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Kontinualni zplisob pfipravy vinné kyse-
liny a krmnych kvasnic z vinnych
kvasniénych kali

{57) Anotace:
Pifi zpsobu vyroby podle tohoto vynalezu se
vinné kvasni¢né kaly nejdiive suspenduji ve
vodé a podle potfeby zredi. Takto pripravena
suspenze vinnych kvasni¢nich kalt prochazi
kolonou naplnénou fluidizovanou nebo kva-
zifluidizovanou katexovou pryskyfici, pri¢emz
se vinna Kyselina obsaZena v kalech rozpusti
v kapalné fazi, zatimco kvasnice obsaZené v
kalech prochéazeji nepoSkozeny kolonou.

. _Vysledna suspenze_ sloZena_ z _rozpu$téné _ .. . _ .. .. ...
vinné kyseliny a suspendovanych kvasnic se
rozdéli na pevnou a kapalnou fazi, z kterych
se izoluje krystalickd kyselina vinna a pevné
krmné kvasnice.
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Kontinualni zpUsob pfipravy vinné kyseliny a krmnych kvasnic

z vinnych kvasnicénych kalul

~ Oblast techniky

Pfedmétem vynédlezu je zplUsob kontinudlni p¥ipravy vinné

kyseliny a krmnych kvasnic.

Presnéji FfeCeno, predmétem vyndlezu Je kontinualni
zplisob pripravy vinné kyseliny a krmnych kvasnic =z

kvasniénych kall z vina.

Jesté prfesnéji feceno, ptedmétem vynélezu je
kontinudlni zpusob pfipravy vinné kyseliny a krmnych kvasnic
z kvasnicénych kald z vina =za pouZiti fluidizované anebo

kvazifluidizované katexové pryskyfice.

Kvasnicné kaly Jjsou vedlejsim produktem wvyroby vina,
ktery obsahuje kvasnice a soli vinné kyseliny slabé
rozpustné ve vodé, v&t3inou draselné, sodné a vapenaté soli,
které se po fermentac¢nim procesu oddéluji od mladého vina a
usazujli se na dné sudu nebo nadrZe. Pro uUcely tohoto
vyndlezu se za tyto kvasni¢né kaly povaZuji tyto usady jak

lisované, tak nelisované.

Nejjednodus$sim zpusobem jak pfipravit vinnou kyselinu z

- =—==—==xyedlejSich=—produkt@-———odpadajicich— p¥fi==—=vyrobé~ =vina = je--===- ==
rozpuSténi soli wvinné kyseliny slabé rozpustnych ve vodé
pfidédnim kyseliny nebo z&sady, oddé€lenim pevnych c¢éastic
filtraci a vysrédZenim vinanovych iontd v podobé vapenatych
soli. Vinan vépenaty se hydrolyzuje kyselinou sirovou a
kyselina vinné se izoluje krystalizaci. Kvasnice
bilkovinného charakteru jsou pusobenim kyseliny nebo Dbéaze

po3kozeny a nelze Je izolovat v pouZitelné formé.
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Nedostatkem tohoto zpusobu Jje velké mnoZstvi ekologicky

Skodlivého odpadu, ktery je rovnéZ obtiZné zpracovat.

Dosavadni stav techniky

Zplsob popsany ve francouzské patentové pfihla3ce &.
FR 1,422.108 pouZiva surovou vinnou kyselinu (obsahujici
nejméné 50 - 55 & vinné kyseliny), jeZ se zah¥eje na
pfibliZn& 170 °C a mele na velikost &astic 0,1 mm. Z tohoto
materialu se miZe pIimou vyménou iontu pfipravit roztok
obsahujici jen 10 % vinanu, z néhoZ se nechd vykrystalizovat
kyselina vinna. Zplsob neni kontinudlni, pro zah¥ivani se
spotfebuje znacfné mnoZstvi energie, stejné jako pro mleti na
zrnitost 0,1 mm a pro zahus$téni zFedéného roztoku kyseliny

vinné. P¥i zahuSténi ovSem dojde ke zvy3eni obsahu nedistot.

P¥i zplsobu podle popisu v madarské patentové p¥ihlasce
HU 160.171 se hydrogentartardt draselny a sodny rozpusti ve
vodé a pro uvolnéni vinné kyseliny se pouZije silné katexové
pryskyfice. ProtoZe hydrogentartaraty draselné a sodné jsou
ve vodé rozpustné jen slab&, rozpustnost se zvy3uje vy33Ei
teplotou pfi pruchodu roztoku kolonou, &imZ se zvé&t3uje
mnozstvi kyseliny vinné ve vytoku. ZvySenid teplota pouZita
pfi tomto =zplsobu mAd za nasledek vy33i spotfebu energie,
vy$88i teplota poSkozuje Dbilkoviny v kvasnicich a kyselina

vinnd se ziskava v malém vyt&Zku.

P¥i uZiti zpisobu podle popisu v madarském patentu HU
157.933 se lisované kvasniéné kaly su3i, jemné& umelou, tuky
v nich obsaZené se extrahuji organickymi rozpouitédly,
rozpoustédla se odpa¥i a vinnad kyselina se izoluje
okyselenim zbytku. PouZiti organickych rozpou3tédel v3ak
zpracovavany materiél kontaminuje a po odpafeni rozpoudtédel

teplo nic¢i bilkoviny kvasnic.




e

Y

Ay

VSechny znédmé zpusoby maji spolecné nedostatky v tom,
Ze kvasnicné kaly 2z vina nejsou zpracovavany komplexné&, tak
aby kyselinu vinnou i kvasnice bohaté na bilkoviny bylo
moZno ziskavat v uspokojivych vyté&Zcich a ve vét3iné pripadu
se suchd matérie kvasnic stévéd environmentdlné 3Skodlivym

odpadem.

Nevyhody  zpusobt, jeZ predstavuji soudasny  stav
technologie, jsou dé&ny procedurédlnimi nesnédzemi, jeZ nebyly
komplexné& vyfeSeny. Vinany jsou ve vodé jen slab& rozpustné
a pfi wuvolnéni vysoce rozpustné kyseliny vinné ucinkem
kyselin nebo bé&zi dochédzi k posSkozeni bilkovin kvasnic,
zatimco pfi pouZiti iontoménicové pryskyfice pro uvolnéni
kyseliny vinné se musi pouZivat velmi zred&ného roztoku,
protoZe vodnd suspenze kvasnidénych kallli nemiZe prochazet
kolonou naplnénou ionexovou pryskyfici, protoZe by Jji

ucpala.

NaSim cilem bylo vyvinout zphsob pfekonavajici vyse
uvedené potiZe, najit zpusob, ktery by nemé&l nevyhody
znamych zpusobi. Soucasné bylo nadim cilem vypracovat zplsob
vyZadujici jen minimdlni mnoZstvi energie a chemikalii a pfi
tom poskytujici vysoce kvalitni vinnou kyselinu a kvasnice
vhodné pro pouZiti jako krmivo v Zivo&i3iné vyrob&, pri&emi
by produkoval jen minimdlni mnoZstvi environment&lné

Skodlivého odpadu.

Podstata vynalezu

PfedloZeny vynalez je zaloZen na predstavé, Ze vodny
roztok kvasniéného kalu z vina prochazejici kolonou
naplnénou fluidizovanou nebo kvazifluidizovanou katexovou
pryskyfici poskytuje suspenzi vinné kyseliny obsahujici

kvasnice. Takto pf¥ipraveny roztok kyseliny vinné obsahujici
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kvasnice v suspenzi umoZnuje oddéleni kyseliny vinné od
kvasnic bez poSkozeni kvasnic. Fluidizace katexové
pryskyf¥ice v koloné .bréni jejimu ucpani a tim umoZnuje
kontinuadlni operaci. | -

Fluidizace Jje zplUsob znamy odborniklm, pfi kterém
tekuté médium proudi rychlosti vy33i neZ je rychlost
sedimentace pevnych C&astic obsaZenych v tekutiné, jeZ se
nazyva prahovou rychlosti fluidizace, a tim udrZuje pevné
Castice ve vznosu. Kvazifluidizace Jje rovné&Z zplsob znamy
odbornikiim, p¥i kterém rychlost proudéni periodicky kolisa
mezi dvéma rychlostmi, jednou ponékud vyss8i a druhou niZsi
nez Jje vySe zminéna sedimentacni rychlost, ¢imZ wudrzZuje

pevné Castice ve vznosu.

Hodnota prahové rychlosti fluidizace fluidniho média ve
vSech pfipadech =zavisi ‘mimo Jjiné na hustoté a viskozité
~daného fluidniho média, v daném pfipadé suspenze kvasni&ného
kalu z vina a na hustoté pevné faze, v tomto zplsobu
ionexové pryskyfice. Nad prahovou rychlosti fluidizace
existuje interval, v né&mZ lze volit vhodnou rychlost
proudéni. Ve v3ech pfripadech 3je t¥eba tento interval
stanovit experimentdlné a mezi ostatnimi faktory z&visi na

geometrii kolony a mnoZstvi pryskyfice v koloné.

Pfedmétem vyndlezu je kontinudlni zpasob vyroby vinné

- —kyseliny-—a-- =kvasnic—z =-%kvasnic¢nych==kalt~="z~ 'vina pomoci’

katexové prysky¥ice, charakterizovany:

A. prichodem vodné suspenze kvasniénych kallt z vina kolonou
naplnénou katexovou pryskyfici p¥i rychlosti, jeZ zajistuje,
Ze ilonexovad pryskyFice zlstavad ve fluidni vrstvé, vysledna
suspenze kvasnic ve vodném roztoku kyseliny vinné se uvéadi
do néadrZe, z niZ 1lze v pfipadé potfeby dil suspenze

recyklovat na dno kolony, nebo
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B. pruchodem vodné suspenze kvasniinych kallt z vina kolonou
naplnénou katexovou prysky¥ici, v niZ dochdzi k pulznimu

toku periodicky kolisajicimu mezi rychlosti nad a pod

prahovou rychlosti fluidizace, JjeZ zajiStuje, Ze ionexova

pryskyfice zustévad v kvazifluidni vrstvé, vyslednd suspenze
kvasnic ve vodném roztoku kyseliny vinné se uvadi do nédriZe,
z niZz lze v pfipadé potfeby dil suspenze recyklovat na dno
kolony a

suspenze se odst¥edi a/nebo vede kolonou naplnénou anexovou
pryskyfici, odpa¥i, krystalizuje, v pripadé potfebi vysraii
jako vinan véapenaty, ¢&imZ poskytuje>vinnou kyselinu a pevny

materidl obsahujici kvasnice.

Pouzitim kolony naplnéné katexovou prysky¥ici ve
fluidizovaném nebo kvaziflidizovaném stavu lze pfFfedejit
ucpani kolony p¥i prichodu pevné faze obsahujici vinny

kvasnicny kal.

Rychlost fluidizace ionexové prysky¥ice vodnou suspenzi
vinnych kvasnié&nych kal je obvykle mezi 1,4.107° - 8.107°

m?®/sec.m?.

-Katexova pryskyfice, jeZ transformuje draselné, sodné a
vapenaté soli vinné kyseliny na volnou kyselinu, se
regeneruje obvyklymi zplsoby, pridemZ se doba regenerace
urCuje z pH vytoku a kontinudlni provedeni umoZfiuje stridavé

tandemu.

Suspenze vinné kyseliny a kvasnic plnénd do pomocné
nadrZe se zpracovava kontinudln&. Zpracovani 1lze provadét
takto:

- suspenze se uvadi do odstfedivky (nebo kteréhokoliv jiného

zafizeni pro separaci pevné a kapalné faze ze smé&si, jako je

“pracujiTT v
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napriklad kalolis) a kapalnd faze opoustéjici odstredivku se
bud zahusti a wvinnd kyselina vykrystalizuje, nebo se uvadi

do kolony naplnéné anexovou prysky¥ici, =z niZ se vinna

‘kyseliny po saturaci kolony eluuje __silnou kyselinou a .z

tohoto relativné koncentrovaného roztoku se nechd kyselina
vinna vykrystalizovat. (Vyména aniontt miZe mit i
kontinudlni charakter pfi pouZiti dvou nebo t¥i kolon
naplnénych anexovou pryskyfrici, pt¥icemZ se toto st¥idéani
¥idi pomoci pH tekutiny opous$té&jici kolonu.) Pevnou fazi lze
v pripadé potreby sudit béZnymi postupy ve smési se znamymi
pfisadami a pouZivat jako krmné kvasnice, nebo

- suspenze se uvadi do kolony naplnéné fluidizovanou nebo
kvazifluidizovanou anexovou pryskytici, pricemZ suspenze
zbavena vinné kyseliny opoudtéjici kolonu se miZe filtrovat
a zpracovat vySe uvedenym postupem pro oddéleni pevné féze a
vinnd kyselina se rovnéZ miZe oddélit vySe popsanym zpusobem
(zmnoZené  kolony umoziiuji  kontinudlni provedeni  této

varianty) .

Zplisob popsany v této patentové pFihla3ce umoZiuje
oddéleni  veSkeré obsaZené vinné kyseliny od vinnych
kvasniénych kalli, takZe nepo3kozend hmota kvasnic zbavenych
vinné kyseliny se miZe pouZit Jjako krmné kvasnice.
Energetické naroky tohoto zplsobu Jjsou velmi nizké a

nevznikaji Zadné ekologicky Skodlivé produkty.

NiZe uvedené priklady popisuji podrobnéji tento zplsob,
na ktery se vztahuji naroky této patentové p¥ihlasky, aniz

by jej omezovaly:

PRIKLAD 1
250 kg lisovanych kvasni¢nych kall (obsah vody 48 %, obsah




vinanub 19 %) se ve smé&3ovaci nadrZi suspenduje v 2500 1
deionizované vody. Suspenze se pfivadi na spodek kolony
(prumér 500 mm, vySka 4000 mm) naplnéné 355 1 silné katexové
_ pryskyfice Varion® KSM rychlosti 3,3.107% m®/sec.m?, potfebnou
pro udrZeni ionexové pryskyfice ve fluidni vrstvé. Bylo
méfeno pH suspenze opoustéjici kolonu a kdyZ pH doséhlo 3,2,
pfivod suroviny se pfevedl na jinou kolonu a dosud pracujici
kolona se regenerovala. Suspenze opoudtéjici kolonu se
uvadéla do zé&sobniku. V dal3im se ze =zasobniku suspenze
privaddéla do odstredivky, kde se oddélily pevnad a kapalné
faze, kapalnd faze se =zahustila a vinnd kyselina se
podrobila krystalizaci. Bylo izolovédno 32 kg ¢&isté kyseliny
vinné (vytéZek 67 %) a 97 kg pevné faze (81 %) obsahujici

kvasnice.

PRIKLAD 2

Zpusob je identicky se zplUsobem popsanym v prikladu 1 s
tim rozdilem, Ze tekutd féze 2z odstfedivky se uvadi do
kolony naplnéné anexovou pryskyfici Varion® aZ do jeji
saturace a po eluci z kolony minerdlni kyselinou  se vinna
kyselina nechd vykrystalizovat (mnoZstvi 37,8 kg, théZek
80 %).

PRIKLAD 3
Zplsob je identicky se zplUsobem popsanym v pfikladu 1 s

tim rozdllem, Ze suspenze se ze zasobnlku ‘vede do kolony

naplnene fluldlzovanou. anexovou pryskyr1c1, a to anexovou
pryskyfici Varion®, a kdyZ pH proudu suspenze opoustéjiciho
kolonu dosahne hodnoty 3,2, Jjeji tok se pfevede na novou
kolonu. Z roztoku opousStéjiciho kolonu se kalolisem filtruje
pevna faze s vyté&Zkem 109 kg (91 %) pevné faze obsahujici
kvasnice. Vinnd kyselina vAzand na kolonu se eluuje
mineralni kyselinou a nechad se vykrystalizovat z vysledného
roztoku s vyté&Zkem 31,5 kg, t.j. 67 %.




PRIKLAD 4

Zpisob je identicky se zplisobem popsanym v pfikladu 1 s
tim rozdilem, Ze suspenze se uvadi do kolony podle
‘nasledujiciho pritokového programu:

3,3.107° m*/sec.n’ po dobu 30 sekund, pak nasleduje
2,3.107% m¥/sec.m? po dobu 10 sekund, ventilem na p¥ivodu
suroviny se periodicky st¥idaji kolony. Vysledné mnoZstvi

takto pripravené kyseliny vinné bylo 39 kg (82 %).
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PATENTOVE NAROKY

1. Kontinuélni zpusob piipravy.vinné kyseliny a krmnych -~ -
kvasnic pro Zivoc&isSnou vyrobu z vinnych kvasni&nych kalll s
pouZitim kolony naplnéné katexovou pryskyfici,
vyznacujici s é tim, Ze

A. vodna suspenze vinnych kvasniénych kalli stoupad kolonou
naplnénou katexovou pryskyfici rychlosti, jeZ zajistuje, aby
se lonexova pryskyfice udrZela ve fluidizované vrstvé, vinna
kyselina a suspenze obsahujici kvasnice se z kolony odvadi
do zésobniku, 2z néhoZ se miZe podle pot¥eby urcitéd frakce
recirkulovat zpé&t na dno kolony, nebo

B. vodna suspenze vinnych kvasni&nych kalll stoupa kolonou
naplnénou katexovou pryskyfici pramérnou rychlosti, jeiZ
kolisa kolem rychlosti pot¥ebné k tomu, aby wudrZela
ionexovou pryskyftici ve kvazifluidizovaném stavu, 3JjiZ se
dosahuje periodickym st¥fidanim niZ8ich a vy33ich rychlosti
nez je rychlost potfebna k udrZeni  pryskyfice ve
fluidizovaném stavu, pt¥icemZ se suspenze vinné kyseliny a
kvasnic opou3t&jici kolonu uvadi do zasobniku, 2z néhoiZ se
miZe podle pot¥eby Cast suspenze recyklovat na dno kolony a
suspenze se odstfedi a/nebo prochazi kolonou naplnénou
anexovou prysky¥fici, odpafi, krystalizuje, podle potfteby
vysrdZi jako vinan vépenaty a vyslednym produktem je vinna

kyselina a pevna faze obsahujici kvasnice.

§

2. Zplsob podle ndroku 1, vy znac¢dujici se
t i m , Ze vodna suspenze vinnych kvasni&nych kal® prochéazi
kolonou naplnénou katexovou pryskyfici rychlosti 2,8.107% aZ

5,6.107% m®/sec.m?.

3. Zpusob podle nadroku 1, vy znacd¢duijici se

t i m, Ze vodnad suspenze kvasniénych kalli prochazi kolonou
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naplnénou katexovou pryskyfici rychlosti, jeZ se periodicky
stfidd podle pritokového programu: nejméné 10 sekund 1 aZ 20

% nad a 5 aZ 30 sekund 1 aZ 20 % pod prahovou rychlosti

fluidizace.

4. ZplUsob podle naroku 3, vy znacdujici se
t im, Ze se periodické zmény rychlosti proudéni suroviny
provadéji periodickym nastfikovanim recirkulované suroviny v
podobé suspenze ze zasobniku obsahujiciho suspenzi, kteréa

jiZ proSla kolonou naplnénou ionexovou prysky¥ici.

5. Zplsob podle kteréhokoliv z narokt 1 aZ 4,
vyznadcudijici s e t i m , Ze se suspenze ze
zasobniku vede do odstfedivky, pevnd faze se sud3i a po
pridani bézZné znadmych ptisad se zpracuje na krmivo pro

Zivo&isnou vyrobu obsahujici kvasnice.

6. Zpusob podle ndroku 5, vy znacdujici se
t im, Ze roztok opousté&jici odstfedivku se zahusti a vinna

kyselina se izoluje krystalizaci.

7. Zplsob podle nadroku 5, vy znacdujici s e
t im, Ze roztok opoustéjici odstfedivku se uvadi do kolony
naplnéné anexovou pryskyfici a vinnd kyselina vAzand v
koloné se posléze eluuje minerdlni kyselinou silné&j3i neZ je

kyselina vinné, naceZ se Kkyselina vinnad z roztoku

iv

8. ZpUsob podle kteréhokoliv z naroku 1 aZ 4,
vyznacuijici s e tim, Ze se suspenze ze
zasobniku wuvaddi do kolony naplnéné fluidizovanou nebo

kvazifluidizovanou anexovou pryskyfici.
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