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(57) Riefenie se tyke sposobu extrakénej
izoldcie xylénu z kukuridnych oklaskov.
Podstata riedenia spodiva v tom, %e pomle-
té kukuri&né oklasky s velkostou Zestic

2 8% 3 mm sa v prvom stupni extgahuju 30
aZz 60 min pri teplote 65 aZ 70 "C v 20 a3
30 nésobnom objeme vodného alkalického
roztoku obsashujicom 0,10 aZ 0,13 %hmot.
hydroxidu sodného alebo draselného a 0,05
a% 0,1 %hmwot.’'dvojsiriéitanu sodného alebo
draselného, nafo sa nerozpustné Zastice
odfiltrujd a extrahujd v druhom stupni 25
8% 35 ndsobnym mnoZstvom vodného aelkalic-
kého roztoku obsahujiceho 5 g% 7 %hmot.
hydroxidu sodného alebo draselného s 0,1
az 0,2 %hmot. dvosirifitanu sodného alebo
draselného po dobu 60 eZ 120 minyt pri tep-
lote 65 82 70 "C, nado sa reakdnd zmes
prefiltruje & z filtrédtu po jeho ochladent
sa xylan vyzréZa pridenim 1,5 aZ 2 nésobné-
ho objemu kongentrovaného etanolu, potom
odfiltruje s dalej spracuje zndmym postu-
pom. RieSenie md pouZitie pri priprave
velumi &istého xylanu pre daldie jeho apli-
kdcie, najma na pripravu chlomolytického
substrdtu vhodného na stanovenie xylanézo-
vej enzymovej aktivity a iné aplikécie vo
farmaceutickom a textilnom priemysle.,



1 CS 272897 BL

Vynélez sa tyka spbsobu extrakdnej izoldcie xylanu 2 kukuri&nych oklaskov.

Polysacharid D-xylan sa nachédza pomerne v znafnom mnoZstve v bunkovych stendch
najmé listnatych drevin, resp jednoro&nych rastlin, Spravidla sa viak nevyskytuje &is-
ty, ale v sprievode najmé 4~-O-metyl-D-glukuronovej kyseliny, resp. gko L,arabino~D-xy-
lan. - .
V bunednjch stendch rastlin sa nachddza 12 a%¥ 34 % xylanu, z ktorych sa izoluje
vhodnymi postupmi, pri ktorych sa zohladfuje jednak stupen lignifikdcie pouZitiej su-
roviny, jej fyzikdlne $trukfdra a pochopitelne vytylené kritéria kvality vysledného
produktu.

S§ zndme postupy izoldcie xylanu z drevnych surovin T.E. Timell: Adv. Carbohyd-
rate Che. 255€1964Y, AO & 195 527, A0 & 231 686 & postupy izoldcie xylanu z jedno-
roénych rastlin 0,B, Gerisch: USA pat. 3,879373 (1975) a J. Casier: Brit. pat. 1,332903
(1973), 40 & 244 591 (1988), ktorych spoioénjm nedostatkom je nedostatolnd Eistota
produktu, zniZend molekulovd hmotnost, nizké vytaZky a v neposlednej miere ekologickd
ndroénost technolégie navrhovanych postupov pre priemyselnd aplikdciu,

Uvedené nedostatky riedi navrhovany postup, ktorym mo¥no pripravit xylan vysokej
chemickej &istoty, belosti, s molekulovou hmotnostou blizkej nativnemu xylanu v pouZi-
tej surovine a to spdsobom, ktory mdZe byt v zdsade zdkladom bezodpadovej technologie
pri priemyslovej izolécii xylanu z kukuri&nych oklaskov.

Podstata vyndlezu spoéive v tom, Ze pomleté kukuri&né oklasky s velkostou &astic
2 a3 3 mm sa v prvom stupni extrahujd 30 aZ 60 minit pri teplote 65 az 70 % v 20 a%
30 nésobnom objeme vodného alkalického roztoku obsahujdcom 0,10 a¥ 0,13 % hmot. hydro-
xidu sodného alebo draselného a 0,05 aZ 0,1 % hmot. dvojsiriditanu sodného alebo dra-
selného, nafo sa nerozpustné Sastice odfiltrujia extrahuji v druhom stupni 25 aZ 35
nésobnym moZstvom vodného alkalického voztoku obsahujuceho 5 a¥ 7 % hmot. hydroxidu
sodného alebo draselného a 0,1 a¥ 0,2 % hmot. dvojsiriéitanu sodného alebo draselného
po dobu 60 a¥ 120 mindt pri teplote 65 a% 70 °C, nado sa reakénd zmes prefiliruje a
z filtrdtu po jeho ochladeni sa xylan vyzré%a pridanfm 1,5 ndsobného objemu koncentro-
vaného etanolu, potom sa odfiltruje & spracuje dalej znémym spOsobom.

Zistilo sa, Ze kukuriZné oklasky pomleté na ¥astice do velkosti optimdlne 2 a% 3
m sé velmi dobrou surovinou pre izoldciu xylanu. Obsahujt 34 a% 36 % hmot. xylamu, ktory
sa a4 selektivne vyhodne izolovat priamou alkalickou extrakeciou i bez predchddzajdcej
delignifikdcie suroviny. ’

Paktie? sa zistilo, %e sa podstatne zvy3i belost izolovaného xylanu, ked sa pred
mlexnou alkslickou extrakeiou zaradi hordei extrakény stupen zriedenym alkalickym roz-
tokom, pri ktorom sa& zo suroviny extrehujd nefisddce mono a oligosacharidy, ktoré by
v hlavnom extrakénom stupni prispievali k intenzivnejSiemu zafarbeniu extrakéného roz-
tolu a tym zniZovali belost & chemickd &istotu vyzrdianého xylanu. Zaradenie hordceho
distiaceho extrakiného stupha md i dal3{ pozitivny vplyv na hlavnd extrakeiu xylanu.
Drefiové &asti kukuriénych oklaskov sd toti% velmi tvrdé a pomaly nepi&ajd v alkalickych
roztokoch, V zriedenyeh alkélidch viak pri teplote okolo 70 °C dobre napiZajd, ¥im sa
pozitivne ovplywnia difdzne procesy ndsledne] hlavnej extrakcie, t.j. xylanu,

Experimentélne sa potvrdilo, Ze molekulovd hmotnost xylanu podas izoldcie neklesd
ak extrakciu robime roztokom, ktory mé redukujdce vlastnosti. t.j. elimimuje oxidadno-
degradadné reakcie sacharidov v alkalickych vodnych roztokoch.

Nejlep$ie sa osved&il pridavok 0,2 % hmot., dvoj six}iéitanu draselného, resp. sod-

ného po&itané na extrakény roztok. Rovnako sa potvrdilo, Ze z hladiska chemickej &is-
toty izolovanéhq xylanu je vhodnej3ie pousfvat niZ3ie koncentrdcie alkalickych roztokov
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5 a% 7 % hmot. & nie ako sa vieobecne pou?iva vys¥ia koncentrdcia 10 a¥ 12 % hmot., pre-
toZe pri pouziti vyssich koncentrdcif izolovany xylan obsahuje i sprievodné glukény a
lignin, ktoré sa lepSie rozpiifaju pri vy35ich koncentrécideh extrakiného slkalického
roztoku.

Pokial sa tyka teploty hlavného stupna extrakcie je optimédlne pracovat v rozsahu
65 az 70 % po dobu 1 a% 2 hodfn, Pri vys¥ich ako optimélnych teplotdch extrakcie mé
vysledny xylan niZfiu belost, ZniZovanie teploty a doby extrakcie podmienujy vyssiu be-
lost i chemickd &istotu vysledného produktu, no pri niefo niZfom vytazku,

Hlavnou vyhodou nového postupu je, Ze umofnuje pripravit xylan vysokej chemicke]
tistoty, belosti a vy3Zej molekulovej hmotnosti ako v doteraz znémych postupoch.
Vyznamnou prednostou je dalej skutolnost, %e postup je prakticky bezodpadovy a spliuje
preto dnes uplathované prisne ekologické kritérid priemyslovej technolégie.

Priklad 1

100 g kukuriénych oklaskov pomletych na Castice o velkosti 2 a% 3 mm sa& nasype do
roztokn 2 litrov destilovanej vody s 2 g NaOH a 1 g NaZS‘ZO5 a nechd se za mieania ex-
trahovat’ pri teplote 70 °c po dobu 1 hodiny. Potom sa reakénd zmes prefiltruje cez gé~
z2u. Nerozpustny mokry zbytok sa premiestni do reakdnej sklennej nddoby a dopln{i sa des-
tilovanou vodou tak, aby celkovy objem reakdnej zmesi bol 3 litre, dobre sa zamieda a
pridd sa 6 g disiriditanu sodného a 150 g pevného hydroxidu sodného a za mieSania sa
extrahuyje 2 hodiny pri teplote 65 %c. Po ukon&eni reakcie sa reakind zmes prefiltruje
cez textilnd filtra&nd tkaninu & nerozpustny zbytok sa na filtri premyje 500 ml desti-
lovanej vody vyhriatej na 65 9c, Spolodny filtrét o objeme 3 litre sa vychladi na 20: °¢
a zaleje s& so 4,5 litrami koncentrovaného etanolu. VyzrdéZany xylan rychlo sedimentuje,
supernatant opatrne zlejeme na regenerdciu etanolu a xylan odsajeme 2 defibrujeme v 2
litroch etanolu (2 diely etanolu & 1 diel vody) v kuchynskom mixéri, Tieto operdcie
opakujeme viackrdt, a% supernatant po usadeni je bezfarebny. Pri poslednej operdcii
reakind zmes sa neutralizuje konc, kyselinou octovou za pouZitia fenolftaleinu ako indi~
xdtora, Po neutralizdcii sa nerozpustny xylan odfiltruje na filtri, niekolkokrdt sa pre-
myje konc. etanoclom a odfiltrovany produkt sa vysul volne na vzduchu alebo vo vdkuovej
sugiarni pri teplote do 60 ¢, Vysudeny findlny xylan o vytaZku 30 g je chemicky velmi
8isty (obsahuje len ¥trukturdlne stechiometrické mnoZstvo arebiondzy ale Ziadne hexézy,
a obsah ligninu je pod 0,3 %). Molekulovd hmotnost 26,000,

Priklad 2

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom, Ze v hlavnom extrakinom stupni sa pouZije
200 g hydroxidu draselného a 6 g dvojsiriéitanu draselného, extrahuje sa 1,5 hodiny pri
teplote 70 9%, Z{ska sa 34 g findlneho xylanu, ktory md vy3siu belost a podobné dalsie
vlastnosti ako xylan v priklade 1.

Vyndlez mé poufitie pri priprave velmi Sistého xylanu pre daliie aplikécie najma
na pripravu chromolytického substrdtu vhodného na stanovenie xylandzovej enzymove] ak-
tivity, pripadne ako &isté standardy pre potreby ¥trukturdlneho vyskumu,
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PREDMET VYNLALEZU

Sposob extrakéne] izoldcie xylanu vyznafujici sa tym, Ze pomleté kukuri&né oklas-

ky s velkostou &ast{c 2 aZ 3 mm sa v prvom stupni extrahujd 30 a 60 min pri teplote
65 a% 70 °C v 20 a¥ 30-ndsobnom objeme vodného alkalického roztoku obsahujicom 0,10
a% 0,13 % hmot. hydroxidu sodného alebo draselndho a 0,05 a% 0,1 % hmot, dvojsiritita-
nu sodného alebo draselného, nafo sa nerozpustné fastice odfiltrujd a extrahujd v dru-
hom stupni 25 aZ 35 ndsobnym mnoZstvom vodného alkalického roztoku obsahujudceho 5 aZ

7 % hmot, hydroxidu sodného alebo draselného & 0,1 a% 0,2 % hmot, dvojsirititanu s0d=
ného alebo draselného po dobu 60 a% 120 mindt pri teplote 65 aZ 70 %, nado sa reakind
zmes prefiltruje a 7 filtrdtu po jeho ochladeni sa xylan vyzréza pridanim 1,5 aZ 2-
nédsobného objemu koneentpovandho etanolu, potom odfiltruje a dalej spracuje zndmym

postupom.
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