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Menetelmda jddkidesuspension valmistamiseksi sokeriliucksessa ja
sen kayttd makeisten valmistamiseksi - Framstdllningar is-
kristallsuspension i sockerldsning och dess anvandning fér

framstéllnign av skdtsacker

Jaadkiteiden suspehsion valmistaminen on tavanomainen vaihe
valmistettaessa jaamakeisia, kuten vesijaitd, mehujditd, jéite-
164 ja sorbee-tyyppisissd tuotteissa. Namd makeiset muodoste-
taan vesipitoisesta sokeriliuoksesta, johon saattaa sisdltya
valinnaisia komponentteja, esimerkiksi makuainetta, rasvaa,
maitoproteiinia, emulgointiaineita, kaasua, vadrejd ja hedelma-
paloja.

On toivottavaa tuottaa jddkiteiden suspensio, jonka keskimaa-

rainen kidekoko on mahdollisimman pieni.

Tavanomaisesti j&dkiteiden suspensio valmistetaan kaavinpintai-
sella lammdénvaihtimessa (SSHE). Tdssd menetelmdssa sokereiden
vesiliuos sekoitetaan ja jadhdytetddn samanaikaisesti. Taméan
menetelmdn epdkohtana on, ettd SSHE-seindmdn ja keskustan va-
1illd on lampoétilagradientti, ndin kiteytys paikallistuu SSHE-

seindmdadn. Tuloksena on ndin epdtasainen kidejakautuma.

Lisd epdkohtana kaytettdessd SSHE jéddkidesuspension tuottami-

seksi on se, ettd SSHE on kallis laiteosa.

Vaihtoehtoisesti j&&kiteiden suspensiota voidaan valmistaa rau-
hallisen jaadytysprosessin kautta, esimerkiksi jaateldpuikko-
muotissa. Kiteytys tapahtuu muotin seindmilld, jolloin suuria,

dendriittikiteitd kasvaa tuotteen keskustaa kohti.

Olemme nyt onnistuneet kehitté&mddn yksinkertaisen menetelmin
jaddkiteiden suspension tuottamiseksi, jolloin muodostuu jaaki-
teitéd, joilla on haluttu pieni kidekoko. Lis&ksi menetelmd
mahdollistaa suuren madran tasaisesti jakautuneiden kideytimien

muodostuksen. Menetelmddn kuuluu ensiksikin, ensimmaisen viake-
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van sokeriliuoksen ja toisen vahemmdn vdkevdn sokeriliuoksen

erillinen jadhdytys ennen jddhdytettyjen liuosten sekoittamis-
ta.

Nain ollen esilld oleva keksintd tarjoaa menetelmén valmistaa
jaadkiteita sisaltava suspensio sokeriliuoksessa, jossa ensim-
mainen vakevdity sokeriliuos ja toinen vdhemmdn vakevdity soke-
riliuvos tai vesi jadhdytetddn erikseen lampdétilaan juuri yli
yksittaisten liuosten metastabiilista rajaléampdtilasta juuri
yli yksittdisen liuoksen sulamispisteeseen ennen sekoittamista;
edellyttden ettd jos toinen tai molemmat liuoksista j&aahdyte-
tddn lampodtilaan juuri yli liuoksen metastabiilista rajalampd-
tilasta juuri alle liuoksen sulamispisteeseen, vastaava liuos

alijddhdytetéén.

Esilld oleva keksintd tarjoaa sopivan menetelmdn valmistaa
suspensio, joka sisdltada joukon suhteellisen pieniad jadkiteita.
Jadkiteiden kokoa voidaan pienentdd edelleen jos ainakin toinen

liuoksista alijdahdytetdan ennen sekoitusta.

Ilmaisu "juuri yli sulamispisteen" tarkoittaa lampdtilaa alu-

eella noin 5°C asti yli j&&n sulamispisteen liuoksessa.

Ilmaisu "juuri yli metastabiilin rajaldmpoétilan" tarkoittaa
lédmpdtilaa joka on noin 0,5°C yli liuoksen metastabiilin raja-

lampétilan tai korkeampi.

Ilmaisu "metastabiili rajalampétila" on hyvin tunnettu il-
maisu alalla. Sopiva mittausmenetelmd on kuvattu teoksessa

"Crystallization", J Mullin, Butterworth 1972, s. 178 & 179 &
Fig 6.4.

Ensimmdinen liuos on védkevdity sokeriliuos. Té&man liuoksen
pitoisuus on edullisesti yli noin 45 % paino/paino, edullisim-

min yli noin 55 %.
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Toinen liuos on joko vesi tai vdhemmdn konsentroitu sokerili-

uos. Edullisesti toinen liuos on vesi, koska tdmd on kaikkein

tehokkain menetelmd kaupalliseen kayttddn. Vahemmdn vakevdidyn
sokeriliuoksen pitoisuus on edullisesti alle noin 20 % pai-

no/paino, suositellummin alle noin 10 %.

Sokeri on yleensd sakkaroosi, mutta muita sokereita, esimerkik-
si glukoosia, dekstroosia ja fruktoosia, voidaan kayttéda. Jois-
sakin menettelyissa voi olla edullista, ettd kaksi liuosta

sis3ltavat erilaisia sokereita.

Jompi kumpi liuos voi sisdltdd pienid mdldrid makuainetta, sit-
ruunahappoa, natriumsitraattia, rasvoja, maitoproteiineja,
emulgointiaineita, kaasua, hedelmdpaloja, hedelmamehua tai

stabilointiainetta.

Enemm&n kuin kahden liuocksen kayttd, joilla on joko erilaiset
tai samanlaiset sokeripitoisuudet, joista jokainen liuos jadh-
dytetéan erikseen lampdtilaan juuri yli liuoksen metastabiilis-
ta lampdtilasta juuri yli liuoksen sulamispisteeseen ennen
sekoitusta, on tdysin mahdollista ja kuuluu esilld olevan kek-
sinndén piiriin; edellyttden, ettd ainakin yksi liuos on viake-
vdityd sokeria ja ainakin yksi liuos sisdlt&d vadhemmdn vakevdi-

tyd sokeria tai on vetta.

Tyypillisesti keksinnén mukainen menetelmd tuottaa jadsuspensi-
on, joka sisaltdd 0,5 - 10 paino-% jadkiteitd sokeriliuoksessa.
Tama jadsuspensio muodostuu nopeasti. Muodostuneen ji3n maara
on liian alhainen kaupalliseen kayttddén esimerkiksi jaateldna
tai vesijdand. Tasta syystd vaaditaan toista jdadytysvaihetta
jadafaasin tilavuuden lisdamiseksi suspensiossa. Tama toinen
jaadytysvaihe vaaditaan j&an faasitilavuuden lisdamiseksi sus-
pensiossa. Tamd toinen jaadytysvaihe voidaan suorittaa samanai-
kaisesti sekoitusvaiheen kanssa. Vaihtoehtoisesti keksinndén
mukainen jadsuspensio voidaan valmistaa ensin ja sen j&lkeen

sybttdd sopivaan jaadytysjarjestelmdan.
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Edullisesti voidaan kdyttda mitd tahansa sopivaa laitetta jaah-
tyneiden seosta sekoittamiseksi. Erilaisten sekoitusmenetelmien

kdyttd modifioi muodostuneiden kiteiden kokoa ja/tai muotoa.

Nadin staattisia sekoittajia, jotka johtavat nestevirtauksia
liikkumattoman mekaanisen laitteen lapi virtojen saattamiseksi
yhteen ja niiden nopeaksi sekoittamiseksi voidaan kayttaa.
Esimerkki on Kenics-sekoitin. Tam& tie antaa tulokseksi vir-
tauksen, joka sisaltéd hienojen jadkiteiden suspension. Keksin-
ndén mukainen menetelmd ulottuu myds virtausten sydttamiseksi
astiaan, esimerkiksi muottiin, joka valinnaisesti sisdltaa
sekoittajan. Tadmd tie mahdollistaa suspension muodostumisen
astiassa jaadhdytysaineessa, joten suspensio jaatyy ndin rauhal-

lisesti.

Vaihtoehtoisessa tavassa sekoitusvaihe suoritetaan astiassa,
joka mahdollistaa dynaamisen jdadytyksen, toisin sanoen kaavin-
pintaldmmdénvaihtimessa (SSHE) tai onkalosiirtosekoittimessa.
Tassd tavassa jadkiteiden suspensio muodostetaan laitteessa,

joka tuottaa toisen jaadytysvaiheen.

Nain menetelmdssd muodostetaan suuri madra pienid kiteitd vesi-

massassa eikd sisaltavan astian pinnalla.

Kun suspensio on muodostettu virraksi se voidaan johtaa SSHE
jonka puitteissa jaadytys viedddn loppuun. Tassd vaiheessa

voidaan mydskin lisdta ilmastusta.

Toinen tai molemmat liuoksista voidaan alij&ahdyttda ennen
sekoitusta. Alijaahdytys mahdollistaa erityisen pienten jaaki-

teiden muodostuksen.

Alijaahdytvykselld tarkoitetaan sitd, ettd liuos on jadhdytetty
alempaan lampdtilaan kuin jaan sulamislampdtila liuoksessa
ilman j&a&n muodostusta. Liuoksen alijddhdyttamiseksi liuos

jadhdytetddn hitaasti. Alijddhdytys voidaan saavuttaa milla
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tahansa tunnetulla tekniikalla tai se voidaan suorittaa j&&h-
dyttamalld liuos jarjestelmdssd, jossa jaddhdytysaineen lampdti-

la ei koskaan ole liuoksen metastabiilin rajan alapuolella.

Halutun lopullisen jaamakeisen, esimerkiksi j&&veden, ja&teldn,
mehujaan, jéémassén tuottamiseksi saatu jadkiteiden suspensio
voidaan sekoittaa jdamakeisen komponenttien kanssa. Vaihtoeh-
toisesti, ja suositellusti, jaamakeisen komponentit voidaan
lisdtd toiseen tai molempiin liuoksiin, joita kdytetddn alus-
tavan jaasuspension muodostamiseksi. Tyypillisesti jad&makeisen
lisdkomponentit sisadllytetddn veteen tai vahemmidn konsentroi-
tuun sokeriliuockseen. Lisdvaihtoehdossa ja&makeisen komponentit

voidaan lisatéd sekoitusvaiheessa.

Esimerkit esitetdan nyt keksinndén mukaisen menetelmdn valaise-

miseksi mutta ei sen rajoittamiseksi.
Vesijadlietteitd muodostetaan sekoittamalla kahta liuosta.

Viakevdity sakkaroosgivirta A (30-62 % paino/paino sakkaroosia)
jadhdytettiin lampdtilaan, joka on valillad 0 - 4°C korkeampi
kuin sen tasapainoinen sulamispiste. Tdhan sekoitetaan laimen-
nettu sakkaroosivirta B (0-15 % paino/paino sakkaroosia) joka
jaahdytettiin lampdtilaan, joka on valilld 0 - 4°C korkeampi
kuin sen tasapainoinen sulamispiste. Molemmat virtaukset voivat
sisdltdd pienid ma&rid makuainetta, sitruunahappoa, natriumsit-
raattia, hedelmdpaloja tai stabilointiainetta, esim. guaria ja
LBG. Molemmat virtaukset sekoitetaan painosuhteessa valilla 8:1
ja 1:2 védkevdéity (A) laimennettuun virtaukseen (B). Kokonais-
virtaus oli 300 thr'l. Nain muodostui sekavirtaus, jonka alku-
l3mpdtila oli alempi kuin virtauksen tasapainotettu sulamispis-

te ja osa vedestd kiteytyi. Virtauksen lampdtila oli v&lilla -
18°Cc ... -3,0°C.

Kaytetty sekoitin oli Kenics-staattinen putkisekoitin (saata-

vissa yhtidéltd Chemineer Ltd, Derby, Englanti) joka sisélsi
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putken, jonka pituus oli 30 cm ja halkaisija 2,5 cm. Tamid putki
sisdlsi 12 kaarevaa elementtid jarjestettynd pitkin nestevir-
tauksen kanssa yhdensuuntaista putkea ja jossa oli vastakkaisia
elementtejd, jotka olivat kohtisuorassa vierekkdisten element-
tien kanssa. Jokainen kaareva elementti kierrattdad nestevir-

tausta vastakkaiseen suuntaan.

Vaihtoehtoinen sekoitin on Sulzer-tyyppinen (saatavissa yhtidl-

td Sulzer-Chemtech, Winterhur, Sveitsi).

Tamd sekoitus loi fysikaalisen ympdristdn, jossa jadkiteitd
muodostui spontaanisesti. Muodostui vesijddliete, joka sisélsi
valilla 0,5 % ja 15 % paino/paino jaatd. Neljd esimerkkid to-
teutettiin ja niiden olosuhteet on esitetty taulukoissa I ja

II. Saatujen jadlietteiden lasketut massafraktiot olivat valil-
la 1% -5 %.

Toisen jaahdytysvaiheen jdlkeen saatu lopullinen rakenne oli
pehmedlaatuinen ja erosi dendriittirakenteesta, joka saatiin

rauhallisella jaahdytyksella.

Esim. Virtaus A Virtaus B
Jaa-
Sakkaroosi- Lampo6- Sakkaroosi- Lampo- Virtaus- sisdlto*
pitoisuus tila pitoisuus tila suhde (massa-
(% paino/paino (°c) (% paino/paino (°c) (A/B) fraktio)
I 62 -13,5 0 0 1 0,05
II 50 - 7,1 0 0 1,6 0,01
I1I1 62 -13,5 15 -1,1 0,5 0,02
IV 55 - 9,2 15 -1,1 0,67 0,01
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Taulukko TT

Kaytettyjen liuosten sulamispisteet:

kkaroosi (% ino in oc
nolla 0°c
15 - 19¢

50 - 7,5°C

55 - 9,39

62 -13,8°C

Tam& liete, joka sisdlsi erikokoisten jddkiteiden massan, jaa-
dytettiin edelleen toisessa vaiheessa puhallinjddhdyttimessa
tai vastaavanlaisessa laitteessa vesijdaan muodostamiseksi,
jolla oli epdtavallinen rakenne, joka sailytti pienten kiteiden
suuren maaran. Saadulle jdalietteelle suoritettiin alavirta-
j&3dhdytys kaupallisesti kayttdkelpoisen vesijaan muodostamisek-
si. T4mi alavirran, eli sekoituksen jalkeinen, jaadytysvaihe
voi olla rauhallinen, esimerkiksi muoteissa, jotka kulkevat
jaadytysvydhykkeiden 1ldpi, tai liikkeen kanssa, esimerkiksi
kaavinpintaldmménvaihdin. Esimerkkeja jaadytysvyohykkeista
rauhallista jdadytystd varten ovat suolakylvyt, joihin muotit
sijoitetaan sekd& jdadytystunnelit, joissa kaytetdan erittdin
kylmia kaasuja. Kaytetyt tarkat jaadytysolosuhteet riippuvat

lopullisen tuotteen halutusta rakenteesta ja muodosta.

Kaytettiin menetelmdd, joka on identtinen ylldkuvatun kanssa
ilmastetun vesijdan valmistamiseksi. Joko vakevdity tai laimen-
nettu virtaus ilmastettiin ilmalla (tai muulla sopivalla kaa-
sulla) ennen sekoitusvaihetta. Pienid ilmakuplia jakautui kaut-

ta koko suspension ja joutuivat sisddn suljetuksi jadadytettyyn
tuotteeseen.

Menetelmd on erityisen kdayttdkelpoinen jad&vesien muodostamisek-
si, mutta sita voidaan myds kayttdd muiden ravintoaineiden
valmistuksessa, jossa jdd on erds komponentti. NAin menetelm&a

voidaan kayttdad jaiteldn valmistukseen.
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Esimerkki V
Muodostetaan vesijddliete sekoittamalla kaksi liuosta.

Vékeva sakkaroosivirta A (62 paino-%) jaddhdytettiin lampdtilaan
-10,9°C. Tama sekéitettiin veden kanssa, joka sisdlsi lisdksi
1,4 paino-% sitruunahappoa, 0,7 paino-% natriumsitraattia,

0,3 paino-% sitruunaromia, joka oli jaadhdytetty lampdtilaan
0,3°C. Molemmat virrat sekoitettiin painosuhteessa 1:1. Koko-
naisvirtaus oli 3,3 kg/min. Kaytetty sekoitin oli 12 elementti-
nen Kenics-sekoitin. Jadkiteitd havaittiin poistovirrassa,

jonka lampdédtila oli -2,1°C.
Esimerkki VI
Muodostettiin vesijddliuos sekoittamalla kaksi liuosta.

0,45 kg 55 paino-% sakkaroosiliuosta (sulamispiste -9,2°C)
ja&hdytettiin l&mpdtilaan -7,5°C. Tamd sekoitettiin 0,5 kg
kanssa vettd joka oli alij&ahdytetty lampdtilaan -1,7°C. Sekoi-
tus suoritettiin k&yttdma&lld Rushton-turbiinia pydrimisnopeu-
della 200 rpm. Seoksessa havaittiin jadkiteiden muodostuksen

ldhes valittdmasti.

Esimerkki VIT

Sakkaroosiliuosta (60 paino-%) lampdtilassa -12,8°C sekoitet-
tiin veden kanssa lampétilassa 0,1°C painosuhteessa 3:2
Rushton-turbiinisekoittajassa nopeudella 240 rpm, jolloin muo-

dostui virtaus A, joka sisalsi jaadkiteiden lietteen.
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Virtaus B oli seos, joka sisdlsi, painona,

Vetta 53,8 %
kuorittua maitojauhetta 25,0 %
voirasvaa 20,0 %
locust—pavun kumia 0,4 %
emulgoitiainetta 0,8 %

joka pastdroitiin ja homogenisoitiin. Virrat A ja B (lampdti-
lassa -2,6°C) sekoitettiin painosuhteessa 1:1 ja saatu virtaus
ilmastettiin samanaikaisesti lisdamdllad typped ja leikattiin

tahmean tuotteen tuottamiseksi. Tamad tuote kovetettiin rauhal-

lisesti lampdtilaan -16°C jaiteld-makeisen muodostamiseksi.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd valmistaa suspensio, joka sisdltdd jadkiteita
sokeriliuoksessa, jossa jadhdytetddn erikseen ensimmdinen liuos
vakevdityd sokeria ja toinen liuos vdhemmdn vékevdityd sokeria
tai vetta lémpétiiaan juuri yli vastaavan liuoksen metastabii-
lista rajalampdtilasta juuri yli vastaavan liuoksen sulamispis-
teeseen ennen sekoitusta; edellyttden, ettd toinen tai molemmat
liuoksista jaahdytetadn lampdtilaan juuri yli vastaavan liuok-
sen metastabiilista rajalampdtilasta vastaavan liuoksen sula-

mispisteen alle, vastaava liuos alijaahdytetdan.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmld, jossa ensimmdinen
liuos on vakevdity sokeriliuos, jonka sokeripitoisuus on yli

noin 45 % paino/paino, edullisesti yli noin 55 % paino/paino.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, jossa toinen
liuos on vesi tai vahemman vakevoity sokeriliuos, jonka sokeri-
pitoisuus on alle noin 20 % paino/paino, edullisesti alle noin

10 % paino/paino.

4. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelma,

jossa toinen liuos on vesi.

5. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
jossa ainakin toisen liuoksen lampétila on noin juuri yli liu-
oksen metastabiilista rajaldmpdtilasta alle liuoksen sulamis-

pisteen.

6. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmd,
jossa sekd ensimmdisen ettd toisen liuocksen lampdtila on juuri
yli vastaavan liuoksen metastabiilista rajalémpdtilasta alle

vastaavan liuoksen sulamispisteen.
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7. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 4 mukainen menetelmi, jossa

ainakin toisen liuoksen lampdtila on sen sulamislampdtila tai
juuri sen yli.

8. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 4 mukainen menetelmi, jossa
sekd ensimmdisen ettd toisen liuoksen lampdtila on vastaava

sulamispiste tai juuri sen yli.

9. Menetelmd valmistaa tuote, joka sisaltda ja&suspension,
jossa jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen suspen-

sio saatetaan jaadytysvaiheeseen samanaikaisesti sekoitusvai-
heen kanssa.

10. Menetelmd valmistaa tuote, joka sisdaltda j&dsuspension,
jossa jonkin patenttivaatimuksen 1 - 8 mukainen suspensio saa-

tetaan jaadytysvaiheeseen sekoituksen jalkeen.
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