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С-
Ранее проведенные нами исследования [ I ]  показали, что на 

процесс кристаллизации фруктозы из водкой фазы существенное 
влияние оказывают следующие основные факторы: чистота и вяз­
кость кристаллизуемого сиропа, пересыщение, реакция среды, 
вид и количество затравки, глубина охлаждения, характер тем­
пературной кривой охлаждения, продолжительность процесса, пе­
ремешивание. Однако, оценку влияния всех параметров в совокуп­
ности на процесс кристаллизации фруктозы из-за большого числа 
взаимодействующих факторов экспериментально провести трудно.

Для решения таких задач успешно-используют математичес­
кие методы планирования эксперимента [2 ,з] .

Исследования процесса кристаллизации фруктозы проводились 
на лабораторной установке, схема которой показана на рис.1.

Установка состоит из кристаллизатора'I, снабженного ру­
башкой для охлаждения. Внутри кристаллизатора находится вра­
щающаяся станина с гнездами 2, в которые помещаются стаканы 
с кристаллизуемым сиропом. Заданная программа изменения тем­
пературы в кристаллизаторе поддерживается системой автомати­
ческого регулирования, содержащей задатчик 3, датчик темпера­
туры термостат 5 и устройство регулирования б.

Ход изменения температуры в процессе кристаллизации фрук­
тозы показан на рис.2, а результаты проведенных предваритель­
ных исследований в табл.1.

Проведенные исследования позволили оценить характер влия­
ния отдельных факторов на кристаллизацию. Для определения' 
оптимальных условий процесса кристаллизации фруктозы из вод­
ной фазы и оценки влияния степени каждого из них был разра­
ботан план многофакторного эксперимента с последующей реали­
зацией его.на вышеописанной установке.
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Таблица I
Результаты предварительных исследований

л-
опы—
та

№
кри­
вой

Количеотво 
■затравки,
% к массе 
сиропа

Качзствекные показа­
тели кристаллизуе­
мого сиропа

Выход
фруктозы, ■ 
% к массе

г  !кр,
4 ;

СВ, % До, %
сиропа

1 •
2

1
2

Ю
Ю

87.7
87.7

98,2
99,1

кристаллы 
не отделя­
ются 

36,2

32

38
3 3 Ю 87,7 97,8 . 34,8 39
4 4 8 87,7 99,2 29,4 39
5 4 10 87,7 99.,I 36,2 40
б 4 10 87,7 99,3 38,7 41
8 4 12 87,7 99,4 38,7 40
9 4 1 5 87,7 98,5 кристаллы 

не отделя­
ются

40

10 ' 5 I I 88,0 96,5 38,8 56
I I б I I 88,0 95,5 33,9 66
12 7 I I 87,9 97,9 39,6 45
13 8 . I I 88,0 97,7 39,4 46

<_____ :
9 I I 88,0 97 39,0 .1 56 '

В качестве параметров, характеризующих процесс можно вы­
делить :

у ' - выход кристаллической фруктозы, % к массе сиропа;
У2- средний линейный размер кристалла, мм;
У3~ доброкачественность межкристального раствора, %.

При выборе уровня факторов и интервалов варьирования 
используем результаты предварительных лабораторных исследо­
ваний. В качестве входящих факторов принимаем четыре фактора:
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сухие вещества кристаллизуемого сиропа
чистота сиропа-2*2. > -характер изменения температуры в про­

цессе охлаждения - , удельная поверхность затравочных 
кристаллов - Х^ . Другие факторы принято решение поддерживать 
постоянными .

Проанализируем влияние каждого фактора на процесс крис­
таллизации фруктозы на основании имеющейся информации.

Содержание сухих веществ. Известно, что с ростом кон­
центрации сиропа возрастает его пересыщение при постоянстве 
доброкачественности и начальной температуре кристаллизации. 
Допускать значительное начальное пересыщение сиропа нецеле­
сообразно из-за опасности появления вторичных кристаллов.
В то же время снижение СВ ниже некоторой величины может при­
вести к тому, что раствор не будет кристаллизоваться из-за 
высокой растворимости фруктозы в воде. Как видно из проведен­
ных исследований (табл.1 ), допустимый диапазон изменения су­
хих веществ составляет 36 ~ ^ 92.

Доброкачественность исходного сиропа (^ 2)  * Доброкачест­
венность раствора должна быть максимально возможной. Как по­
казали исследования снижение доброкачественности приводит к 
росту длительности процесса кристаллизации, а соответственно, 
к уменьшению скорости кристаллизации. Так, в опытах (табл.1) 
доброкачественность снижалась с 97,9$ до 95,5$, что привело 
к удлинению процесса кристаллизации от 45 до 66ч. Как прави­
ло, в растворе может присутствовать незначительное количест­
во глюкозы и других углеводов.

Следовательно, верхним, значением фактора можно при­
нять 99,0%, нижним - 90$.



Характер изменения температурной кривой ( ) .  Опыты 
проводились;(рис,2) как при интенсивном начальном охлажде­
нии сиропа (кривые 1-4) и при равномерном охлаждении 
(кривые 5,6), так и при интенсивном охлаждении в заключител 
ной стадии процесса (кривые 7-9). Зависимость изменения тем 
пературы от времени можно представить в виде экспоненциаль­
ной кривой, которая описывается уравнением вида

1 = а  / / - 1 '  +.с, ( I )

где О - коэффициент, учитывающий глубину охлаждения 
раствора, т . е . А ?  в кристаллизаторе; •

$ - коэффициент, учитывающий длительность процесса 
кристаллизации;

С - коэффициент, учитывающий начальное значение 
температуры охлаждаемого раствора; 

с< - коэффициент формы кинетической кривой.

Учитывая нелинейный характер влияния о( на форму темпе­
ратурной кривой в качестве фактора, характеризующего кривую 
изменения температуры выбрана величина ^  *
В результате преобразований уравнение (X ) принимает вид:

где Ь - начальное значение температуры кристаллизуе­
мого раствора; 
период кристаллизации;

^  - фактор учета характера изменения температуры 

охлаждения'раствора (*Х 3)-



Расчетная зависимость изменения температуры раствора от вре-
/ С"""

меки показана на рис.З ( = 55°С, й1= 25°С, - 4 8 ч ). 

Значения ув изменяются от -I до 2 с шагом 0,25. При меньшем 
значении р  нельзя физически обеспечить быструю скорость ох­
лаждения -раствора фруктозы в конце процесса кристаллизации 
при большой вязкости раствора и малом значении .коэффициента 
теплоотдачи от утфеля. При значении р >2 скорость кристал­
лизации не будет успевать за быстро возрастающим пересыще­
нием раствора, в результате чего резко возрастает опасность 
появления вторичных кристаллов (рис.2, кривая I ) .

Учитывая результаты проведенных опытов, за нулевой уро­
вень фактора X  можно принять значение р  - -0,25.О

Поверхность затравочных кристаллов. Результаты предвари­
тельных исследований показали, что значительное влияние на 
выход и гранулометрический состав кристаллического продукта 
оказывает поверхность затравочных кристаллов. При малом ко­
личестве затравки (малая поверхность) получали утфель с раз­
нородными кристаллами и значительно снижался выход кристал­
лического продукта. Внесение затравки в количестве 12-15$ к 
массе сиропа приводит к получению утфеля в виде сплошной 
массы, что ухудшает процесс разделения.

Влияние других факторов на процесс кристаллизации. 
Известно,- что увеличение глубины охлаждения'раствора и дли­
тельности процесса кристаллизации способствует более полно- 
му истощению кристаллизуемого раствора. Значение и С кр 
принимаем постоянным и равным йс - 25°С С кр = 48ч. Для 

обеспечения постоянных начальных условий кристаллизации на­
чальная температура раствора определяется при пересыщении



о

Рис.З. Зависимость изменения температуры от времени
пои различных значениях р   ̂ = 55°С, 4^=25°С,
(■тал = 48 ч)



раствора П = 1,1 по формуле [^ ]
I  = -1,837 • Ю “ 4 Рг - О,

■ ? - растворимость при определенной температуре [ * ]  .
Скорость перемешивания раствора принимается постоянной и 

равной скорости вращения стаканов в- кристаллизаторе 0,5 об/мин. 
Во избежание влияния.рассева кристаллов по размерам на процесс 
кристаллизации затравочные кристаллы готовятся ка всю серию 
опытов с размером &  - 0,2мм.

На основании анализа имеющихся сведений решено выбрать 
следующие уровни и интервалы варьирования факторов (табл.2 ),

хаблица с

Уровни факторов и интервалы варьирования

Факторы ровни
-I О т

интервал иди- 
варьиро— ницы
вания И 314 6-1

рения!
^одержание 
сухих веществ
доброкачествен­
ность
Характер изме­
нения т-ры
Количество
затравки 4

87

93,5 

-0,75 

б

88

95

89

96,5

-0,25

8

0,2

10

I

,5

0,5

&/О

С7/О

'/О К

Р~Ра
При построении матрицы планирования (табл.З) эксперимента 

используется полуреплика от полного факторного эксперимента 
с ■ с, генерирующим соотношением * х1 ’Х  ‘Х^.
Такой тип смешивания дает возможность оценивать линейные 
эффекты влияния отдельных факторов на процесс, а также 

эффекты парного взаимодействия, для исключения ошибочных



']>.б ТТТ/ГТ.О 3
чматрица плакирования эксперимента

г~; ] 
попят началь X . йО->

опыта, док на я
А

х*
Л ’/ Тт С* ̂ я ' I з а -

ЦУМ
опы­
тов

- раст­
ив ора 
п=т т

"Код
1# 1/0

-чад :

!|I

Г 9 ■/0

\

О 1М I о тт 1I
I1

КОД:
:

%

I 2 43,0 87 - 93,5 — -0,75 6
9 - 87 - 93,5 “ -0,75 - ! 6 !(

р б 4- ■ 89 — 93,5 -г 0,25 /" {О I51,9 1
13 4- 89 | 93,5 + 0,25 - 6 1

3 т 43,6 - 87 1 93,5 4* 0,25 + 10
15 - 87 - 93,5 4- 0,25 + 10

4 7 — 87 + 96,5 , -0,75 + 1045,2
10 - 87 4“ 96,5 - -0,75 4- 10

5 3 - 4- 89 + 96,5 - -0,75 — 6
16 52,9 + 89 + 96,5 - -0,75 - о

6 8 51,9 4- 89 - 93,5 - -0,75 + 10
14 4* 89 - 93,5 - -0,75 4- 10

7 4 45,2 - 87 4~ 96, 5 I! 4-1 ; 0,25 — 6
12 - 87 Л. 96,5 ! + 0,25 - 6

8 5
52,9

4~ 89 о. 96,5 ! +! ! 1 ! 0,25 .4* 10
I I 4-

!
89 4- 86,5 + 0,25

!
4* 10



чеки я влияния систематических ошибок, опыты рандомизированы 
во времени. Для построения заданий по изменению температуры■ 
кписталлизации во времени рассчитаны таблицы температур, учиа ^  X X ' V Ь > и

тызающиз различные уровни факторов Х 3 глубину ох
лаждекия Л  ̂ - 25°С, пересыщение исходного раствора /7 = 1,1

с~
и длительность процесса кристаллизации = 43 ч.

Таким образом, проведен анализ влияния на процессе крис­
таллизации фруктозы из водной фазы концентрации и доброка­
чественности кристаллизуемого сиропа, характера изменения 
температуры, поверхности затравочных кристаллов.- 
По полученным данным выбраны факторы, их нулевые уровни, 
диапазоны варьирования и построена матрица планирования 
эксперимента, использующая полуреплику от полного факторного 
эксперимента.
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