(19) Orszighod: SZABADALMI (11) LajstromszAm:
HU LEIRAS 203258 A
SZOLGALATI TALALMANY
T (21) A bejelentés szima:  829/89 (51)Int.CL3
LUk (22) A bejelentés napja: 1989.02.21. C 13K 11700

LT e
L ]

MAGYAR
KOZTARSASAG

ORSZAGOS
TALALMANYI
HIVATAL

(45) A megadas meghirdetésének dituma a Szabadalmi
Kozlényben: 1991.06.28. SZKV 91/06

(72) Feltalalok:

Smelik, Andrej, Pozsony (CS)

dr. Vukov Konstantin, Budapest (HU)
dr. Bartha J6zsef, Budapest (HU)

dr. Siimegi J6zsef, Nemesnadudvar (HU)
dr. Takécs Istvin, Budapest (HU)
Beszedics Gyula, Budapest (HU)

(73) Szabadalmasok:

Richter Gedeon Vegyészeti Gyar Rt.,
Budapest (HU)

Hosszihegyi Mezégazdasagi Kombinat,
Siikasd (HU)

Slovenska Vysoka Skola Technika

v. Bratislava, Pozsony (CS)

(54) Eljards fruktéz vizes oldatabdl fruktozkristalyok elédllitasara

(57) KIVONAT

A kristalyositast két egymastdl fiiggetlenitett szakasz-
ban - I, I - egymastdl eltérS paraméterekkel végzik. A
kristalyositasi szakaszok - I, II - k6zotti dtmeneti sza-
kaszban gyorshiitést alkalmaznak, ekkor a héfokesés
mintegy 8,0 °C/h. A magasabb hémérséklet-tartoma-
nyt kristalyositd szakaszban - I -a hémérséklet-valto-

ra valasztjak, legalabb harom hiitési lépcsben hajtjak
végre a kristalyositast 1,5-2,0 °C/h hiitési sebességgel.
A kisebb hémérséklet-tartomanyi kristalyositasi sza-
kaszban — II - a hémérséklet-valtozis és a koncentra-
ciévaltozas viszonyat 3,8-4,5 °C/t%-ra vilasztjak, leg-
alabbnégy hiitési 1épcsdt alkalmaznak, és a hiitést 1,2~
1,5°C/h sebességgel végzik.

74s és koncentricidvaltozas viszonyat 4,8-5,5 “C/t%-
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A taldlméany frukt6z vizes oldatabdl fruktozkristilyok
elgallitdsara szolgalé eljarasra vonatkozik,

A fruktéznak a taplalkozasban betoltott fontos sze-
repe kozismert, el6allitasara tobbféle nyersanyagot
haszndlnak, nevezetesen szahardzt, vagy kristilyos
forméban, vagy pedig oldatban, példiul melaszban;
izomerizalt keményit6 szorpot (izomerdzt), valamint
inulint, amelyet csicsokagumé kivonatolisa utin
nyernek. Az ilyen inulin hidrolizitumiban az dsszes
cukor 70-85 1% fruktdzbol all.

A fent felsorolt nyersanyagokbdl, illetve azok hid-
rolizitumaibdl a kristalyositdsra alkalmas nagy tiszta-
sdgi oldatok elGallitasa térténhet elvalasztasi eljaras-
sal, komplex képzési eljarassal, valamint enzimes elji-
rassal. A gyakorlatban az elvalasztasi eljarasoknak
van jelentdségiik, amelyek koziil az iparban két mod-
szer honosodott meg: a fruktdz lecsapisa kalcium-
fruktozit formé jaban, valamint az oszlopkromatogra-
fids szelektiv elvalasztas.

A kristalyositasra szant fruktozoldattél ltaldban
megkovetelik, hogy szarazanyag-tartalmanak leg-
aldbb a 95%-it fruktéz képezze, és ne tartalmazzon
kristalyositdst gatlé (nagyobb molekulatomegii)
szennyezGdéseket.

Frukt6zoldatbol kristalyositassal valé kinyerésére
irdnyulé eljarasok ismerhetGk meg példaul az
1163307. és a 2015571, szami NSZK, az 505202.
szami svajci, a 407947. szami szovjet, a 4246347.
szamil USA, a 2154951. szam1 francia, valamint a
7332661. szimi japan szabadalmi leirasokbol. Ezek
szerint az oldatot nagymértékben — altaliban 1-5%
viztartalomig - bestiritik, majd alkohollal valé dssze-
keverés utan hékezeléssel valasztjak ki a kristalyokat.
A felsorolt szabadalmi leirdsokban ismertetett megol-
dasok a beslirités mértéke, az alkohol neme (metanol,
etanol, propanol) és arinya, a kristalyokkal valé beol-
tds modja, valamint a hémérséklet-vezetés tekinteté-
ben térnek el egymastal.

A 166641, szami magyar szabadalmi leirdsbol
megismerhetd megoldds szerint megfeleld tisztasagi,
és megfeleld szirazanyag-tartalomra bestiritett fruk-
tézoldathoz - amelynek a hémérséklete ekkor az ép-
pen telitett, vagy enyhén telitetlen allapotnak felel
meg - meghatarozott médon szamitott mennyiségfi ol-
tokristaly hozzdadasdval inditjak meg a kris-
talyositast. A tovdbbiakban a miiveletet Ggy folytat-
jik, hogy a péphez @ijabb besiritett fruktézoldatot
adagolnak, kozben a pépet hiitik. Végiil az anyaszorp-
t6l a kristalyokat sziirGeentrifugdval vilasztjik le.

A 174513, szam(i magyar szabadalmi leiras targya
a fenti modszer tovabbfejlesztésének tekinthetd tech-
noldgia, és tartalmazza az oldat pH-jara, a fruktozol-
dat telitettségét el6idézé hémérséklet-tartoméanyira,
az oltokristalyok mennyiségére és egyéb paraméterek-
re vonatkozo pontositott adatokat. A tiltelitési ténye-
z6t a hiités soran 1,1-1,2 kozott tartjak.

A fent ismertetett megoldasok hatranya, hogy a bo-
nyolult hiitési (kristalyositisi) szabalyozis ellenére
sem keriithetd el a pépnek a kristalyositds sordn a labi-
lis tartoményba keriilése, aminek az a kovetkezménye,
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hogy az oldott fruktéz ellendrizhetetleniil, robba-
nasszer(ien valik ki, mégpedig dltaliban a hiitofeliilet-
re, ami a héatadas hatékonysagat a hiités sordn jelen-
tésen rontja. A hitéfeliilet csak bonyolult miiszaki
megoldassal djithaté meg. A kristalyositas idGtartama
(az iizemeltetési id6) meglehetdsen hosszd, altalaban
48-72 6ra kdz6tt van; a kristalyositd berendezések bo-
nyolultak, altaldban szakaszos lizemviteliek, az elja-
risok gazdasagtalanok, és meglehetdsen nagy az ener-
giaigényiik. A kristalyok elonyteleniil kis méretiiek; az
atlagos kristalyméret 500-600 wm kozott van,

A vizes oldatokbdl valé kristalyositds nehézségeinek
a kikiiszobolésére olyan technologiat is kifejlesztettek,
amelynek soran a fruktozt sziraz, részben kristalyos,
szabadon gordiil szemcsékké alakit jak. E technoldgiat
foként jelentGs glukoztartalmi  elegyek  kris-
talyositasara alkalmazzak. A 2333513, szaimi NSZK
szabadalmi leiras szerint erésen besdiritett glukoztar-
talmi fruktozoldatokba fruktoz és esetleg glukozkris-
tilyokat kevernek, majd szaraz levegd réfivatasaval az
oldatot mintegy ,.raszaritjak” az ,,0lt6” kristalyokra.
Hasonl6 eljarast tartalmaz a 2426437. szam1 szaba-
dalmi leiras is. Az ilyen megoldasok hatranya, hogy
mind miveleti, mind eszk6zoldalrél tekintve bonyolul-
tabbak és dragabbak — mar csak a hordozdanyag (se-
gédanyag) sziikségessége miatt is — mint az oldatbél va-
16 kristalykinyerésen alapul6 modszerek.

A taldlmany feladata, hogy olyan kristalyositasi el-
jarast szolgaltasson, amelynek segitségével rovid idé
alatt, egyszerii miiszaki eszk0z0kkel nagy szemcsemé-
reti kristalyok nyerhetGk ugy, hogy a kristalyosodas
folyamata mindig a metastabil tartomanyban marad-
jon, tehéat ne kovetkezhessék be a kristalyok robbanas-
és véletlenszeri kivalasa, ily modon lizemzavar, vala-
mint kisméreti kristalyképzideés.

A talalmény azon a felismerésen alapszik, hogy a
fruktoz egyensilyiallapot-gdrbéjének van egy olyan
homérséklet-tartomanya, ahol nincs metastabil tarto-
many. Itt csak egy szakasza van a gorbének, és ettél
kétoldalt a metastabil tartomanyt hatarolé alsg és fel-
56 gorbeszakaszok kiilonb6zs alak és méreti teriile-
teket — metastabil tartomanyokat — fognak kdzre, A
kristalyositasi miiveletet e metastabil tartoméanyok
kiilonbozdségének megfeleléen megvélasziott, egy-
mastol eltéré paraméterekkel, a metastabil tartoma-
nyokon beliil maradva kell folytatni, ahol pedig a me-
tastabil tartomany hianyzik, vagyis az tmeneti sza-
kaszban a kristdlyositdsi folyamatot meg kell szakita-
ni, miéltal elkeriilheté a kristalyosodas nem kivanatos,
robbanésszer( bekovetkezése.

E felismerések alapjan a kitiizott feladatot a talal-
mény értelmében olyan eljiras segitségével oldottuk
meg, amelynek soran az oldatot besiritjiik, a besiri-
tett oldatot kis szemcseméreti fruktdzkristalyok ada-
goldsaval beoltjuk; a beoltott oldatbdl hiitéssel kris-
talyokat valasztunk ki, és azokat a folyékony fazistol
elkiilonit jiik, és amely eljarasra az jellemz4, hogy

~ a hiitéssel t6rténd kristélyositas folyamatat meg-
szakitva két, egymistol fiiggetlenitett kiilonallo sza-
kaszban hajtjuk végre a kristalyok kivalasztasat;
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— a magasabb hiitési hémérséklet-tartoméanyba esé
kristalyositisi szakaszban a hémérséklet-valtozis és
koncentraciévaltozas viszonyat, vagyis egy-egy hitési
lépcsot 4,8-5,5 °C-ra* valasztjuk, és legalibb hirom
hiitési lépest alkalmazunk;

— az alacsonyabb hiitési hdmérséklet-tartomanyba
esé kristélyositasi szakaszban a hdmérséklet-valtozis
¢és a koncentrécioviltozis viszonyit, vagyis egy-egy
hiitési lépcsét 3,8-4,5 °C/%-ra vilasztjuk, és legalabb
négy hiitésilépcsot alkalmazunk;

- a hiitést a magasabb hiiZtési hémérséklet-tarto-
manyba esd kristalyositasi szakaszban 1,5-2,0 °C/h, a
kisebb hiitési hémérséklet-tartominyba esé kris-
talyositdsi szakaszban 1,2-1,5 °C/h sebességgel végez-
zik, az dtmeneti szakaszban pedig a héfokesést leg-
alabb 7,0 °C/h, elénydsen mintegy 8,0 °C/h értékre al-
litjuk be.

Az eljaras egy elényds foganatositasi modja szerint
a kristalyositas elsd szakaszat mintegy 74 °C hémér-
sékleten kezdjiik meg és mintegy 55 °C hGmérsékleten
fejezziik be, a masodik kristalyositasi szakaszt pedig
mintegy 51 °C hémérsékleten inditjuk el 20-25 °C k-
z6tti hémérsékleten fejezziik be.

A taldlminyt a tovabbiakban a csatolt rajzok alap-
jan ismertetjiik részletesen, amelyek oldatok egyensii-
lyi allapotgorbéit tartalmazzik. A rajzokon
azl.abran oldatok szokdsos egyensilyi allapot-
gorbéjelathatd;

a fruktdz vizes oldatdnak az egyensiilyi
allapotgérbéjét tiintettiik fel.

Az 1. abrén feltiintetett gorbe oldatok koncentraci-
Ojdnak a hémérséklet fiiggvényében torténd valtozi-
sét érzékelteti; fiiggetleniil a mindenkori oldat anya-
gatol, az egyensiilyi 4llapotgdrbe jellege az esetek tiil-
nyomd részében az 1. abra szerintinek megfelels. A
gorbe a alsb szakasza az egyensilyi allapot alsd, a b
felsé szakasza pedig a fels6 hatarat reprezentalja. A b
alsé gorbeszakasz — mas szoval: a tiltelitési vonal -
alatti tiltelitési tartomanyban a szilard fézis a folya-
dékban oldott allapotban van. Ebben a tartomanyban
a kristalyositas - példaul oltokristalyok bevitelével —
megindithato. A b fels gorbeszakasz feletti tarto-
many instabil (labilis). Ebben a tartomanyban a kris-
talyképzés nem befolyasolhatd, ezért a hiitéses tech-
nolégidval végzett kristalyositds soran altalaban
iigyelnek arra, hogy a b felsé gorbeszakasz f61€ ne ke-
riiljenek. Az instabil tartoményban ugyanis a kris-
talyosodas robbanasszeriien kovetkezik be, az anyag a
berendezés falara ragad, ami iizemviteli és egyéb
problémakat okoz. A kristalyositasi miiveletet tehat az
a és b gorbeszakaszok altal hatirolt mestabil tarto-
manyban kell lefolytatni, ahol az oldatbdl a kristalyok
iranyithatdan, befolyisolhatdan valaszthatok ki. Az 1.
abra szerinti esetben példaul 60 °C-rol 40 °C-ra lehiit-
ve az oldatot, annak koncentraci6ja 100 mg/1-rél
60 mg/l-re csokken, tehat a kivalt kristalyok mennyi-
sége 40 mg. Mivel az 1. abra szerinti gorbe esetében a

a2.abran

* A koncentracié minden esetben tdmeg %-ban értends.
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koncentracié fiiggése a hémérséklett6l monoton, igy a
hiités folyamatosan, megszakitatlanul végezhetd.

A fruktéz egyensilyi dllapotgorbéje (mds szoval:
oldhatosagi gorbéje) — amint 2. abran lathaté - az 1.
abra szerinti altalanos oldattelitési gorbétél eltér, és —
ismereteink és felismerésiink szerint - csak a fruktéz-
ra jellemz6, sajatsagos alakkal rendelkezik. A telitett
fruktézoldat koncentricidja a hémérséklettél nem
monoton fiigg, hanem egy sziik hémérséklet-tarto-
manyban, nevezetesen 51 °C és 54 °C kdzott csak egy
szakasza van a gorbének, amelyet a 2. abrdn e hivatko-
zasi betiivel jel6ltiink. Ettél jobbra és balra is két-két,
¢, d, illetve f, g gorbeszakasz van, amelyek az 1. metas-
tabil tartominyt, illetve a II. metastabil tartoméanyt
hatdroljak, ahol az e gorbeszakasz hiizodik, nincs me-
tastabil tartomany.

Az]. metastabil tartoméanyokat hatarolo d és g felsG
gorbeszakaszok és az e dtmeneti gorbeszakasz feletti
tartomény instabil (labilis), a ¢ és £ alsd gorbeszaka-
szok és az e dtmeneti gorbeszakasz alatt pedig tilteli-
tési tartomany hizédik. Az I. metastabil tartomanyt
€s az instabil tartomanyt elvalaszt6 d felsé gorbesza-
kasz — amint ez a 2. abran jOl lathatd ~ érzékelteti,
hogy a telitett oldat koncentracidja a hémérséklet
csokkenésével hirtelen csokken, 55 °C-nal megy 4t aze
atmeneti gorbeszakaszba, majd a koncentracié 51 °C-
tol ismét hirtelen emelkedik, amit a g felsé gorbesm-
kasz érzékeltet. A

A taldlmany szerinti hiitéses kristalyositasi eljarase-
a 2. abran lithat6 oldhatdsagi gorbe figyelembevételé="
vel igy hajtjuk végre, hogy annak monoton két szaka=
szaban — a 2. abra szerinti I. szakaszban és a II. sz&
kaszban - az instabil (labilis) tartomany hatargorbéi-
nek, vagyis a d €s a g fels6 gorbeszakaszoknak az érin-
tésének elkeriilése biztositva legyen. Ez a kiovetkezd
intézkedésekkel érhetd el:

A két szakaszban a kristdlyositashoz sziikséges hé-
elvonast, vagyis a hiitést egymastdl fiiggetlenitjiik, és
az atmeneli szakaszban a hiitést, vagyis a kris-
talyositast sziineteltetjiik. Ez azt jelenti, hogy a kris-
talyositasi miveletet két kiilonall - egymassal példa-
ul hécseréld Gtjan Gsszekotott - kristalyosito berende-
zésben kell végrehajtani, vagy pedig olyan - példiul a
184674. szim( magyar szabadalmi leirasban ismerte-
tett berendezésben, ahol a kristilyositdsi szakaszok és
az atmeneti szakasz egymastol kiilonvalaszthatok.
Egyetlen hagyomanyos kristilyositd berendezésen
beliil ugyanis nem hozhatdk létre eltéré hGmérsékleti
kristalyositasi tartomanyok, illetve nincs lehetdség a
kristalyositasi miivelet sziineteltetésére.

A 2. abra szerinti gorbébdl kitiinen az optimilis
fruktozkristalyositasnak tovabbi feltétele a hémér-
séklet-valtozas (°C) és koncentraciovaltozis (1%) vi-
szonyanak - mas szoval: egy-egy hiitési lépcsének —az
1. és11. metastabil tartoményok alakjahoz torténd iga-
zitasa, valamint a hiitési lépcsék szimanak megfelels
megvélasztisa. Eszerint:

- az L. szakaszban egy-egy hiitési 1épcsé 4,8-5,5
(°C/%) kozitt van, a hitési lépesSk szama pedig leg-
alabb hirom;
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- a II. szakaszban egy-egy hiitési lépcsé 3,8-4,5
(°C/%) kozott van, a hiitési lépcsék szima pedig leg-
alabb négy.

JelentGsége van a hiitési sebesség, vagyis a héfok-
esés (°C/h) megvalasztasinak — szabalyozisinak - is,
amit a talalméany értelmében a kovetkezGképpen vég-
Ziink:

- azl. szakaszban: 1,5-2,0 (°C/h),

- all. szakaszban: 1,2-1,5 (°C/h),

- azatmenetiszakaszban: legaldbb 7,0 (°C/h), elénys-
sen 8,0 (°C/h). llyen nagy héfokesés mellett az oldat-
bdl legfeljebb minimalis, az egész kristalyositasi fo-
lyamatot nem zavar6 mennyiségii kristaly valik ki,
példaul a két berendezést 6sszekits héeserélében.
A hiitési Iépcsket a 2. abran a metastabil tartoma-

nyokba szaggatott vonallal rajzoltuk be.

A taldlmédnyt a tovabbiakban példa kapcsn, a 2.
abra szerinti oldhat6sagi gérbére is hivatkozva ismer-
tetjiik részletesen.

A fruktézoldatot - Onmagiban ismert mdédon
74 °C-ot meg nem halad6 hémésékleten 90 + 2,0% t6-

A besiiritébdl kiléps metastabil taltelitettségi alla-
potban levé frukt6zoldatot azonnal beoltjuk kismére-
tii fruktozkristalyokkal. Az oltokristalyoknak az ol-
dathoz addsa barmilyen, Gnmagiban ismert modszer-
rel torténhet. Célszerd a besirit6bdl kifolyé siirit-
ménybe folyamatosan bekeverni az oltékristilyokat;
ilyenekként el6nyGsen valamely korabbi kris-
talyositasi miivelet soran nyert fruktézkristalyok szi-
tan val6 osztalyozasa soran athullott apré frakcié ke-
riilhet alkalmazasra, de felhasznilhatok apritott vagy
bérmely mas modon eldkészitett fruktdzkristalyok is.

A beoltott tdmény oldatot 74 °C-os hdmérsékleten
tartva bejuttatjuk a kristalyosito berendezés elsd tag-
jaba, ahol a 2. abran feltiintetett I. szakasznak megfe-
lel6 hiitést hajtjuk végre. Az oldat hémérsékletét itt
harom lépcsében (lasd a szaggatott vonalat azl. metas-
tabil tartoményban), 12 6ras idGtartam alatt 55 °C-ra
csokkentjiik. Egy lépcsében a koncentricié csokkené-
sét el6idézG dtlagos héfokesés mintegy 5,0 °C/%. Eb-
ben a magasabb hémérséklet-tartoményd kris-
talyositdsi L. szakaszban a kristalykivalds megkezdd-
dik. Ebben az1I. szakaszban mar csak azért is célszertia
hémeérséklet gyors csokkentése, mert az oldott fruktéz
nagyobb hémérsékieten gyorsan képes bomlani, f6-
ként ba bomlast katalizilé szennyezGanyagok, példaul
elektrolitok, kiilondsen hidroxilionok, valamint na-
gyobb koncentraciéji hidrogénionok vannak jelen.

E megfontolasok alapjin az I. szakasz kezdeti id6-
szakaban — példaul egy tbb tagot tartalmazo6 hiitd-
kristalyositd berendezés elsé tagjaban a hiitési sebes-
séget 2,0 °C/h-ra, az I. szakasz tovabbi folyamataban
pedig 1,5 °C/h-ra allitjuk be.

Az 55 °C-ra lehitétt oldatot - ekkor mar kris-
talyzagyot — keresztiilvezetjiik egy — példaul hécseréls
altal alkotott — dtmeneti szakaszon (lasd a 2. abrat),
ahol olyan sebességii hiitési miiveletet végziink, ami
mellett 0j kristdlyok nem, vagy legfeljebb gyakorlati-
lag elhanyagolhaté mennyiségben képzddnek. Ebben
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az tmeneti szakaszban (gyorshiité szakaszban) a kris-
talyzagy hémérsékletét 0,5 bra alatt 55 °C-rél 51 °C-ra
csokkentjiik.

Az itmeneti szakaszbdl (példaul hdcserélGbél) a
kristalyzagyot a kristalyositd berendezés alacsonyabb
hémérséklet-tartomanyi kristilyosito II. szakasziba
juttatjuk, ahol az anyagot négy hiitési 1épcsében (lasd
a szaggatott vonalat a 2. dbran a Il. metastabil tarto-
manyban) 18 oras idétartamon keresztiil 51 °Cr6l
24,4°C-ra hiitjiik. Egy-egy lépcsében a koncenracio-

csOkkentésre vonatkoztatott hémérsékletesés
4,0°C/%. A 11. szakaszban a kivant méretre beallitott
kristalyok kivalasa befejezédik.

A kristalyosito berendezésbdl 24,4 °C hémérsékle-
ten kilépé kristalyzagyot ismert modon — példaul szi-
récentrifugin - kezelve elvalasztjuk a kristilyokat sz
oldat folyékony fazisat6l, majd kis mennyiségi hideg
vizzel lemossuk a kristalyokra tapado oldatot. Ezt k6-
vetden a kristalyokat levegdvel sziritjuk. A sziritas-
hoz célszertien 30%-ot meg nem haladé paratartalmd,
€skb. 45 °Chémeérsékletii levegGt hasznalunk.

A fazisszétvalasztasi miivelet eredményeként ke-
letkezett - példaul a sziirécentrifugabol tavozo - fo-
lyadék (anyaliig) koncentricidja mintegy 80 tomeg%.
Ez az anyag pl. az élelmiszeriparban Onmagéaban is-
mert médon felhasznilhato.

A kristalyositasi szakaszokban az oldat tiltelitett-
ségének a megfeleld szabalyozisa a hdmérséklet, vala-
mint a koncentraci6 folyamatos, pontos mérésen ala-
pul. A mérések Snmagaban ismert médon és eszk6z0k-
kel végezhetSk. A koncentracio mérése példaul a 16-
résmutat6 mérésén alapulhat, a tomény fruktézolda-
tok torésmutatdjanak és a cukorrefraktométer foka-
nak a koncentraciotél valo fiiggése ismert.

A talalmanyhoz fiiz6d6 elényds hatasok a kovetke-
z6kben foglalhatok Ossze:

Az eljarassal kapott kristalyok mindsége kivald, a
végtermék 4tlagos szemcsemérete nagy, 600-
1200 pm kozott van. A kristalyos frukt6z gordiilé-
keny, jol adagolhatd, higroszkopossiga kedvezd. A
kristalyositasi miivelet idGtartama a hasonl6 cél is-
mert eljarasokéval 6sszevetve rovid, mintegy 30,5 ora.
E ténynek, valamint a tobblépcsds héelvonasnak ko-
szOonhetéen a miivelet energiatakarékos, az ismert
megoldasokhoz képest mintegy 15-20%-kal kevesebb
hidegenergia felhaszndlasara van sziikség. A berende-
zés lizembiztos, mivel robbandsszer(i kristalyképzodés
nem kovetkczhet be, anyag nem ragadhat a kris-
talyosit6 berendezés falra sem, ami iizemzavarokhoz
vezethetne,

A taldlmény természetesen nem korlatozédik a fen-
tiekbenrészletezett példara, hanem az igénypontok 4l-
tal definialt oltalmi koron beliil méasként is megvalo-
sithato.

SZABADALMI IGENYPONTOK
1. Eljaras fruktdz vizes oldatabdl kristalyok kiva-

i laszidsara, amely eljards soran az oldatot bestiritjiik, a

bestiritett oldatot kis szemcseméretii frukidzkrista-
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lyok adagoldsaval beoltjuk; a beoltott oldatbdl hiités-
sel kristélyokat valasztunk ki, és azokat a folyékony
fazist6l elkiilonitjiik, azzal jellemezve, hogy

- a hiitéssel torténd kristalyositas folyamatat meg-
szakitva két, egymastdl fiiggetlenitett, kiilonall sza-
kaszban - I II - hajtjuk végre a kristalyok kivalasztasat;

- a magasabb hiitési hdmérséklet-tartoményba esé
kristalyositasi szakaszban - I - a h6mérséklet-csokke-
nés - °C - és koncentracibcsokkenés — 1% ~ viszonyat,
vagyis egy-egy hiitésilépcsit 4,8-5,5 °C/% kozott tart-
juk, éslegalabb harom hiitési lépcsdt alkalmazunk;

- az alacsonyabb hiitési hdmérséklet-tartomanyba
esd kristalyositasi szakaszban - II - a hémérséklet-
csokkenés — °C - és a koncentracidesdkkenés ~ 1% —
viszonyit, vagyis egy-egy hiitési-lépcsét 3,8-4,5 °C/%
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kozott tartjuk, és legalabb négy hiitési lépcsst alkal-
mazunk;

- a hiitést a magasabb hitési homérséklet-tarto-
ményba esd kristalyositasi szakaszban 1,5-2,0 °C/h, a
kisebb hiitési homérséklet-tartomanyba esé kris-
talyositasi szakaszban 1,2-1,5 °C/h sebességgel végez-
ziik, az dtmeneti szakaszban pedig a h6fokesést leg-
alabb 7,0 °C/h, el6nybsen mintegy 8,0 °C/h értékre al-
litjuk be.

2. Az 1.igénypont szerinti eljirds azzal jellemezve,
hogy a kristalyositas els6 szakaszit — I - 74 °C hémér-
sékleten kezdjiik meg és 55 °C hémérsékleten fejezziik
be, a masodik kristalyositasi szakaszt - I - pedig 51 °C
hémérsékleten inditjuk el 20-25 °C kdzotti hémérsék-
leten fejezziik be.
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