Recommandations pour la cristallisation du lactosérum avant séchage :
Le lactose est présent sous deux formes en équilibre constant, une forme b (beta) très soluble, et a (alpha) qui prendra la forme cristallisée, dès sursaturation, mutarotation et nucléation du lactose de la solution.
L'objectif pour produire une poudre de lactosérum de qualité, est de favoriser la nucléation, en produisant un maximum de petits cristaux environ 30 à 50 µm. Le fait d’avoir une cristallisation fine, évite les phénomènes de ségrégation et de variabilité de la composition du produit fini, au moment du séchage.
Pendant les premières heures, la nucléation doit toujours prendre le dessus sur le grossissement des cristaux formés.
Une forte sursaturation du concentré, produit une forte nucléation et au final une cristallisation fine, à condition de ne pas approcher la température de transition vitreuse Tg, qui conduit à une forte viscosité et une diminution des échanges lactose/nucléi.
Ne pas oublier que la cristallisation est un phénomène à deux paramètres antinomiques : elle est optimum à température haute, mutarotation du beta-lactose en alpha-lactose, et cristallisation de l’alpha-lactose optimum dans une solution sursaturée soit, en cours de refroidissement !!! 
On voit dans le tableau suivant que flasher à 40°C, maintenir cette température durant tout le remplissage, puis refroidir rapidement à 20°C, devrait donner de bons résultats.
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1 - Concentrer la solution en évitant que le produit ne cristallise en cours de process.
La concentration doit être ajustée, en fonction de la température d'ébullition du process.
En 1ère approche, concentration % >= Température °C à +/- 2 points.
Ex : température du concentré au dernier effet à 60°C  ES = 58% à 60%

2 -  Température du flash, < 35-40°C pour une solution à 75% de lactose.

3 -  Température du cristallisoir, à ajuster pendant toute la phase de remplissage, de façon à maintenir la sursaturation, en évitant la fonte des germes de lactose produits par le flash-cooler, et la formation d'agrégats de cristaux dans la solution, ou sur les parois du cristallisoir. Des essais doivent être menés pour trouver les bons paramètres, concentration, T°C flash, température de maintien de la sursaturation dans le cristallisoir.
C'est la phase la plus critique, la maitrise des températures et de la sursaturation est primordiale, tant que le phénomène de nucléation n'est pas stabilisé, et la taille critique des germes formés atteinte.
Le but est d'avoir un maximum de cristaux de petite taille, et au minimum, de compenser l'échauffement dû à la réaction exothermique de la cristallisation, ainsi que l’énergie apportée par l’agitation. Dès que les cristaux sont formés, il faut refroidir rapidement pour éviter un grossissement trop important. Le paramétrage peut se faire au début, à l’aide d’un microscope et de relevé réfractométriques.
Attention au système de remplissage, le concentré à la sortie du tuyau de remplissage ne doit pas être au contact immédiat de la paroi froide du cristallisoir, au risque de créer un croûtage et la formation de gros cristaux et d’agrégats, un remplissage par le bas du cristallisoir est conseillé.

4 -  Refroidir rapidement, dès la fin de remplissage, en contrôlant le taux de cristallisation au réfractomètre.
> 3 à 5°C par heure, tout dépend de la surface de refroidissement disponible et de l'efficacité de l'agitation.
Une succession de nucléations vont se produire jusqu'à la fin du refroidissement et la désaturation de la solution.

Le but dans ce cas précis est la multiplication des cristaux, tout en évitant le murissement d’Oswald, soit la production de gros cristaux, au détriment des plus petits cristaux et de la nucléation secondaire.

L'idéal est d'utiliser 3 courbes de refroidissement :
- une pour le remplissage > refroidissement lent, environ 0.5 à 1°C / heure
- une pour la fin de nucléation > refroidissement rapide, 3 à 5°C / heure
- une pour stopper et maintenir la cristallisation, maintien de la température finale 20-25°C.
	> Température finale régulée > environ 20-25°C. La cristallisation est très ralentie vers 15°C, du fait de la viscosité élevée de l’eau mère, qui empêche le transfert de lactose solution > cristal. 
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5 - Le cristallisoir doit être étudié pour que la surface de refroidissement soit la plus importante et efficace possible, car on a besoin de refroidir avec un delta T faible entre l'eau glacée et le concentré, afin d’éviter les phénomènes de croûtage en paroi. Moins il y a de surface utile, plus le delta T devra être grand, plus le risque de cristallisation hétérogène est important. Eviter le refroidissement direct à l’eau glacée et réguler sur un delta T entre le fluide caloporteur et le concentré.
L'agitation devra garantir un taux de pompage élevé, un bon maintien des cristaux en suspension, tout en évitant le moussage du produit (présence de protéines).
C'est pour cette raison qu'on préfère utiliser de grandes palles d'agitation, avec des vitesses lentes et un taux de pompage très élevé. La vitesse périphérique de l’agitation varie de 1 à 2 m/seconde.
Ne pas dépasser si possible 20h00 de cristallisoir, entre le début de remplissage et la fin de séchage > problèmes bactério.
S’il y a évolution bactério du produit, il faudra changer la température finale de cristallisation, 20°C au lieu de 25°C par exemple.
En général, le temps de cristallisation, remplissage compris, est de 6 à 10 heures.
Si le produit doit être stocké plus longtemps que prévu, il peut être réfrigéré à environ 10°C, voir 6°C, sans risques de prise en masse.


6 – Seeding lactose, la dose doit être calculée et saupoudrée à la surface du concentré, dès le début de l'agitation avec une température du concentré <= 30°C. Ensemencer 1 à deux heures après le début du remplissage. Derrière un flash-cooler, ensemencer trop tôt peut provoquer une nucléation trop intense et la formation d’agrégats de cristaux. Les germes produits par le flash, pourraient être absorbés par les cristaux ajoutés. (murissement d’Oswald  gros cristaux absorbent les petits cristaux  à éviter)
La qualité du seeding lactose doit être parfaite, avec une taille à environ 1 à 3-5 µ. Si la granulométrie du lactose micronisé est plus élevée, la dose devra être plus importante. Si on veut transporter le concentré vers une autre usine, il faudra doubler la dose de cristaux incorporés.
Calcul de la dose de seeding lactose : [ D1 / D2 ]3 X Lactose potentiellement cristallisable, où :
D1 = granulométrie D50 du seeding lactose, environ 4 µ.
D2 = taille de cristaux visés dans le produit fini, environ 50 µ.
Lactose cristallisable = [Matière sèche du concentré kg X teneur en lactose 75%] X le taux de cristallisation visé, environ 72%, pour du SD PPC ou PPNC.
Il faut en général 2kg de lactose micronisé, pour 10 tonnes de matière sèche à traiter.
Cette solution est déconseillée, si on n'a pas la maitrise totale de l'hygiène lors de cette opération, qui se déroule après pasteurisation > risque salmonelles.

Gilles VALOT mai 2022
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Cinétique de refroidissement d’une solution de lactose
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Figure 3.3. Extent of crystallization obtained during isothermal crystallization of lactose
for lactose concentrations 50%, 55% and 60% (w/w) at 20°C and 30°C.
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Figure 3.4. Counts of fine crystals (<S0um) for 50%, 55%, and 60% concentrations and at A
20°C and 30°C obtained from focused beam reflectance measurement (FBRM).
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Table 4.2. Mean + standard deviation of degree of crystallization, final mean particle chord length (PCL), and the lactose

crystal yield at the end of lactose crystallization from deproteinized whey (DPW) and milk permeate powder (MPP)

concentrates at different cooling rates.

Total erystallization

e (min)

Degree of Crystallization
(%)

Final mean PCL (um)

Lactose Yield (%)
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0.06 °C/min
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684
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98.4:0.44%
98.6:0.35%

96.30.09%

32120.12*
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34.6:0.59%

79.742.40%
81.4:4.10%

76.8:0.24%

Values are compared within DPW and MPP concentrate and vathi a colimn.
2., ¢ superscripts were used to compare values fom lactose crystallization experiments in DPW concentrate
A B. C superscripts were used to compare values from lactose crysallization experiments in MPP concentrate
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and B3) concentrates.
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Figure 4.3. Fine (<50 um) (A,C) and Large (50-150 um) (B.D) particle counts data obtained from Focused beam reflectance
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concentrates using 0.04 °C/min (slow), 0.06 °C/min (medium), and 0.08 °C/min (fast) cooling rates.

Convertissez, modifiez et signez
électroniquement des PDF
formulaires et contrats

1411
gx
. 06/06/2022 &




image13.png
Etude cristallisation du perméat 2018.pdf - Adobe Acrobat Reader DC (64-bit) -
Fichier Edition Affichage Signer Fenétre Aide

Accueil  Outils Etude cristallisation... x @ ‘ Se connecter

B®B Q500 »m/»QOROMRIDTI=E DO - FBEAER T -~ A = ]

Rechercher "Fractionner”

© Exporter un fichier PDF © A~

Adobe Export PDF @

Convertissez des fichiers PDF au format
Word ou Excel en ligne.

Sélectionner un fichier PDF

Etude crist...at 2018.pdf X

Convertir au format

Microsoft Word (*.docx) v

Langue du document :

Frangais Changer

80°C 60°C 55°C

‘Figure 4.4. Typical representative microscopic images acquired at 80, 60, 55, and 50 °C to represent the changes occurred in
the particle counts of Focused beam reflectance measurement (FBRM) during lactose crystallization in concentrated
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‘Figure 4.6. Microscope images of lactose crystals obtained at the end of lactose crystallization in Deproteinized whey (DPY)
and Milk permeate powder (MPP) concentrates using 0.04 °C/min (slow), 0.06 °C/min (medium), and 0.08 °C/min (fast)
cooling rates.
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‘Table 2.3. Effect of different factors influencing crystal growth (adapted from Pisponen

(2017) and edited)

“Additive/mpurity

Tmpact

Reference

Whey protein

Lactic acid

Milk fat

Pactose

Sigaificantly lowered the
final crystal size

Crystal size decreased
with increased denatured
protein content

Retards lactose
crystallization

Limits the erystal growth

Influences o-lactose
erystal morphology

Accelerates lactose erystal
growth

Retards the growth and
influences the tomahawk
shape

Low levels promote
‘growth, high levels inhibit
the growth

Promotes the growth
Increases growth rate
Increases growth rate

‘Inhibits growth rate

Low levels promote
‘growth, high levels inhibit
the growth

“Mioumoni et al.. 2005

Modler and Lefkovitch, 1986

Jelen and Coulter, 1973b;
‘Nickerson and Moore, 1974b

Kelly, 2009

‘Dincer et al. 1999: Nickerson
and Moore (1974a): Raghavan
etal. 2000; Raghavan et al..
2001

Nickerson and Moore, 1974b;

‘Nickerson and Patel, 1972;
‘Hunziker and Nissen, 1926

‘Nickerson and Moore, 1974b:
‘Nickerson and Patel, 1972;
‘Hunziker and Nissen, 1926

Jelen and Coulter, 1973b: Guu
and Zall, 1919; Bhargava and
Jelen, 1996

Jelen and Coulter, 1973b; Guu
and Zall, 1919

‘Bhargava and Jelen, 1996

‘Bhargava and Jelen, 1996

‘Bhargava and Jelen, 1996

Jelen and Coulter, 1973b
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growth
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shape

Promote f-lactose
‘generation and influence
Iactose crystalline habit

Retards erystal growth

Reduced growth rate

Decreases crystallization
sate and affect crystal
shape

Retards the crystal growth

At0.1% rate — crystal
growth increased
>0.1% - retarded crystal
growth

‘Bhargava and Jelen. 1996

Guu and Zall, 1919

Guu and Zall, 1919

Visser, 1984; Visser 1988;
Lifran et al., 2007: Hartel and
Shastry. 1991

Kreveld and Michaels, 1965:
Lifran et al. 2007

Vuetal. 2009

‘Brito and Giulietti, 2007

Ganzle etal, 2008

Zend etal, 2000

Ihli and Paterson, 2015

‘Shi and Zhong, 2015

‘Shi and Zhong, 2014
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