Vplyv technologickyeh parametrov frakciondeie mlieéneho tuku
na fyzikilne vlastnosti frakeif

B. KRKOSKOVA — T. VACOVA

Mlie¢ny tuk sa v poslednych rokoch spractiva netradi¢nymi metddami separa-
cie a frakcionalnymi metédami izoldcie jednotlivych frakeii so Specifickymi
vlastnostami. Priemyselnou frakciondciou mozno oddelit tuhé podiely topiace
sa pri vyssich teplotdach od podielov olejovitych, topiacich sa pri nizsich teplo-
tdch [1—3]. ZvySovanim alebo znizovanim podielu urcitej frakcie ziskame
tuk s pozadovanymi modifikovanymi vlastnostami. Krystalizaéné frakeiono-
vanie mozno uskuto¢nit dvoma metédami:

— krystalizdciou z rozpustadla,

— priamou krystalizdciou z roztopeného tuku [4].

Povaha ziskanych frakecii zdvisi od experimentdlnych podmienok. Z faktorov,
ktoré ovplyviiuji povahu frakeii, je najdodlezitejsia kryStalizatnd teplota,
teplotny rozdiel medzi za sebou nasledujicimi krystalizacnymi stupnami,
rychlost chladenia a v pripade krystalizicie z rozpustadia aj koncentracia
tuku [1].

Ako prvu etapu vyskumu modifikdcie mlietneho tuku postupmi frakciondcie
sme v laboratérnych podmienkach uskuto¢nili frakcionaéné pokusy zamerané
na Stadium fyzikdlnych vlastnosti a chemického zloZenia ziskanych frakeii.
Na pokusy sme pouzili filtrovany mlie¢ny tuk zo zimného masla vyrobeného
zo sladkej smotany. Pouzili sme metédu krystalizdcie z roztaveného tuku pri
teplotach krystalizacie 25 a 15 °C [5].

V nadvéznosti na prace, v ktorych podmienky frakciondcie mlie¢neho tuku
boli podobné ako pri frakciondcii v priemysle, rozsirili sme v dalsich experi-
mentoch paletu sledovanych technologickych parametrov, a to z aspektu
urcenia moznosti ovplyvnenia vytazku pevnych frakeii a ich zlozenia. V labo-
ratérnych pokusoch sme sledovali vplyv rychlosti chladenia a teplotného roz-
dielu medzi dvoma za sebou nasledujicimi kry$talizacnymi stupnami na vy-
tazok a zloZenie frakeif, vplyv teploty krystaliziacie na fyzikdlne vlastnosti
a chemické zlozenie frakeif a kinetiku krystalizdcie vzhladom na dobu krysta-
lizacie.
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Material a usporiadanie pokusav

Na pokusy sme pouzili filtrovany tuk zo zimného masia vyrobeného zo slad-
kej smotany, na frakciondciu sme pouzili metédu krystalizacie priamo z rozto-
peného tuku, bez pouzitia rozpustadla. Filtrovany tuk sme zohriali na 60 °C
a potom chiadili na teplotu prvej krystalizdcie (25 °C) 1ychlostam1 0,4, 0,8
a 1,5 °C/min. Doba krystalizdcie bola 24 hodin. Vyli¢end pevni frakeiu sme
odfiltrovali pomocou vikua. Kyvapalny zvySok po I. krystalizacii sme opat
zohriali na 60 °C a potom chladili na teplotu II. krystalizacie rychlostami 0,4
a 1,5 °C/min.

Teplot a IT. krystalizdcie sme v jednotlivych séridch krystalizaénych pokusov
variovali. V prvych pokusoch sme II. kryStalizaciu robili pri teplote 15 °C,
v dalsich sme II. kryS§talizacny stupen realizovali pri krystalizacnej teplote
20 °C.

Vykrystalizovant pevnu frakciu po 11, krystalizdcii sme odfiltrovali rovnako
ako . frakciu. Kvapalny podiel po 1L. krystalizdcii bol tretou ziskanou frakeiou.

Na ziskanie poznatkov o priebehu krystalizacie vzhladom na trvanie kv ysta-
lizacie a vy tazkoch pevnej frakcie sme urobili sériu pokusov pri kryStalizacnej
teplote 25 °C. Filtrovany tuk, zahriaty na 60 °C, sme chladili na teplotu krysta-
lizdcie r ychlostaml chladenia 1 ,5 2 0,4 °C/min. Po jednej hodine krystalizdcie
sme odseparovali pevnu frakeiu a kvapalny zvysok sme pri tej istej teplote
nechali krystalizovat 24 hodin. Potom sme oddelili dalsiu cast pevnej frakcie.

Pre jednotlivé frakcie sme urcili hodnoty bodov topenia metédou pozorova-
nia priebehu topenia vzorky pod mikroskopom s vyhrevnym preparaénym
stolikom [5].

Vlastnosti konzistencie ziskanych frakecii sme merali penetra¢nou metddou.
Na meranie sme pouzili automaticky penetrometer AP 4/2 za tychto podmienok:

— nosny upevinovaci hriadel kénusu hmotnosti 33,5 g,

— penetratny kénus hmotnosti 102,5 g,

— doba vniku 20 s.

Hodnoty penetracie pre jednotlivé frakcie sme merali v zévislosti od teploty
vzorky v urc¢enom teplotnom rozsahu. Teplotny rozsah sledovania penetracie
sa pre jednotlivé frakcie zvolil podla bodov topenia tak, aby sa zachytila
oblast premeny skupenstva. Teplota vzoriek sa merala termistorovym doty-
kovym teplomerom.

Vysledky pokusov a diskusia

7 hladiska ovplyvnenia mnozstva ziskanej pevnej frakcie sme sledovali
rozhodujice parametre krystalizatného postupu, najma:

——rychlost chladenia na teplotu krystalizécie,

— krystalizaénu teplotu,

— teplotny rozdiel medzi za sebou nasledujicimi krystalizaénymi stupnami,

— dobu krystalizdcie,

— izolovanie podielu vykrystalizovanej pevnej frakcie.

Tabulka 1 zahfnia vysledky sledovania vytazkov pevnych frakcii. Mnozstvo
pevnej frakeie vyjadruji hmotnostné percentd vzhladom na zakladné mnozstvo
filtrovaného tuku.
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Tabulka 1. Vytazky pevnych frakeii

| Totadk i ie (9/
5 Kryita- Teplota Rychlost Vytatky pevnej frakeie (95) 1
| lizacny a doba chladenia )
‘ stupen kryStalizacie (°C/min) min. max. @ 1
| }
1 25 °C 1,5 27 31 29 ’
24 h 0,8 29 35 32 ;
0,4 18 26 23 |
‘ \
| |
! i
LI 15 °C L5 46 58 52 [
| 24 h 0,4 26 57 41 |
| i
| R
I 20 °C 1o 47
24 h 0,5 59
I 25°C 1,5 iz 35 23
1h 0,4 11 14,5 6
1T 25 °C 1,5 47
24 h 0,4 40

Vytazok pevnej frakcie na prvom krystalizatnom stupni (pri teplote 25 °C)
sa menil vplyvom rychlosti chladenia roztopeného tuku na teplotu krystaliza-
cie. Vytazok stipa s rychlostou chladenia, tento vplyv vSak nie je vyrazny.
Pri najvyssej rychlosti chladenia 1,5 °C/min sa vytazok pohyboval v rozmedzi
27—31 9%,. Pri najnizsej rychlosti chladenia sa menil v rozsahu 18—26 9.

Pri sledovan{ kinetiky krystalizdcie sme v jednej sérii pokusov prerusili
krystalizaciu po 1 hodine. Zistili sme, ze v priebehu prvej hodiny vykrystali-
zuje v pripade vzorky chladenej rychlostou 1,5 °C/min 12—35 9, tuku (v prie-
mere 23 %), t. j. 79 9%, podielu mnozstva pevnej frakcie vykrystalizovane]
v predchdadzajicich séridch pokusov za 24 hodin.

Pri rychlosti ochladenia 0,4 °C/min vykrystalizovalo podas prvej hodiny
1—14,5 9%, pevnej frakcie (v priemere 6 9,), t. j. 26 %, podiel mnozstva pevnej
frakcie ziskanej po 24 hodindch. Z tychto vysledkov je zrejmé, ze vplyv rych-
losti chladenia vzorky na teplotu krystalizdcie sa velmi vyrazne prejavil na
zadiatku krystaliza¢ného procesu, a to masovou krystalizdciou vzorky chlade-
nej pri vysokej rychlosti.

Odstranenim vykrystalizovanej pevnej fazy po 1 hodine sa zvyEil priemerny
vytazok frakcie po 24 hodindch krystalizécie pri teplote 25°C z 29 na 70 °,
pri rychio chladenej vzorke a z 23 na 46 9, pri vzorke chladenej pomaly.
Vseobecne mozno konstatovat, ze vytazky pevnej fizyv sa zdvojndso bili.

Vytazky pevnej frakcie v druhom krystalizacénom stupni pri teplote 15 “C
sa pohybovali od 46 do 58 9, (v priemere 52 ;) pri vzorke chladenej rychlo
a od 26 do 57 9; (v priemere 41 %,) pri vzorke chladenej pomaly. Vplyv rych-
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losti chladenia na zvysenie podielu pevnej frakeie je vyraznej$t ako na prvom
frakei onaénom stupni. Ked sa druhy kryStalizacny stupeii realizoval pri teplote
20 °C, vytazok pevnej frakcie sa pri rychlo chladenej vzorke pohyboval na
spodn ej hranici rozsahu a pri pomaly chladene] vzorke na hornej hranici roz-
sahu vy tazkov ziskanych pri teplote 15 °C.

Pri merani bodov tope‘lia frakeii sa uréuja teploty charakterimjﬁce priebeh
topenia, ¢o md empiricky charakter. Spravidla sa zaznamendva ako zad¢iatotnd
teplota topenla t4 teplota, pri ktorej vzorka za¢ina makndt. Tato teplotu sme
v nafich meraniach zaznamendvali ako spodnt hranicu teplotného rozsahu
topenia. Proces topenia skond¢i pri teplote, pri ktorej celd vzorka prejde do
kvapalného stavu a vyciri sa. Tato teplotu sme zaznamendvali ako hornt hra-
nicu teplotného rozsahu topeniaJ

V tabulke 2 uvddzame zistené rozsahy topenia pevnych frakeif a kvapdlnych
zvyskov pri kryStalizacnych teplotdch 25, 15 a 20 °C. Uvddzaji sa priemerné
hodnoty charakteristik topenia ziskanych na podklade troch meranf pri kaz-
dom type vzorky.

Tabulka 2. Teplotné rozsahy topenia frakeii

|
Riychlost . s e
Vzorka krystalizéeie . nemm?g/ :ﬁg%g? fozsah

(°C/in) Ope !
Pevnd frakeia 0.5 51,4—54,2
pri 25 °C L5 47,56—50,2
Pevna frakeia 0,5 30,6—32,4
pri 15 °C 1,5 27,7—29,9
Kwvapalny zvysok 0,5 9,7—12,7
pri 15 °C 1,5 12,8—14,5
Pevn4d frakeia 0,8 | 33,3—34,9
pri 20 °C 1,5 31,1—52,9
Kvapalny zvysok 0,5 17,4—20,9
pri 20 °C 1.5 21,4—22.9

Velkost teplotného rozsahu topenia pevnych frakeif i kvapalnych zvyskov
a pohybuje v rozmedzi od 1,5 do 3,5 °C.

Charakteristické teploty topem\ ]ez.nothvych frakeif sa znizuja s klesajiicou
teplotou krystalizdcie. Pevnd frakeia pn 25 °C sa topi pri najvyssich teplotich.
Pevné frakcie pri 20, resp. 15 °C majt charakter 1s‘r1ky topenia podm)ne a ich
rozsahy topenia si v porovnani s prvou frakciou pri teplotdch nizsfch priblizne
0 20 °C.

Kvapalné zvysky po druhom krystalizanom stupni majié charakteristiky
topenia znat¢ne odlisné. Kvapalny podiel po druhej krystalizdcii pri 20 °C sa
top! pri teplotdch okolo 17—23 °C. Kvapalny podiel ziskany po druhej krysta-
lizécii pri 15 °C sa topi nizsie, pri teplotach okolo 10—14 °C.
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Vplyv rychlosti chladenia na teplotu kryStalizdcie sa vyrazne prejavil na
charakteristikdch topenia ziskanych frakeif. Pevné frakeie, chladené rychlejsie,
topia sa pri niz§ich teplotdch. Najvadsf rozdiel v rozsahu topenia medzi i pou mly
a rychlo chladenou vzorkou sa zistil v pripade pevnej frakecie pri 25 °C. V pri-
pade pevnych frakeif pri 20 a 15 °C je rozdiel medzi charakt erlstlcl’yml ‘replo-
tami topema rézne chladenych vzoriek mensi. Pri lfvaalnych zvyskoch sa
zistila opatnd tendencia. Vzorky chladené ry rchlejdie maji charakteristiky
topenia pri vySsich teplotdch.

Pri porovnani pouzitych postupov frakciondeie v dvoch za sebou nasledu-
jicich kryStalizainych stuptioch pri teplotich 25 a 15°C, vesp. 25 a 20°C
a ako vyhodnejsi ukdzal pr V‘y postup. Jeho aplikdciou na filtrovany maslovy
ik sa zmiskali tri frakeie s vyrazne odliSnymi charakteristikami topenia.

Tabulka 3 uvadza Vysle‘dkv ﬂedovania konzistencie frakeii na zdklade
rdvislosti hodnoty penetrdcie od teploty.

Priprvej frakeii sme sledovali Z(onSIONi hodndt penetricie od teploty v teplot-

1
&5

N

Tabulilka 5. Hodnoty penetrieie frakeif

‘ ; Kryitalizand rychlost
) 0,5 °C/min ‘ 1,5 °C/min
Frakeia — |
teplota | penetrécia teplota penetricia
to e “0) (°P)
Pevna frakcia 10 18,3 10 16,0
pri 25 °C 18 17,6 18 21,3
26 26,3 26 27,3
30 32,6 30 38.0
| 32 37,6 34 | 57,6
‘ 34 55,6 36 141,0
36 | 114,0 38 169,6
i 38 [ 133,6
! |
| |
| Pevna frakeia 8 38,7 10 36,0
{pri 15 °C | 10 36,3 12 52,3
» j i2 48,0 4 50,7
| | 14 i 50,7 16 61,7
! 16 67,0 18 59,0
18 | 70,3 20 12,6 |
| 20 | 33.6 22 126,0 !
1 \ 22 [ 108,06 !
| ; 24 124,0 \
Kva ]\dh]y zvysok —10 51,0 —20 ‘ 30,3
i pril5°C — 8 57,0 —16 | 38,7
| — 6 66,0 —10 ‘ 60,0
! ‘ — 2 70,7 — 6 69,7
| 0 75,0 0 31,0 |
| 2 86,3 10 ‘ 116,3 |
‘ 4 99,0 12 | 117.7 ‘
6 99,7 ‘
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nom rozsahu od 10 do 38 °C. Zvysovanie hodn6t penetracie so stipajicou teplo-
tou vzorky je v rozsahu teplét od 10 do 34 °C v pripade pomaly chiadenej
vzorky velmi mierne. Pri teplote 36 °C' sa =zistil prudky vzostup hodnoty
penetricie, charakterizujici zadiatok topenia. Pri rychlo chladenej vzorke sa
prejavila takd istd tendencia; vzostup hodnoty penetricie pri teplote 36 °C
je ovela vyraznejsi. Hodnoty penetricie v teplotnom rozsahu do 34 °C' sa pre
rychlo 2 pomaly chladené vzorky lifia iba nepatrne.

V druhej frakeii (pevnej pri 15 °C) sa zévislost hodnoty penetricie od teploty
sledovala v rozsahu tepiét od 8 do 24 °C. Zistené hodnoty penetréicie pre pomaly
chladent vzorku stipaja v teplotnom rozsahu od 8 do 20 °C takmer pravidelne.
Vyrazny vzostup hodnoty penetrédcie sa zistil pri teplotdch 22—24 °C. Rychlo
chladend vzorka prejavuje vyrazny vzostup hodnoty penetrdcie uz pri 20 °C.

Hodnoty penetricie kvapalného zvysku po druhej krystalizdcii pri teplote
15 °C sa sledovali v teplotnom rozsahu od —20 do 12 °C. Hodnoty penetricie
st aj pri velmi nizkych teplotdch vysoké. So stipajicou teplotou vzorky sa
hodnoty penetrdcie menia v menSom rozsahu ako pri pevnych frakeidch.
Vyraznej$ie zvySenie hodnoty penetrdcie sa zistilo pri pomaly chladenej vzorke
pri teplote 4 °C a pri rychlo chladenej vzorke pri teplote 10 °C.

V pripade realizovania druhého frakcionacného stupna pri teplote 20 °C
sa v ziskanej pevnej frakcii zavislost hodnot penetricie od teploty sledovala
v rozsahu teplot od 8 do 20 °C. Zistené hodnoty penetricie boli v priemere
0 10 °P vys8ie ako pri vzorke pevnej pri 15 °C. Hodnoty penetrdcie kvapainého
zvysku sa sledovali v rozsahu teplét od —20 do 12 °C, a to iba pre rychlo
chladent vzorku. Zistené hodnoty penetrdcie si v porovnani s kvapalnym
zvyskom pri teplote 15 °C priemerne o 20—30 °P nizsie.

(‘elkove mozno vysledky merani konzistencie frakecii pomocou sledovania
zavislosti hodn6t penetricie od teploty zhrnut takto:

— Penetricia vyjadruje predovsetkym tvrdost frakeii. .Jej najnizsie hodnoty
sa zistili pre frakeiu pevna pri 25 °C, ktord je najtvrdsia a mé najvyssi bod
topenia.

— Prudké zmeny hodn6t penetricie, menovite jej stipnutie, charakterizuji
zac¢inajlci proces fazovych premien.

- Rozsah zmien hodnot penetricie v zavislosti od teploty je najvacsi vo frak-
cii s najvy$sim bodom topenia a so znizZujtcim sa bodom topenia frakcie sa
zmenSuje.

Suhrn

Studoval sa vplyv technologickych parametrov frakciondcie mlie¢neho tuku
na fyzikdlne vlastnosti frakeii. Frakeciondciu z roztopeného tuku v dvoch za
sebou nasledujtcich kryStalizacnych stupfioch pri teplotdch 25 a 15 °C, resp.
25 a 20 °C bol povodny tuk rozdeleny na tri frakcie.

Vytazok krystalizdcie stipal rychlostou chladenia. Vplyv rychlosti chlade-
nia vzorky na teplotu krystalizacie sa velmi vyrazne prejavil na zaciatku krysta-
liza¢ného procesu.

Ziskané frakcie sa vyrazne ligili fyzikdlnymi vlastnostami charakterizovany-
mi bodmi topenia a hodnotami penetrécie.
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Biausnue TeXHOJOrHYECKIX NapaMeTpoB (PpasiionpoBaHI MOJIOUYHOTO JRIPA HA (PHEIYECKHC
cpoiicTBa Pparuii

BhiBoib!

{cemeoBano OO BIMAHUE TEXIO 10 HUCC KX TApAMeTPOB (DPARIIIOHIPOBAIA MO0~
HOTO SKHpA Ha (Quamueckue cBolieTBa (pariuii. MpakiUIOHUPOBAHNEM H3 PACIIABJICHHOIO
AHpPA B IBYX KPUCTAITMSANUORHAEIX CTENEHAX CS/yIOMUX O/HE 88 APYIUM NN TEMISPATYPe
35 °Cu 15 °C, wr sxe 25 °Cn 20 °C, Obl7T MeXOJAHDIT AU pacpesiesicH B 3 ppakitil.

DRCTPAT KPUCTALIM3AIMM HOBLILIAJICS O CROPOCTHIO OXJamienus. Brismue cropocTi
oxJrazleH s obpasita Ha TeMiepaTypy KpueTalii3alil OYeHb BhIPASUTE/ILHO HPOSBIIOCH
B HaUa/Ie KPUCTA/LIMBAIIMOHHOIO Iponecca.

[losryuennpie Gparini BoIPA3UTEILHO OTIHYAINCH B (QUBHUCCKUX CBOICTBAX XapanTepii-
3UPOBAHHBIX TOUKAMMU TJTABJICHUA I BOJIMUYHHAMY HeHETpaTI,

Krkoskova, B., Vacova, T.

The technological parametres influence of milk fat fractionation on the physical qualities
of fractions

Summary

The technological parameters influence of milk fat fractionation on physical qualities
of fractions was studied. With fractionation from melted fat in two subsequent following
crystallization stages at temperatures of 25 °C and 15 °C, resp. 25 °C and 20 °C the original
fat in three fractions was separated.

The crystallization yield increased with cooling speed. The influence of speed of sample
on crystallization temperature appeared very expressive in the beginning of crystallization
process.

The obtained fractions differed expressive in physical qualities characterized through
mel ting points and penetration values.
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