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@ Procédé de production de dextrose cristallisé monohy- : 9
drate dans lequel la masse M soumise 2 la cristallisation
parcourt de haut en bas, en continu et sous malaxage, une
enceinte 1 a l'intérieur de laquelie elle est soumise & un
gradient de température globalement décroissant de haut en
bas, la masse cristallisée étant récupérée en continu en bas 7
de 'enceinte, des moyens étant prévus pour prélever a un
niveau intermédiaire 8 une fraction de la masse M et 3 Ia .
recycler a8 un niveau 9 situé au voisinage de l'extrémité __//"/’
supérieure de I'enceinte. L= .8
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Procédé et installation de production de dextrose cris-

tallisé monohydrate.

L'invention a pour objet un procédé et une instal-
lation de production de dextrose cristallisé monohydrate.

I1 est connu de préparer le dextrose cristallisé
monohydrate par refroidissement de sirops riches en dex-
trose en présence de cristaux de dextrose qui jouent le
role de germes de cristallisation.

Les procédés connus prévoient la mise en oeuvre
simultanée de plusieurs dispositifs du genre malaxeurs,
disposés horizontalement ou verticalement ; ces disposi-
tifs sont équipés de moyens d'agitation et de moyens de
régulation de la température propres & établir un gradient
de température décroissant dans la masse coumise & la
cristallisation, qui comprend le sirop et les germes.

Les derniers développements de ces :rocédés sont
reflétés notamment par le brevet U.S. N°® 4.357.172 déposé
le 16 décembre 1980'et cédé a la Société CPC _NTERNATIONAL
INC., qui prévoit une bréparation en deux étapes ; ainsi
une premiére étape, 3 marche continue, fournit, & la sor-
tie d'un premier malaxeur, un mélange de sirop et de cris-
taux relativement peu enrichi en cristaux, dézigné dans la
technique par l'expression "masse cuite & phase pauvre"
celle-ci est ensuite transférée, dans une deuxieme étape,
a2 au moins un second malaxeur & marche discontinue et
fournissant un mélange fortement enrichi en cristaux qui
est désigné par l'expression "masse cuite & phase riche" ;
c'est a paftir de cette derniére que sont finalement récu-
pérés les cristaux de dextrose.

Ces procédés ne donnent pas entidrem=nt satisfac-
tion tant du point de vue de la productivité par unité de
volume de l'appareillage que de celui du bi_an énergéti-

que.

Or, pour faire face aux contraintes notamment éco-
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nomiques toujours plus sévéres, la Société Demanderesse a
cherché & mettre au point un procédé et une installation
du genre en question qui répondent mieux que éeux qui
existent déjad aux divers desiderata de la pratique, en
particulier précisément du point de vue de las productivité
de l1'opération de cristallisation par unité de volume de
l'appareillage utilisé et du bilan énergétique.

. Et elle a trouvé que ce but pouvait gtre atteint
gréce a un procédé du genre en question dans lequel la
masse soumise & la cristallisation parcourt de haut en
bas, en continu et sous malaxage une zone de cristallisa-
tion de direction verticale ou inclinée, dans laquelle est
établi un gradient de température globalement décroissant
vers le bas, ledit procédé étant caractérisé par le fait

- que 1l'on alimente la zone de cristallisation au
voisinage de son extrémité supérieure, d'une part, en si-
rop de glucose ayant une richesse en glucose supérieure a
60 % et un taux de matiéres s&éches supérieure a 55 % et,
d'autre part, en masse soumise & la cristallisation qui
est prélevée et recyclée a partir d'un niveau intermédiai-
re de la zone de cristallisation, distant de ses extrémi-
tés d'au moins un sixieéme de la longueur totale de ladite
zone, la quantité de masse soumise & la cristallisation et
recyclée représentant en volume de ld 8 40 % de la quénti-
té de sirop de glucose introduite dans la zone, et ,

- que 1l'on extrait, en continu, au voisinage de
1'extrémité inférieure de ls zone de cristallisation, un
produit fortement enrichi en cristaux de dextrose monohy-
drate & partir duquel on récupegre lesdits cristaux.

Pour mettre en oeuvre le susdit procédé, on a re-
cours, conformément & 1'invention, & wune installation
constituée essentiellement d'une enceinte de cristallisa-
tion d'axe vertical ou incliné et équipée

- d'un systéme d'alimentation en sirop de glucose
au voisinage de son extrémité supérieure,

- d'un systeéme de malaxage et d'un systime de ré-
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gulation de température propres & établir & l'intérieur de
l'enceinte et au sein de la masse soumise & la cristalli-
sation contenue dans l'enceinte, un gradient de tempéra-
ture globalement décroissant de haut en bas, et

- d'un systéme d'extraction continue au voisinage
de son extrémité inférieure, d'un produit fortement enri-
chi en cristaux de dextrose monohydrate qui est acheminé
par des moyens appropriés vers un systéme propre & récupé-
rer les cristaux & partir de ce produit, ladite instslla-
tion étant caractérisée par le fait qu'elle comprend des
moyens propres a pr£glever & un niveau intermédiaire de
l'enceinte, distant des extrémités de celle-ci d'au moins
un sixiéme de sa longueur totale, une quantité de masse
soumise & la cristallisation qui correspond, en volume, &
10 &8 40 % de la quantité de sirop de glucose introduit au
voisinage de l'extrémité supérieure de l'enceinte, lesdits
moyens propres & préiever ls masse soumise & la cristalli-

sation étant de plus propres & la recycler dans l'enceinte

‘& un niveau voisin des l'extrémité supérieure de celle-ci.

L'invention wise également d'autres dispositions
qui s'utilisent de préférence en méme temps et dont il
sera plus explicitement question ci-apreés.

Et elle pourra, de toute fagon, &tre bien comprise
4 1'aide du compléme~t de description qui suit et du des-
sin annexé qui sont relatifs & des modes de réalisation
avanteaegeux.

La figure unique du dessin montre schématiquement
une installetion conforme & 1'invention. N

Se proposant, par conséquent, de produire du dex-
trose cristallisé monohydrate conformément & 1l'invention,
on s'y prend comme suit ou de fagon équivalente.

On utilise =omme matidre premiére des sirops de
glucose provenant d'une hydrolyse acide et/ou enzymatique
de l'amidon, présentant wune teneur en matigres séches
d'environ 55 a 85 % en poids, le glucose entrant pour au

moins 60 % et, de préférence, pour une proportion supé-
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rieure 8 920 % en poids, dans la constitution sur matiéres

séches du sirop.

Ce sirop concentré est acheminé vers une zone de
cristallisation verticale ou inelinée, qu'il parcourt en
continu de haut en bas & partir d'un point situé au voisi-
nage de son extrémité supérieure et & l'intérieur de la-
quelle il est soumis, en présence de cristaux de dextrose
jouant le rdle de germes de cristallisation, & un malaxage
et & un gradient de température globalement décroissant de
haut en bas.

7 La température du sirop est amenée ou maintenue,
au moment de son introduction dans la zone de cristallisa-
tion, & une valeur choisie dans 1'intervalle de 30 a 70°C,
de préférence de 35 & 55°C et, dans 1la pratique, voisine
de 40 a 50°C. , '

Le gradient de température établi & l'intérieur de
la zone de cristallisation au sein de la masse soumise &
la cristallisation correspond & une diminution de 0,5 &
5°C, de préférence de 2 & 4°C par metre linéaire de la zo-
ne de cristallisation et est tel qu'd la sortie de ladite
zone, a un point situé au voisinage de l'extrémité infé~
rieure de celle~ci, la masse soumise & cristallisation qui
comprend le sirop, les cristaux initiaslement présents et
ceux formés par le phénoméne de cristallisation, se trouve
amenée a8 une température située & l1l'intérieur d'un inter-
valle de 15 & 40°C, de préférence de 20 & 30°C.

Au fur et 3 mesure gue la masse soumise & la cris-
tallisation se rapproche de l'extrémité inférieure de la
zone de cristallisation, sa richesse en cristaux de dex-
trose monohydrate augmente, ladite masse formant & la sor-
tie de la zone une "masse cuite & phase riche".

L'obtention, au voisinage de l'extrémité inférieu-
re de la zone de cristallisation d'une masse cuite & phase
riche qui puisse &tre extraite en continu Sans dér&églement
des paramdtitres du processus de cristallisation, déregle-

ment qui se répercuterait au niveau de 1'étape suivante de
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séparation de la phase liquide et des cristaux et qui
pourrait nécessiter des arréts intermittents de 1l'instal-
lation, en d'autres termes la mise & la disposition de
l'utilisateur d'un procédé permettant d'arriver & une pro-
ductivité par unité de volume de 1l'appareillage utilisé
jamais atteinte, est rendu possible, conformément a 1'in-
vention, gréce au prélédvement, & un niveau intermédiaire
de la zone de cristallisation, distant des extrémités de
celle-ci d'au moins un sixidme de sa longueur totale,
d'une fraction de la masse soumise & cristallisation qui
est recyclée et réintroduite dans la zone de cristallisa-
tion & un niveau voisin de son extrémité supérieure.

La fraction prélevée et recyclée représente, en
volume, de 10 & 40 %, de préférence de 25 & 35 % du volume
de sirop de glucose alimentant la zone de cristallisation.

Le débit d'slimentation en sirop de glucose est
choisi de fagon telle que le temps de séjour moyen, sfa—
tistique ou théorique, d'une fraction donnée de la masse
soumise & cristasllisation & 1l'intérieur de la zone de
cristallisation est de 10 & 40 heures, de préférence de 20
a4 30 heures ; 1la valeur adoptée dépend des capacités
d'échange thermique des moyens comportés par lé zone et &
l1'aide desquels est établi, & l'intérieur de ladite zone
au sein de la masse soumise a la cristallisation, le gra-
dient de température décroissant.

Le niveau intermédiaire auquel est réalisé le pré-
ldvement de la fraction soumise & cristallisation qui est
destinée au recyclage, est de préférence distant des ex-
trémités de la zone de cristallisation d'au moins un quart
de la longueur totale de celle-ci et, dans la pratique, de
l'ordre d'au moins deux cinquiémes de la longueur totale
de ladite zone.

La viscosité de la masse soumise & cristallisa-
tion qui augmente au fur et & mesure que croit la propor-
tion de cristaux de dextrose monohydrate, c'est-~a-dire

dans le sens descendant, fait que la zone de cristallisa-
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tion est, de préférence, équipée de moyensrde refoulement
ou d'aspiration propres & assurer le' cheminement de 1la
masse & l'intérieur de la zone, la gravité seule rpouvant
gtre insuffisante.

Par ailleurs, les moyens de malaxage et d'homogé-
néisation comportés par la zene de cristallisation doivent
étre agencés de telle'sorte'que les zones mortes soient
évitées et que 1l'échange thermique entre la masse soumise
&8 cristallisation et les moyens de refroidissement soit
globalement de type turbulent.

Le produit extrait de la zone de cristallisation
et qui constitue, comme déja indiqué, une masse cuite &
phase riche, comprend des cristaux de dextrose monohydrate
d'un spectre granulométrique caractéfisé par une faible
proportion de fins et de gros cristaux et "donc par une
forte proportion de cristaux de taille intermédiaire, ce
spectre ne variant pas cans le temps, ce gréce & quoi
l1'étape de traitement suivante, qui consiste & ééparer ces
cristaux de la phase liquide dans laquelle ils baignent,
ne connait pas de perturbation. ,

Cette séparation comprend un turbinage et é&ven-
tuellement un Elairgage gr8ce auxquels on récupére la ma-
Jeure partie de la phase liquide ; celle-ci forme des hy-
drols ‘dont la concentration en dextrose est inférieure a
celle du sirop de glucose de départ --cette concentration
atteint généralement de 7T & 85 %-- et dans lesquels on
retrouve la presque totalité des di-, tri- et polysaccha-
rides contenus dans le sirop de glucose de départ.

Les hydrols recueillis peuvent étrerrecyclés.

Ceci étant, pour mettre en oeuvre le procédé con-
forme & 1'invention, on peut aveir recours & une enceinte
unique 1 ayant la forme dun cylindre de révolution d'axe
XY.

L'axe XY est disprosé avantageusement suivant 1la

verticale mais peut également 8tre incliné.
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L'enceinte est équipée

- d'un systéme d'alimentation en sirop de glucose
au niveau de l'extrémité supérieure de l'enceinte et re-
présenté schématiquement par une canalisation 2,

- d'un systéme de malaxage et de régulation de la
température dont il va &tre question et

- d'un systéme d'extraction en continu au niveau
de 1l'extrémité inférieure de l'enceinte et schématiquement
représenté par une canalisation 3, ce systéme étant propre
& récupérer la masse cuite & phase riche obtenue 3 la sor-
tie de la zone de cristallisation ;Vce systeme d'extrac-
tion peut comporter des moyens d'aspiration non représen-
tés qui coopérent & faire parcourir l'enceinte a la masse
soumise & la cristallisation.

Le systeme de malaxage et de régulation de la tem-
pérature dont il est question ci-dessus péut avantageuse-
ment comporter .

- un ensemble de bras de malaxage 4 portés a in-
tervalles réguliers par un arbre rotatif 5 dont l'axe est
confondu avec 1'axe XY de l'enceinte,

-~ des nappes de refroidissement 6 disposées en
alternance avec les bras malaxeurs 4 et portées par la
paroi de 1l'enceinte 1, ces nappes de refroidissement étant
parcourues par un fluide de refroidissement.

Conformément & l'invention, l'enceinte comporte en
outre des moyens globalement représentés en 7 st propres

- & prélever & un niveau intermédiaire 8 de 1l'en-
ceinte, distant des extrémités de l'enceinte d'au moins un
sixidme de la longueur totale de 1l'enceinte, une fraction
de la masse M soumise & cristallisation et parcourant
1'enceinte de haut en bas et

- @& recycler cette fraction & un nivesu 9 situé au
voisinage de l'extrémité supérieure de l'enceinte.

La capacité d'échange thermique du systéme de ré-
gulation de température, la vitesse de rotation des moyens

de malaxage et la vitesse avec laquelle, sous l'influence
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des moyens d'aspiration non représenlés, la masse soumise
8 cristallisation parcourt l'enceinte, c'est-3-dire la du-~
rée moyenne de séjour d'une fraction donnée dé cette masse
& 1'intérieur de l'enceinte, sont choisies de fagon telle
que s'établisse, au sein de l'ensemble de la masse soumise
&8 cristallisation, le gradient de température prévu con-
formément & 1'invention.

On signale que, dans la pratique, le fluide de re-
froidissement est de l'eau et que l'écart moyen de tempé-
rature en un point donné de l'enceinte entre cette eau et
la masse soumise &8 cristallisation, est de l'ordre de 6 2
12°0cC.

EXEMPLE 1

On a recours -2 une installation conforme & 1l'in-
vention comportant une enceinte cylindrique unique d'un

volume utile de 48 m3

pour une hauteur de 8 miétres.

On introduit dans cette enceinte, avec un débit de
1,8 m3 par heure, un sirop de glucose ayant une teneur en
matitres s&éches de 74 % et comprenant 94 % en poids sur
matigére s&éche de glucose, les 6 % restants étant consti-
tués par des polysaccharides. ,

Ls température du sirop a8 l'entrée de l'enceinte
est d'environ 50°C.

Simultanément on recycle, avec uh débit,de 0,5 m
par heure, une fraction de la masse en cours de cristalli-
sation prélevée & un niveau sensiblement médian de l'en-
ceinte. ,

La durée de passage moyen & l'intérieur de l'en-
ceinte d'une fraction donnée de 1la méése sgumise & la
cristallisation est d'environ 25 heures.

La masse cuite & phase riche extraite au niveau de
l'extrémité inférieure de l'enceinte se trouve a une tem-
pérature voisine de 25°C, le gradient de tempéréture glo-

balement décroissant de haut en bas correspondant donc &

environ 3,2°C par métre.

La teneur en glucose des hydrols récupérés apres

3.u
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séparation des cristaux de dextrose monohydrate est de 84%
sur matidres s&ches, le complément & 100 étant constitué
par les polysaccharides.
Le rendement de cristallisation qui est donné par
la formule :
r = A~-H
100~H

dans laquelle

- A est la richesse en glucose du sirop d'alimen-

tation,

- H la richesse de l'hydrol,
s'établit & 62,5 %.

On produit par jour 26,6 tonnes de dextrose mono-
hydrate, ce qui correspond & une productivité de 0,55 ton-
ne par jour et par m3 de l'enceinte.

Ce résultat doit étre rapproché de celui que 1l'on
obtient lors de la cristallisation du mé&me sirop de glu-
cose dans un réacteur horizontal dont la productivité
s'étaklit a 0,3 tonne par m3 de l'enceinte et par jour.

De plus, il ne se produit aucune perturbation né-
cessitant l'arrét de l'installation qui fonctionne en con-
tinu.

Les cristaux recueillis aprés turbinage et clair-
gage présentent d'excellentes propriétés physiques et chi-
miques.

Ces cristaux sont d'une pureté de 99,5 %, leur in-
dice c'écoulement est bon et leur répartition granulomé-
trique est la suivante :

- cristaux de taille supérieure

a8 100 microns 38 %
- cristaux de taille comprise

entre 60 et 80 microns 16 %
- cristaux de taille comprise

entre 80 et 100 microns 18 %.

EXEMPLE 2

On utilise l'appareillage et les conditions opéra-

toires de l'exemple 1.
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Toutefois, & un moment donné, aprés un certain
nombre d'heures de fonctionnement, on préléve la fraction
recyclée non plus & un niveau intermédiaire mais & un
point de l'enceinte situé dans le dernier sixiéme de la
hauteur totale. .

On assiste alors rapidement 32 une évolution des
paramétres de la cristallisation qui se manifeste au bout
de quelques jours par une mauvaise séparation au niveau
des turbines et qui finit par nécessiter l'arrdt de 1'ins-
tallation et l'évacuation de la masse qu'elle contient
avant redémarrage dans les conditions conformes 2 1'inven-
tion.

Comme il va de soi et comme il résulte d'ailleurs
déja de ce qui préckde, l'invention ne se limite nullement
4 ceux de ses modes d'application et de réélisation qui
ont été plus particuligrement envisagés ; elle en embras-

se, au contraire, toutes les variantes.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de production de dextrose cristallisé

monohydrate dans lequel la masse soumise & la cristallisa-
tion parcourt de haut en bas, en continu et sous malaxage
une zone de cristallisation de direction verticale ou
inclinée, dans laquelle est établi un gradient de tempéra-
ture globalement décroissant vers le bas, caractérisé par
le fait

- que l'on alimente la zone de cristasllisation au
voisinage de son extrémité supérieure, d'une part, en si-
rop de glucose ayant une richesse en glucose supérieure &
60 % et un taux de matitdres s&ches supérieure a 55 % et,
d'autre part, en masse soumise & la éristallisation qui
est prélevée et recyclée a partir d'un niveau intermé-

diaire de la zone de cristallisation, distant de ses ex-

'trémités d'au moins un sixiéme de la longueur totale de

ladite zone, la quantité de masse soumise & lz cristalli-
sation et recyclée représentant en volume de 10 & 40 % de
la quantité de sirop de glucose introduite dans la zone,
et

- que l'on extrait, en continu, au voisinage de
l'extrémité inférieure de la zone de cristallisation, un
produit fortement enrichi en cristaux de dextrose monohy-
drate & partir duquel on récupére lesdits cristaux.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
par le fait que la fraction de masse soumise a la cristal-
lisation qui est prélevée et recyclée représente en volume
de 25 & 35 % du volume de sirop de glucose alimentant la
zone de cristallisation.

3. Procédé selon l'une des revendications 1 et 2,
caractérisé par le fait que le niveau intermédiaire auquel
est réaliéé le préldvement de la fraction soumise & cris-
tallisation qui est destinée au recyclage, est de préfé-
rence distant des extrémités de la zone de cristallisation
d'au moins un quart de la longueur totale de celle-ci et,

dans la pratique, de l'ordre d'au moins deux cinquigmes de
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la longueur totale de ladite zone.

4. Procédé selon 1l'une des revendications 1 & 3,
caractérisé par le fait

- que la température du sirop est amenée ou mein-
tenue, au moment de son introduction dans la zone de cris-
tallisation, & une valeur choisie dans l'intervalle de 30
a 70°C, de préférence de 35 a 55°C et; dans la pratique,
voisine de 40 a 50°C,

- que le gradient de température établi & 1'inté-
rieur de la zone de cristallisation au sein dé la masse
soumise & la cristallisation correspond &8 une diminution
de 0,5 & 5°C, de préférence de 2 & 4°C par metre linéaire
de la zone de cristallisation, et

- qu'ad la sortie de ladite zone, & un point situé
au voisinage de l'extrémité inférieure de celle-ci, 1la
masse soumise & cristallisation qui comprend le sirop, les
cristaux initiaelement présents et ceux formés par le phé-
nomgne de cristallisation, se trouve amenée & une tempé-
rature située 3 1'intérieur d'un intervalle de 15 & 30°C,
de préférence de 20 a 30°C.

5. Procédé selon l'une des revendications 1 2 4,
caractérisé par le fait que le temps de séjour moyen, sta-
tistique ou théorique, d'une fraction donnée de la masse
soumise 3 cristsllisation & 1'intérieur de la zons de
cristallisation est de 10 & 40 heures, de préférence de 20
2 30 heures.

6. Procédé selon l'une des revendiﬁations 1 a 5,
caractérisé par le fait que le sirop de glucose servant de
matidre premigdre présente une teneur en matigres seéches
dienviron 55 & 85 % en poids, le glucose entrant pour au
moins 60 % et, de préférence, pour une proportion supé-
rieure & 90 % en poids, daﬁs la constitution sur matiéres
séches du sirop.

7. Installation de production de dextrose cris-
tallisé par mise en oceuvre du procédé selon l'une des re-

vendications 1 & 6, constituée essentiellement d'une en-
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ceinte de cristallisation d'axe vertical ou incliné et
équipée

- d'un systtme d'alimentaetion en sirop de glucose
au voisinage de son extrémité supérieure,

- d'un systéme de malaxage et d'un systéme de ré-
gulation de température propres & établir & l'intérieur de

l'enceinte et au sein de la masse soumise & la cristalli-

- sation contenue dans l'enceinte, un gradient de tempéra-

ture globalement décroissant de haut en bas, et

- d'un systéme d'extraction continue au voisinage
de son extrémité inférieure, d'un produit fortement enri-
chi en cristaux de dextrose monohydrate qui est acheminé
par des moyens appropriés vers un systéme propre a récupé-
rer les cristaux & partir de ce produit,
caractérisée par le fait qu'elle comprend des moyens pro-
pres & prélever & un niveau intermédiaire de l'enceinte,
distant des extrémités de celle-ci d'au moins un sixié@e
de sa longueur totale, une quantité de masse soumise & la
cristallisation qui correspond, en volume, & 10 & 40 % de
la quantité de sirop de glucose introduit au voisinage de
1'extrémité supérieure de l'enceinte, lesdits moyens pro-
pres & prélever la masse soumise & la cristallisation
étant de plus propres & la recycler dans l'enceinte & un

niveau voisin de l'extrémité supérieure de celle-ci.
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