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Vyndlez se tyké& zplsobu zi{skdvani xylitolu ze sm&si polyold.

Xylitol (star$im nédzvem xylit) miZe byt pFipravovdn z materidld obsahujfcich xyldzu
hydrogenaci t&chto materidld za vzniku xylitolu, nésledovanou krystalizac{ xylitolu. Jako
surovin se obvykle pou%ivd hydrolyz&tl hemicelnldzy. Dosavadni zpisoby p¥ipravy xylitolu .
jsou popsdny napfiklad v britskych patentech &. 1 209 960, 1 236 910 a 1 273 498, uvad&jfcich
zplisoby hydrolyzy hemicelulézovych materidli, nédsledované &i¥tdnim hydrolyzitu.

Jihoafricky patent &. 73/7731 rovnd% uvadd{ zplsob krystalizace xylitolu z vodného reak&-
niho prost¥edi, v n&mZ xylitol vznik4 redukcf xyldzy. % ruské literatury je zndma publikace
(Lejkins a sp., Proizvodstvo ksilits, Moskva 1962), kterd prindsf p¥ehled sou&asnych zndmych
zplisobll. Jiné zplhsoby jeho p¥ipravy jsou popsdny v americkych patentech &. 3 212 932
a 3558 725.

Ji% d¥ive bylo zji¥téno, ¥%e &isty xylitol lze p¥ipravovat z roztokd& polyold, které
obsahuji dalS{ jiné polyoly jako zne&i¥t&niny. Podle jednoho z takovfch zplisobti se roztok
polyold podrobuje chromatografickému d&leni na kolond napln&né vhodnou iontom&niovou prys-
kyFicf. Cisty xylitol‘se krystaluje z &i%t&né frakce obsahujfci xylitol ziskané chromato-~
grafickou frakciona&ni technikou.

Zpisob vyfe popsany m& urdité nedostatky. Md~1li se ziskat xylitol farmaceutické &istoty
pomoci krystalizace z vodného roztoku, obsah xylitolu v krystalické hmot& musi byt alespoh
85 % hmot. vztaZeno na su$inu.

Protofe galaktitol je povaZovadn za Skodlivou znelidtdninu xylitolu, musi byt témé&¥
dpln& odstran&n, aby se vyrobil krystalicky xylitol v p¥fpustné farmaceutické kvalit&. VyZa-
duje se, aby xylitol farmaceutické kvality obsahoval mén& ne? 0,2 % hmot. galaktitolu.

M&-1i byt dosaZeno této vysoké irovné Cistoty krystall, nesmi roztok, ze kterého se
xylitol krystaluje, obsahovat vice neZ 1,5 % hmot. galaktitolu, vztaZeno na su3inu. Obsahuje-
-1li surovy roztok velkd mnoZstvi galaktitolu, ziskdvaji se nizké vimdiky xylitolu.

Odstranén{ dostatefného mnofstvi galaktitolu podle dosavadniho stavu techniky chromato-
grafickym d&€lenim roztoku polyoll vyZaduje velké z¥edéni roztokd a velmi snifuje vykonnost
daného systému. ’

Nyn{ bylo shleddno, %e vyté¥ek izolovatelného xylitu farmaceutické kvality a roztoku
smési polyoll se vyznamn& zvy3uje podle vyndlezu zdokonalenym zplsobem z{skdvanim krystalic-
kého xylitolu farmaceutické jakosti z vodného roztoku obsahujifciho xylitol a jiné polyoly,
pfi n&mZ se nechd vykrystalovat b&hem hrubé krystalizace nejv&t8{ C4st xylitolu, surové
krystaly xylitolu odd&lené z matelného louhu se rozpoudtdji ve vod& a p¥ekrystalovivajil
z roztoku, pFifem% se xylitol zigk&v& ve formé& Cistych krystald a zlstdvid matedny louh.

Podstata zdokonaleni podle vyndlezu spolivd v tom, Ze xylitol se ziskévd z mate&ného
louhu po hrubé krystalizaci nebo/a p¥ekrystalovdni tim, Ze alespon &&st matedného louhu
se podrobf{ chromatografické frakcionaci alespon na dvou paralelnd uspo¥&danych kolonéch,
které obsahuji{ sulfonovanou kationtovou divinylbenzenem zesf{t&nou polystyrenovou iontomé&ni-
dovou prysky¥ici, a jedna z kolon obsahuje prysky¥ici s navdzanym kationtem kovu alkalické

*** nebo rettt; pfitom je nandSenf roztoku voleno tak, Ze jedna

- zeminy a druhé z kolon s Al
‘Z4st je vedena jednou kolonou a druhd &4st druhou kolonou, nale? se %4dané frakce z ka%dé

z obou kolon spoji a &4st produktu se recykluje do stupné hrubé krystalizace.

& Zplsob podle vynédlezu lze poufivat k ziskdvani krystalického xylitolu, ktery obsahuje
méné neZ 0,2 hmotnostnich * galaktitolu z &istého hydrolyzatu hemiceluldzy, bohatého pentozami,
zi{skaného” hydrogenaci, ktery obsahuje 60 aZ 86 hmotnostnich % xylitu a dalfich polyold,
vzta¥eno na su¥inu.
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Provaddi se to v podstaté tak, Ze k ziskdni xylitolu z matednédho louhu po arubé krystali-
zaci se tento matedny louh podrobuje chromatografické frakcionaci, p¥i které se odebird
a) vedlejsi frakce polyoll, kterd se odstrafuje, b) frakce, kterd se vraci zp&t do roztoku
vedeného na chromatografickou kolonu, a c¢) frakce bohatd xylitolem, a tato frakce bohatd

xylitolem se vraci do stupné hrubé krystalizace.

Xylitol zbyly v mateéném louhu po hrubé krystalizaci se miZe recyklovat p¥ed stupen
hrubé krystalizace xylitolu, kde se spojuje se sm&si polyold, kterd slou?i jako vychozi

roztok.

'Zpﬁsob podle vyndlezu mo¥no v podrobnostech provddét tak, Ze k ziskdni xylitolu se
délf na dva podily matedny louh po hrubé krystalizaci; prvy dil matedného louhu se vede
na jednu z chromatografickych kolon, kterd obsahuje divinylbenzenem zesit&nou sulfonovanou
polystyrenovou kationtovou vym&nnou pryskyfici obsahujici kationt kovu alkalické zeminy,
ziskdvA se frakce vedlejsiho produktu a frakce bohatd xylitolem, zatimco druhy dil mate&ného
louhu se vede na chromatografickou kolonu, kter& obsahujé divinylbenzenem zesiténou poly-
styrenovou kationtovou vym&nnou prysky¥ici s kationtem a1t nevo Fe+++, pticemz se ziskdva
frakce vedlejS$iho produktu obsahujici sm&s polyold a frakce bohatd xylitolem, potom se analo-
gické frakce z obou kolon spojuji; frakce vedlej8ich produktd obsahujic{ smés polyoll se
Céstednd odstranuje ze systému, a ééstééné se znovu p¥ivddi jako vratnd frakce, p¥ilem?
se spojuje s roztokem nand¥enym na chromatograficky sloupec, a frakce bohatd xylitolem se

recykluje k proudu p¥ivddénému do stupn& hrubé krystalizace.

Suroviny, které lze hydrolyzovat, aby se ziskala sm&s polyold, poufitelnych jako vychozi
materidl p¥i provédéni zpisobu podle tohoto vyndlezu, zahrnuji lignoceluldzové materidly
v&etné d¥eva riznych druhl stromi, nap¥iklad b¥{iz a buku.

PouZitelné jsou rovnéZ slupky ovsa, kuku¥i¢né klasy a stébla, skofépky kokosovych ofecht,
pecky mandli, sléma, slupky bagasového a bavlnikového semena. PouZiivd-li se d¥eva, je vyhod-
né je rozdélit na od¥ezky, hoblovadky, piliny apod. Kromé& toho lze pouZivat xylanem bohatych

p¥edhydrolyz4th z dfeva¥skochemického primyslu.

Jsou to odpadni{ produkty a obsahuji hlavni &&st hemiceluldzy d¥eva. P¥edhydrolyzéity )
se hydrolyzuji z¥ed&nou minerdlni kyselinou, aby se uvolnila xyldéza a soli a kyseliny mohou

byt potom odstranény technikou vyté&sn&ni nebo vymé&ny iontu.

Vhodné zptisoby pro ziskdvdni sm&si polyold z t&chto materidll jsou popsany nap¥iklad
v americkych patentnich spisech &. 2 734 136, 2 759 856, 2 801 939, 2 974 067 a 3 212 932.
Je dtleZité posoudit volbu vhodného zpisobu hydrolyzy, aby se ziskdval maximdlni vyté&Zek
pentdz a aby ziskany materi&l bohaty pentdzami byl neutralizovdn s pouZitim takovych materi-
414, jako je hydroxid sodny, ktery nezplsobuje vyzna&né&j3i destrukci cukril.

Jestli%e se pentdzovy materidl zisk&vd jingmi zpﬁsoby neZ kyselou hydrolyzou, niZe

popsany stupen odsoleni vyté&snénim iontd miZe byt vynechédn.

V ndsledujfcim stupni, opét znamym "zplsobem, se provaddi &ist&ni hydrolyzétu pomoci
dvou hlavnich stupnl; prvni spodivd v odstran&ni soli, siranu sodného a valné &&sti organic-
kych zne¥i%t&nin a barevnych l4tek pomoci techniky vyt&sn&ni iontl, zatfmco druhy stupen
uskute&fiuje konedné odstran&ni zbarveni. )

Vhodné zplisoby vyt&shovéni iontt, které odstranuji soli z roztoku, jsou popsény v ame-
rickgych patentnich spisech &. 2 890 972 a 2 937 959. Podobnych postupll se pouZivd v cukro-
varnickém primyslu p¥i &i¥téni melas.

Druhy stupen kone&ného odstran&nf zbarveni se provad{ zpracovinim nedistych roztokl

systémem vym&ny iontl sestdvajfcim ze silného katexu ndsledovaného slabym anexem, po némZ
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nasleduje stupen priichodu roztoku loZem a adsorbentem nebo aktivnim uhlim. Tyto metody jsou
rovné&% zndmy v cukrovarnickém primyslu.

Jeden takovy zpisob je nap¥iklad popsdn v americkém patentnim spise &. 3 558 725. Dals{i
sdélenf tykajici{ se této strédnky jsou obsaZeny v préci J. Samberga a V. Valtera: Entfarbungs-
harze, Akademie Verlag Berlin 1970; P. Smita: Ionenaustauscher und Adsorber bei der Herstel-
lung und Reinigung von Zuckern, Pektinen und verwandten Stoffen, Akademie Verlag Berlin
1969; J. Hassler: Activated carbon; Leonard Hill Londyn 1967.

Je-1li to nezbytné, stupen &ist&ni mi¥e byt zdokonalen dile p¥id&nim stupn&, ktery pouii-
v4 syntetického makroretikuldrnfho adsorbentu, nap¥fklad Amberlitu XAD 2, aby se odstranily

organické znedi¥t&niny. \

Makroretikuld&rniho adsorbentu lze pouZ#ft v &isticim stupni bezprost¥edn& po stupni
vyt&sn&ni iontd, av8ak pF¥ed katexem. MiZe se to p¥ipadn& st4t konednym stupném &isticfho
stéddia.

Cistény roztok pentdzy se potom hydrogenuje a zpracovAvd podobn& jako p¥i hydrogenaci
glukdzy na sorbitol. Jeden z takovych vhodnych postupl je popsdn v publikaci W. Schnydera
nazvané "Hydrogenace gluk6zy na sorbitol pomoci katalyzédtoru Raneydva niklu", diserta&ni
préce na Poly technical Instituce of Brooklyn, 1962.

vV¢Se popsanymi postupy podle dosavadniho stavu techniky se ziskdvajf roztoky hydrolyzatid
hemiceluldzy, které byly &idté&ny a hydrogenovdny, aby poskytly smés polyold s vysokym obsahem
xylitolu. Tyto roztoky se s vyhodou pouzivaji jako vychoz{ materidl p¥i zpuisobu todle vyni-
lezu.

Vyhodné iontom&nidové prysky¥ice pouZivané v tomto vyndlezu jsou typu popisovaného
jako sulfonované polystyrenové katexové pryskyfice zesft&né divinylbenzenem. Soli kovl
alkalickych zemin té&chto prysky¥ic, nap¥iklad ve form& s vépnikem, baryem nebo stronciem,
ddvaji p¥ijatelné vysledky a z té&ch forma se stronciem dovoluje nejlep3i d&leni polyolu.

v¢znainého zdokonaleni p¥i d&lenf n&ktergch polyoll se docflf tim, Ze se poufije forem

s trojmocnymi kovy, nap¥iklad a1ttt a pettt. Bylo nap¥iklad nalezeno, e pryskytice v alttto
a Fe+++—formé jsou vyhodn&jsi, ne% kdyZ se poufije prysky¥ic ve form& s kovy alkalickych
zemin.

Polyoly jsou eluovany 2z a1t 4 rettoforem prysky¥ice v rdzném po¥adi. To je dileZité,
protofe tim lze upravit oddélenf hlavni znedi¥t&niny, tj. sorbitolu. Za druhé je moZné p¥i
z{skdvdni xylitolu zabrdnit hromad&nf{ sorbitolu zplisobenému opakovédnim cyklu, a to bud prove-

++

denim frakcionace nejprve na prysky¥ici bud v a1"**_ nebo v Fet™-form& nebo pouZitim dvoji-

tého frakciona&niho procesu, p¥i ném¥ se prvni délen{ provdd{ na prysky¥ici ve form& s kovem

. nebo v Fe+++-formé.

alkalické zeminy, a je nédsledovdna druhym d&lenim na prysky¥ici v Al
Nejvyhodn&j3i zplisob spo&ivé obvykle v rozdéleni roztokd do dvou paralelnich proudd
a v proveden{ frakcionaci na dvou paralelnich kolondch, v jedné s A1+++-formou a ve druhé

+4
s Sr -formou.

Podle tohoto vyndlezu se provaddi stupen hrubé krystalizace xylitolu tak, Ze roztok:
obsahujic{ smé&s polyolld se zkoncentruje na obsah vody v rozmezf od 87 do 94 % hmot., s vyho~
dou 90 aZ 92 % hmot. Teplota materidlu se potom upravuje pod teplotu nasyceni xylitolu,
nap¥iklad na 55 a¥ 75 °c.

Roztok se potom naofkuje krystaly xylitolu a ochladf podle zkufenosti na teplotu 25 a%
40 °c. o&kovaci krystaly majf s vfhodou velikost v rozmez{ od 2 do 20 u a p¥iddvajf se
v mno¥stv{ od 0,02 a%¥ 0,1 % hmot. Timto zplsobem se vfhodn& odstran{ asi 70 % hmot. xylitolu
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ve fofmé surovych krystald xylitolu. Dobrych vysledkl se vZak doc{lf, kdy¥ se ve stupni
hrubé krystalizace odstrani 60 aZ 75 % hmot. xylitolu.

Promyt{ krystallt v ko3i odstfedivky neni nutné, Casto se v3ak pouZivé ke zlepSeni &is-
ticfho d&inku. Krystaly ziskané hrubou krystalizaci mohou byt potom promyty malym mnoZstvim
vody, vyhodn& asi ‘2 % vzta¥eno na hmotnost krystall, na odstfedivce kodikovitého typu, aby
se odstranil hlavni podil mikrokrystald galaktitolu ulpivajicfch na krystalech xylitolu.

Mikrokrystaly galaktitolu se tvo¥f{ b&hem krystaliza&niho posﬁupu. Promyvaci roztok
se spojuje s matednym louhgm a ponechd se pro dal8i zpracovani. Krystaly surového xylitolu
se .rozpusti znovu ve vod& a opé&t p¥ekrystalujl za vzniku krystald xylitolu obsahujfcich
méné neZ 0,2 % hmot. galaktitolu a vice neZ 99,5 % hmot. xylitolu.

P¥ekrystalovdni xylitolu lze provéd&t bud odpafenim nasycendho roztoku nebo ochlazenim
nasyceného roztoku, aby se dosdhlo pfesyceni roztoku.

Provddi-1li se p¥ekrystalovadn{ odpafenim je vhodny vakuovy krystalizédtor toho typu,
kterého se pou?ivd v cukrovarnickém primyslu. Roztok xylitolu, ktery obsahuje 92 aZ 100 %
hmot. sufiny xylitolu se zah¥iv4 ve vakuu na teplotu 60 aZ 65 °c a odpa¥i se na obsah 87 a%
91 % hmot. su$iny.

Roztok se naodkuje a udrZovdnim pfesycen{ se vyvold rist krystalii. Touto metodou se
z{skdv4 asi 60 % hmot. &istych krystall xylitolu p¥{itomného v roztoku. Krystaly se oddéli
od matednych louhii odst¥ed&nim.

V ndsledujfcim jsou uvedeny ostatni stejn& vyhodné metody k p¥ekrystalovéni:
Roztok xylitolu, ktery obsahuje 92 aZ 100 % hmot. xylitolu, vztaZeno na obsah su$iny,

se odpa¥{ na 85 aZ 91 % hmot. su3iny (s vyhodou 88 % hmot.) a zah¥ivd na teplotu 55 a% 65 C
(s vyhodou na 60 %c). Roztok se naokuje a ochladf jak je popséno pro p¥ipad hrubé krystali-

[

zZace.

Konednd teplota je 25 aZ 40 °C. Touto metodou se ziskdvd 60 a? 65 % hmot. xylitolu
ve form& &istych krystalt. Krystaly se odd&li od mate&ného louhu odst¥edé&nim. Kapalina od-
stran&nd odstfeddnim a promyvaci kapalina miZe byt p¥iddna k uschovanému mate&nému louhu
a promgvaci kapalin® z hrubé krystalizace. Mate&né louhy ze stupn& p¥ekrystalovani mohou
byt pfipadnd vraceny spolu s promyvacimi tekutinami, pokud n&jaké jsou, do systému tak,
fe se spoji s pfivdd&nou smé&s{ polyoll pravé pfed stupném hrubé krystalizace.

Mate&ny louh a promyvaci tekutiny z hrubé krystalizace se zpracovdvaji, aby se ziskal
hlavni podfl xylitolu, ktery v nich zlstévd. Roztok se podrobi €istici operaci, kterd nejprve
odstrani hlavni podfl galaktitolu ve form& mikrokrystald a potom d&li uschované tekutiny
prichodem jednou nebo vice chromatografickymi iontomé&nilovymi kolonami.

Pr¥ed tim, ne%Z se spojené louhy a promyvaci kapaliny podrobi dé€leni na chromatografickych
kolon&ch s iontom&ni&ovymi pryskyficemi, je obvykle vyhodné odstranit z roztoku pomoc{ odst¥e-
d&ni, sedimentace nebo filtrace mikrokrystaly galaktitolu, které vznikaji béhem stupné hrubé
krystalizace xylitolu.

Tyto mikrokrystaly jsou tak malé, ¥e se vymyvajil z krystald xylitolu spolu s matednymi
louhy b&hem stupné& promyvani krystald surového xylitolu.

Ji%¥ d¥ive bylo nalezeno, Ze polyoly se odd&luji odli$né a vymyvaji v odliSném pofadf
z kolon, které obsahujf pryskyfice ve form& s kovem alkalické zeminy na jedné stran& a
v a17t*- nebo Fe™tt-formd na druné stran. Pracuji-li paralelné& dvé kolony,vkteré jsou plné&ny
prysky¥icemi v odli%nych kationtovych form&ch, je moZné ziskdvat kombinované frakce bohaté

xylitolem, v nich¥ je ptijateln& nfzky obsah galaktitolu a mannitolu, stejn& jako sorbitolu.
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Kolona ve form& s kovem alkalické zeminy odstrafuje G&inn& vétS3inu ostatnich polyold,
v&etn& arabinitolu a mannitolu, zatimco kolona v a1™*to nebo rettt-forms odstranuje hlavnf
pod{il sorbitolu. Dod4avédnim p¥ibliZn& stejného mnoZstvi ndpln& roztoku paralelnd do kaZdého
typu kolony a kombinacf eludtd z obou kolon se zfskdvd roztok xylitolu p¥ijatelné &istoty

pro ndsledujicf dal3{ krystalizaci.

Vv p¥f{padech, kdy se tyto dva typy kolon kombinujfi sériov&, je &i¥t&n{ d&inn&j%{, aviak
eluované roztoky Jjsou z¥ed&n&j3f, coZ znamend vyZ3{ ndklady dané poZadavky na odpa¥eni.
Bylo nalezeno, ¥e paralelnfi &istic{ systém je obvykle vyhodn&ji{i, z&visi to v3ak na sloZeni
smé&si polyold poufivané jako vychoziho materidlu a p¥i nékterych aplikacich povede kombinace
kolon v sérii k ekonomi&t&jEim v¢sledktm.

Po délicim postupu se ziskand frakce bohatd xylitolem vraci do stupn& hrubé krystalizace.
Mezifrakce se vraceji zp&t, aby proZly opé&t d&licim stupném a zbyvajlci nefisté frakce se
spojujl za vzniku vedlej&iho rpoduktu se sm&si polyold, ktery p¥edstavuje odpad nebo se
poufivd s vfhodou jako krmivo pro zvifata nebo zdroj uhlohydrédtld p¥i primyslovgch fermentacich.

Zpisob podle tohoto vyndlezu umoZfiuje ziskdvat 96 aZ 98 % hmot. xylitolu p¥{itomného
v plivodnim roztoku smési polyold ve formé& krystalického xylitolu farmaceutické kvality.
Cistota krystalll xylitolu je vy38{ neZ 99,5 % hmot. a obsah galaktitolu ni%#{ ne%¥ 0,2 % hmot.
Popis vykresd

Vyndlez bude ddle popsdn s odkazem na p¥ipojené vykresy kde:

obr. 1 zna&{ proudovy diagram zn&zornujici obecn& zplisob podle d¥iv&jdiho stavu tech-
niky,

obr. 2 zna&f proudovy diagram zndzorfujfc{ jedno vyhodné provedeni podle tohoto vyné-
lezu,

obr. 3 zna%i proudovy diagram znézoriujfcf alternativn{ vyhodné proveden{ podle tochoto
vynélezu,

obr. 4 je graf, na kterém je demonstrovdn prib&h d&lenf smdsi polyold na prysky¥ici
v Sr++-formé,

obr. 5 je graf, demonstrujici déleni smési polyold na kolon& s pryskyfici v a1l - forms.

Srovndvaci technol. schéma naobr. 6 zndzoriuje dva proudové diagramy, které vieobecnd
demonstrujf rozdfly mezi zplsobem podle zn&mého stavu a zplsobem podle p¥itomného vyndlezu.

Proudovy diagram zpdsobu podle d¥fv&jZiho stavu techniky pro p¥ipravu xylitolu a roztoku
polyold na obr. 1 vyznaduje body pro odb&r vzorkd 1 aZ 13. P¥fsludné analyza materidlu’
z kaZdého bodu odb&ru vzorkd je uvedena v tabulce 1.
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Tabulka 1

P¥{klad materidlové bilance vyroby xylitolu d¥ivéjsim zpusobem ukdzany na obr. 1

&. koncentrace celkové H,0 sloZen{ (kg) sloZeni %
g/100 g mnoZistvi kg Xy ar ga so ma ostatni xy ar ga SO ma os-~
ds. kg E?t
1 50 100 100 76 5,5 4,0 v 6,5 2, 76 5,5 4,0 5,5 6,5 v
2 8,0 18 205 13 0,8 1,1 2,5 0,2 0, 73 4,3 5,9 14 1,3 ’
3 24 118 373 89 6,3 ' .0 , 2, 76 5,3 4,3 6,8 5,7 .
4 3,9 22 534 6,0 5,0 ’ .7 . 2, 28 23 9,3 3,1 27 9,7
5 8,5 68 732 61 0,2 ’ .4 . 0,2 90 0,3 1,7 7,9 0,1 0,3
6 13 28 188 22 1,0 ’ 9 ' 0, 78 3,7 6,7 6,8 2,6 .
7 6,0 46 722 40 1, ’ 3 1, 87 3,7 2,1 5,1 0,4 ’
8 2,5 13 500 4,5 0,5 ’ .8 , 0, 35 3,9 15 38 4,5 ,
9 3,2-65 34 034 10 5,5 4,0 -1 ' 2, 30 16 12 16 19 .
10 100 66 - 66 - - - - - 100 - - - - -
11 75 49 16 35 1,9 2,1 7,8 ’ 1,3 73 0 4,3 16 0,5 ’
12 24 77 243 57 3,0 4,0 10 ’ 1,8 75 92 5,2 13 1,3 .
13 73-90 114 13 101 1,9 2,1 7,7 0, 1,3 88 1,7 1,8 6,8 0,2 1,
tisla v levém sloupci se tykaji bodd vzorkd na obr. 1

Xy = xylitol

ar = arabinitol

ga = galaktitol

so = sorbitol

ma = mannitol

d.s. = suchd ldtka

Zpisob podle dfiv&j¥fho stavu techniky je vysv&tlen na proudovém diagramu obr. 1, na
kterém &islice 101 a% 111 oznaduji nésledujici:

101 &i%t&ny hydrolyz&t, 102 hydrogenace, 103 pfidand voda (68 kg), 104 chromatografickd
délici pryskytice (Sr++—forma), 105 odpaFend voda (1 441 kg), 106 krystalizace, 107 xylitol,
108 p¥idana voda (39 kg), 109 chromatografickd délicf pryskyfice (A1++*-forma), 110 smés
polyolll a 111 odpafend voda (1 016 kg).

Podle d¥fv&jsiho stavu techniky se nedisty roztok polyold, ktery mi sloZeni udané
v bodu 3 na tabulce 1, obsahujic{ 76 % hmot. xylitolu, déli chromatograficky na koloné& ionto-
méniové pryskyfice, zesit&né 3,5 % divinylbenzenu, v Sr++-formé a ziskivaji se t¥i frakce.

Posledni frakce z kolony, vzorek bodu &. 5, obsahuje 90 % hmot. xylitolu, je pomé&rné&
bohat4 na obsah sorbitolu, m& vSak nizky obsah ostatnich polyoll. Tato frakce se vede do
krystaliza&niho stupn&. Prvni frakce z kolony, vzorek bodu &. 4, md nizky obsah xylitolu
a vysoky obsah ostatnich polyold v&etné mannitolu a arabinitolu.

Tato frakce se odstraiuje ze systému ve formé& vedlej$fho produktuy smési polyoll v bodé

&, 9.

st¥edni frakce, vzorek bodu &. 6 z prvniho d&leni, se spojuje s matednym louhem, z bodu
&. 11, z krystalizace a spojené proudy se d&l{ na koloné s pryskyfici v Al+++-formé, aby
se ziskala frakce bohatd xylitolem, vzorek z bodu &. 7, ze kterého lze krystalizaci ziskat
dal3f{ xylitol.



251754 8

Frakce 13 obsahuje 80 % hmot. xylitolu a m& pomdrn& vysoky obsah sorbitolu za to mé
v8ak nizky obsah v&t3iny ostatnich polyolld. Frakce 8, kterd méd nizky obsah xylitolu a vysoky
obsah ostatnfch polyold, se spojuje s proudem 4 a odstrafiuje se ze systému ve form& vedlej-
81iho produktu obsahujfcfho sm&s polyold v bodé& &. 9.

Frakce 2, kterid m4 vysoky obsah xylitolu, se vrac{i a p¥imichdv4 do p¥iché&zejiciho proudu
surového materidlu a recykluje prvn{ chromatografickou kolonou obsahujici pryskyfici v srtt-
formé.

Podle d¥iv&jiiho stavu techniky, popsaného vfSe, je moiné ziskat 87 % hmot. xylitolu,
obsa%eného ve vychozim surovém roztoku, jako produktu farmaceutické kvality. Aviak roztoky,
které jsou vym§vdny z chromatografickych kolon jsou dosti zfed&né a to vede ke zvySenym
ndkladim p¥i odpafovédn{. Celkové mno¥istvi vody, které musi byt odpateno na ka¥dy kg ziskand-
ho xylitolu &inf 36 a% 38 kg.

Zdokonalenym zpdsobem podle tohoto vynélezu, jak je demonstrovéno na obr. 6, se hlavni
podfl xylitolu odstranf z roztoku pomocf stupiid hrubé krystalizace a p¥ekrystalovéni. Hlavn{
podfl galaktitolu se odstranuje odst¥eddnim nebo sedimentaci z mateZného louhu po hrubé
krystalizaci a mnoZstvi zbyvajicich ne&istot v netedném louhu se vyznamn& sniZuje.

Timto zpisobem se snifuje mnoZstvi vody, které se p¥iddv4 do procesu a ktexré musi byt
odpa¥eno. Snifuji se ddle investidn{ néklady na za¥{zeni, proto%e i kdyZ je zapot¥ebi krusta-
liza¥nfho za¥fzeni o zvySené kapacitd, snifuje se soudasn& poZadavek na chromatografickom
kapacitu. '

Zpisob podle tohoto vyndlezu je podrobn& dédle popsén v pfikladech provedeni.

PEf{klaa 1

»

Xylézou bohaty hemiceluldzovy hydrolyz&t biezového dfeva heutralizuje a &istf obvyklou
technikou vytésfiovdni iontd a odbarvovéni. CiSt&ny hydrolyzdt m& ndsledujfci sloZeni:

xyldza 76 % hmot. celkovych cukrd
arabinéza 5 % hmot. celkovych cukrd
manndza 7 % hmot. celkovych cukrd
galaktdza 4 % hmot. celkov¢ch cukri
glukéza 6 % hmot. celkovych cukri
ostatni 2 % hmot. celkov§ch cukri

i3tény hydrolyz&t se hydrogenuje na Raney-niklovém katalyzdtoru. Teplota &ini 130 %
a tlak vodfku 40 kg/cm®. SloZeni hydrogenovaného roztoku je uvedeno v tabulce 2, vzorek
bodu &. 1.

Xylitol se krystaluje z hydrogenovaného roztoku odpa¥enim roztoku na 92 % (hmotnost
obsahu sufiny) pfi teploté 65 °c.

Roztok se naoékdje 0,02 % hmot, krystall xylitolu a ochlad{ na teplotu 35 . Krystalizace
se provdd{ v obvyklém krystaliz&toru, ktery je opatien michacim za¥izenim. Vykrystaluje
70 % hmot. xylitolu p¥itomného v roztoku ve form& surovych krystalfi, které se oddéli z mated-
ngch louhd odst¥edénim. Nen{-li uvedeno jinak zaffzeni poufité zde a potom v pfikladech
provedeni tohoto vynélezu je Sar¥fovy automaticky odst¥edivy filtr s ménitelnou rychlostf,
typu popsaného v Chemical Enginnering Deskbook, 15. II. 1971 str. S5.

Cistota krystald je 94 § hmot. a obsahujf 0,8 % hmot. galaktitolu a asi 5 % hmot. ostat-
nich polyold. Surové krystaly se rozpusti ve vodé na roztok o 60 % hmot. a ptekrystaluji.
Roztok obsahuje 94 % hmot. xylitolu vztaZeno na suinu a odpa¥{ se na 88 $ hmot. obsahu
susiny. Téplota za¥inajici krystalizace je 60 %c.
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Roztok se naotkuje 0,02 % hmot. olkovacich krystall a ochladf na teplotu 30 . Krystali-
zace se provddi v obvyklém krystalizdtoru, ktery je opatfen mixérem. Krystaly se odd&lf
odstfedénim a z{sk& se 65 % xylitolu ve form& &istych krystali. :

Postup podle tohoto pfikladu se provddi tak, jak je zndzorn&no na proudovém diagramu
na obr. 2 pripojenych vykrest. Cislice 211 a% 217 oznaduji riizné stupn& postupu, jak je

‘uvedeno ddle.

Cislice na obr. 2 oznadujf ndsledujfci: 201 &i%t&ny hydrolyzét, 202 hydrogenace, 203
pfidand voda (1 153 kg), 204 krystalizace 1 (hrub4), 205 p¥idand voda (54 kg), 206 krystali-~
zace 2 (&istd, 207 odpafend voda (51 kg), 208 p¥idand voda (17 kg), 209 xylitol, 210 ptidand
voda (50 kg), 211 odstranéni galaktitolu, 212 galaktitol, 213 p¥idan& voda (4 kg), 214 chro-
matografickd d&lici prysky¥ice (Sr++-forma), 215 chromatografickd délic{ prysky¥ice (A1+++—
forma), 216 odpa¥end voda (622 kg) a 217 sm&s polyold.

Analyza materidlu z kaZdého bodu odb&ru vzorkd vyznaleného na obr. 2, je udédna odpovi-~
dajici &fslici (1 a% 18). S odkazem na obr. 2, &i¥t&ny hydrolyzit 1, po hydrogenaci se spojuje
s matednym louhem 2, ze stddia pfekrystalovdni, krystalizace 2 a 3 vracenymi frakcemi 3

bohatymi xylitolem, za vzniku néplné& pro hrubou krystalizaci 1.

Spojeny mateény louh a promyvaci tekutiny po odstranéni galaktitelu, proud 9, se rozd&l{
do dvou paralelnich proudd 10 a 11. Xylitolem bohaté frakce z obou kolon se spoj{ a vracej{
se do ob&hu do hrubé krystalizace 3. Zbyvajici nelisté frakce se spoji s vedlej¥im produktem,
obsahujfcim gpés polyolu, ktery se odstranuje na systému.

VytéZek Cistého xylitolu je 96 % hmot., vztaZeno na xylitol ptitomny v hydrogenovaném
roztoku.

Analyza xylitolu po vysuSeni krystalt:

% hmot.
voda (Karl Fischerovou metodou) 0,07
popel (konduktivita) 0,001
xylitol 99,9 {(plyn. chrom.)
sorbitol - 0,1
galaktitol 0,0
mannitol 0,0
arabinitol E 0,0

Cistota krystald byla vy33{f ne¥ 99,5 % hmot. a obsahovaly nénd ne¥ 0,2 % hmot. galakti-
tolu.

P¥i hrubé krystalizaci hlavni &&st galaktitolu p¥fitomn4 v roztoku krystaluje ve form&
mikrokrystalll, které se vymyvaji koSem odstfedivky a zistévaji v mateiném louhu. Mikrokry-
staly galaktitolu se odd&l{ od sirupu odst¥ed&nim v sedimenta&ni odst¥edivce, separétorh
odd&lujfcim pevné hmoty typu Alfa-Laval, popsaném jako model pro chemicky primysl BRPB 3096,
proddvaném firmou Alfa-Laval, De- Laval Group, Svédsko. Sirup se potom rozd&li na dvé &4sti
a déli na dvou paralelnich kolondch, které se plni polystyren-sulfondtovou pryskyfici zesfit&d-
nou divinylbenzenem. Jedna 2z kolon je pln&na pryskyfici v a1 oformé a druhd pryskyfictl
v sett*-forms.

Tabulka 2

MateridlovA bilance vyroby xylitolu pomoci dvojité krystalizace spojené s ostran&nim mikro-

krystalického galaktitolu a frakcionaci sirupi
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&.. koncen- celkové H20 sloZeni (kg) : sloZenf %
trace mno¥stvi kg Xy ar ga so ma os- Xy ar ga SO ma. OsS-
g/100 g ds. kg tat- tat-
ni ni

1 50 100 100 76 55 4,0 5,5 6,5 2,5 76 55 4,0 5,5 6,5 2,5
2 70 53 23 45 2,0 1,0 2,7 1,6 0,6 85 3,8 1,9 5,1 3,0 1,1
3 6,6 74 1 051 48 4,7 1,4 16,5 0,9 2,9 64,5 6,3 1,9 22 1,2 3,9
4 92 227 21 169 12 6,4 25 9,0 6,0 74 5,4 2,8 11 4,0 2,6
5 100~70 126 2 118 2,0 1,0 2,7 1,6 0,6 94 1,6 0,8 2,1 1,3 0,5
6 84-60 101 19 51 10 5,4 22 7,4 5,4 50 10 5,3 22 7,3 5,3
7 100 73 - 73 - - - - - 100 - - b - N
8 65 4,1 2 1,6 0,2 2,2 0,5 0,2 - 24 4,9 54 12 4,9 -
9 59 197 67 50 10 3,2 21,5 7,2 5,4 51 10 3,3 22 7,4 5,5
10 28 64 94 31,5 7,0 2,3 15 4,9 3,6 49 11 3,6 23 7,6 5,6
11 18 52 242 24,5 7,1 2,5 10,5 4,3 3,5 47 13,5 4,8 20 8,2 6,7
12 3,3 14 418 1,81,9 1,6 4,9 3,1 0,6 13 14 11,5 35 22 4,3
13 6,2 33 496 21 4,2 0,5 3,9 0,7 2,5 64 13 1,5 12 2,1 7,6
14 9,6 5,5 53 1,7 1,0 0,4 1,7 0,5 0,3 30 18 7,1 30 8,9 5,4
15 4,0 9,0 216 0,2 3,4 0,2 0,1 3,2 1,9 2,238 2,2 1,1 36 21
16 7,0 42 553 27 0,5 0,9 13 0,2 0,4 65 1,2 2,2 30 0,5 1,0
17 6,0 13,5 212 4,3 3,1 1,2 2,1 1,5 1,3 32 23 8,8 16 11 9,6
18 3,5-65 23 534 2,0 5,3 1,9 5,0 6,3 2,5 8,7 23 8,3 22 27 11

Cislice se tykajf bodl vzorkd na obr. 2
Xy = Xylitol
ar = arabinitol

ga = galaktitol
8o = gorbitol
ma = mannitol

d.s.= suchd latka

P¥{klad 2

CiZté&ny hemiceluldzovy hydrolyzdt se hydrogenuje jako v p¥ikladu 1. Surov§y xylitol krys-
taluje z roztoku, krystaly se rozpustf a &ist§y xylitol se zisk4v4 jako v p¥fkladu 1. Z mate&-
ného louhu se galaktitol odstrani jako v p¥ikladu 1.

Sirup se potom podrobi frakcionaci na dvou paralelnfch kolondch, které jsou podobné
jako v pfikladu 1. Frakce bohaté xylitolem, 13 a 16 z obou kolon se spoif a vrdt{ do stupné

. hrubé krystalizace. Vrdcené frakce 14 a 17 z ocbou kolon se spoji a vrdti k sirupu, ze kterého

ge odstrani galaktitol.

Zhylé ne&isté frakce 12 a 15 se spojf s vedlejfim produktem obsahujicim sm&s polyold,

ktery se odstranuje ze systému 19.

Zpisob je vysvdtlen na obr. 3. Odpovidajicf{ materidlov4 bilance je uvedena v tabulce
3 nite.

vgté&Ziek &istého xylitolu je 96 % hmot. Cisté krystaly obsahuji vice neZ 99,5 % hmot.
xylitolu a mén& neZ 0,2 % hmot. galaktitolu.

Ci{slice na obr. 3 znamenaji toto:

301 %i%tény hydrolyzit, 302 hydrogenace, 303 odpa¥end voda (1 148 kg), 304 krystalizace
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(hrubd), 305 p¥idana voda (52 kg), 306 krystalizace (%istd), 307 odpafend voda (49 kg),

308 pfidand voda (18 kg), 309 xylitol, 310 pfidan& voda (50 kg), 311 odstran&n{ galaktitolu,
312 galaktitol, 313 chromatografickd dé&lici pryskyfice (Sr++—forma), 314 chromatograficka
dé€lici pryskytice (Al+++—forma), 315 odpatrend voda (598 kg) a 316 sm&s polyold.

Tabulka 3

Materidlovd bilance vyroby xylitolu pomoci dvojité krystalizace spojené s odstran&nim mikro-
krystalického galaktitolu a frakcionace ‘sirupl ’

&. koncenT celkové H,0 sloZeni (kg) sloZeni %
trace mno#¢stvi kg ' Xy, ar ga SO ma Os- Xy ar ga SO ma oS-
g/100 g ds. kg tat~ tat-
ni ni
1 50 100 100 76 55 4,0 5,5 6,5 2,5 76 55 4,0 5,5 6,5 2,5
2 70 53 23 45 ,8 1,1 2,9 1,6 0,5 85 3,4 2,1 5,5 3,0 0,9
3 6,7 ' 75 1 047 48. 3,8 1,7 18 0,8 2,3 64 5,1 2,3 24 1,1 3,1
4 92 227 22 169 1 6,7 26 8,9 5,4 74 4,8 3,0 11,5 3,9 2,4
5 =~70 . 126 2-54. 118 1,8 2,9 1,6 0,5 94 i,4 0,9 2,3 1,3 0,4
6 84-60 102 20-70 51 9,3 .7 23,5 7,3 4,8 50 9,2 5,6 23 7,2 4,7
7 100 73 - 73 - - - - 100 - - - - -
8 65 4,2 2,0 1,00,2 2,3 0,5 0,2 - 24 4,8 55 12 4,8 -
9 59 97 68 50 9,1 3,4 23 7,1 4,8 51 9,3 3,5 24 7,3 4,9
10 25 72 226 35 8,1 3,3 16 5,2 3,9 49 11 4,6 23 7,2 5,4
11 25 47 149 23 5,4 2,211 3,4 2,6 49 11 4,7 23 7,2 5,5
12 3,3 12 346 1,815 1,5 4,9 1,7 0,4 15 13 13 41,5 14 3,4
13 6,2 30 458 19 3,2 0,4 4,8 0,6 1,9 64 11 1,3 16 2,0 6,3
14 9,5 5,1 49 1,8 0,7 0,3 1,7 0,3 0,3 35 14 5,9 33 5,9 5,9
15 4,0 11 264 0,2 3,8 0,2 0,1 4,6 2,1 1,8 34,5 1,8 0,9 42 19
16 7,0 ’ 44 589 29 0,6 1,3 13 0,2 0,4 65 1,4 29 30 6,5 0,9
17 6,0 17 258 6,2 3,7 1,8 2,3 1,2 1,4 37 22 11 14 7,2 8,4
18 8,6 22 307 8,0 4,4 2,1 4,0 1,5 1,7 37 20 9,7 18 6,9 7,8
19 3,665 23 610-12 2,05,3 1,7 5,0 6,3 2,5 8,8 23 7,5 22 28 11

Cisla se tykajf bodl vzorkd na obr. 3

Xy = xylitol
ar = arabinitol
ga = galaktitol
so = sorbitol

ma = mannitol
d.s. = suchd l4tka

P¥iklady 3 a 4 objasnuji d%lici stupen na kolondch v al™tt- o sett-forms.
Viz rovn&% obr. 5 a 4. Na obr. 4 je objasné&no déleni na Sr++-pryskyfici, na obr. 5 déleni

na prysky¥ici attt, Zkratky na obr. 4 a 5 znamenaji nésledujici:

sc = koncentrace pevnych lAtek
xy = xylitol

ar = arabinitol

ga = galaktitol

so = sorbitol

ma = mannitol

ot = ostatnf
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P¥rfiklad 3

Ci%t&ny hemiceluldzovy hydrolyzét se pydfogenuje jako v p¥ikladu 1. Surovy xylitol
se krystaluje z roztoku, krystaly se rozpusti a &ist§ xylitol se p¥ekrystaluje a ziskava
jako v p¥fkladu 1. Matedné louhy po hrubé krystalizaci se spojf s promyvacimi tekutinami
a roztok se d&lf na kolond v alt™t-forms.

Spojené matedné louhy a promyvaci tekutiny se potom podrobf d&licimu stupni tak, Ze
se uvddé&ji{ do chromatografické kolony primé&ru 22,5 cm a vy3ky 5 m. Napln&na je sulfonovanou
polystyrenovou pryskyfici zesfté&nou 3 aZ 4 % hmot. divinylbenzenu, p¥ilem%Z pryskyfice je
v a1ttt -forms. Teplota &inf 55 °c.

Pryskyfice md primé&rnou velikost &&stic 0,36 mm. Materidl se rovnomdrné plni do horpi
&4sti kolony rychlosti 0,0148 ma/hod. Timto zplsobem se na kolonu uvedou 3 kg suché litky
ve form& vodného roztoku v pom&ru 25 g/100 g. Roztok ndpln& mé& nésledujici sloZeni:

% hmot.
xylitol 52
arabinitol 10 |
galaktitol 7
sorbitol 14
mannitol 13
ostatni 4

Vymgvédni se provdd{ vodou. Polyoly se odd&lujil podle k¥ivky zndzorné&né na obr. 5. Ode#
biraji se t¥i frakce. Prvni frakce, kterd zahrnuje prvnich 70 minut postupu, je vedlejsi
produkt sm&si polyold nebo odpadni frakce, kterd se shromdfdf a odvadf ze systému. Druhd
frakce je vratnd frakce a zahrnuje dal$fich 25 minut d&leni kolonou.

Tento materidl se vraci k d¥f{v&j3imu stddiu procesu, nap¥iklad se kombinuje s matednym
louhem 2z nésledujic{ hrubé krystalizace. T¥et{ frakce oznalovand jako krystaliza&ni nebo
frakce s produktem se z{skdv& b&hem poslednich 65 minut &innosti kolony a obsahuje vysokou
koncentraci xylitolu a pom&rné& nfzkou koncentraci sorbitolu. Tato frakce se spojuje s proudem
roztoku xylitolu ur&enym pro stupen hrubé krystalizace, jak je to popsdno d¥ive, v p¥fkla-
dech 1 a 2.

Ndsledujici tabulka shrnuje vlastnosti t¥{f frake{:

Rozd¥lenf cukrl ve t¥ech frakcfch (% hmot. celkového mno%stvi) je nédsledujici:

frakce s produktem vratnd frakce odpadhi frakce
xylitol 91 % 6 % 38
arabinitol 73 % 14 & 13 &
galaktitol 40. % 21 & 39 §
sorbitol ] 50 % 20 % 30 %
mannitiol 28 % 21 % 51 %
ostatni 82 & 9 3 9 &

Slo¥en{ frakci (% hmot. sudiny) bylo nédsledujici:

-

frakce s produktem vratnd frakce odpadni frakce
xylitol 67 % 125 % 19,5 % '
arabinitol 10 & 12,5 & : 8 ]
galaktitol 4% 12,5 % 16 (]

sorbitol 10 % 24 ] 25,5 %



13 251754
pokradovéni tabulky
frakce s produktem vratnd frakce odpadn{ frakce
mannitol 5 % 23 % 39 %
ostatni 4 % 3 % 2 %
Celkov4 koncentrace frakce (g/1 000 ml)
frakce s produktem vratnd frakce odpadni frakce
102 g/1 90 g/1 26 g/1

Ppriklad 4

Ci¥tény hemiceluldézovy hydrolyzdt se hydrogenuje jako v p¥ikladu 1. Surovy xylitol
se krystaluje z roztoku, krystaly se rozpusti a &isty xylitol se p¥ekrystaluje a zisk4véd
jako v p¥ikladu 1.

Mate&ny louh po stupni hrubé krystalizace se spoji s promyvacimi tekutinami a spojené
tekutiny se potom podrobi stupni frakcionace uvddénim do chromatografické kolony prim&ru
22,5 cm a vySce 5 m. Ta se plni sulfonovanou polystyrenovou pryskytic{ zesft&nou 3 a¥
4 % hmot. divinylbenzenu, p¥ilemZ prysky¥ice je v Sr++—formé. Teplota &inf 55 c.

Primérnd velikost 84stic pryskyfice &ini 0,4 mm. Materi&l se plni do horni &&sti kolony
rychlostf 0,0279 m3/hod. Touto rychlosti se na kolonu dodaji 3 kg suché l4tky ve form& vodného
roztoku v poméru 23 g/100 g vody. N4plh mé nésledujic{ sloZeni:

% hmot.
xylitol 51
arabinitol 13
galaktitol 5
sorbitol 12
mannitol 13
ostatni 6

vymyvdn{ se provdd{ vodou. Polyoly se oddé&luji jak je zndzorn&no na obr. 4. Odebiraji
se t¥i frakce. Prvni frakce, kter& trvé prvnich 50 minut postupu je vedlej3${ produkt sm&si
polyolt nebo odpadni frakce, kterd se shroma?duje a odvddi ze systému. Druhd nebo vratnd
frakce zahrnuje dalSich 10 minut &innosti kolony a tento materidl se vraci do d¥ivéj¥iho
stadia procesu, spojuje se napffklad s mate&nym louhem z ndsledujfci hrubé krystélizace.

T¥et{ frakce, oznalend jako frakce s produktem, zahrnujicf{ poslednfch 70 minut, obsahuje
vysokou koncentraci xylitolu a pom&rn& nizkou koncentraci sorbitolu, jak je uk&z&no na obr.
Tato frakce se spojuje s proudem roztoku xylitolu urenym do stupn& hrubé krystalizace,
jak je popsdno d¥ive v p¥fkladu 1 a 2.

Vlastnosti t¥{ frakci shrnuje ndsledujici tabulka:

Rozd8leni cukrd ve t¥ech frakcich (% hmot. celkového mnoZstvi) je nésledujici:
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frakce s produktem vratnd frakce odpadni frakce

xylitol 84,5 % 15 % 0,5 %
arabinitol 7 ] 43 % 50 3
galaktitol 38,5 % 51,5 % 10 ]
sorbitol 87 % 13 % <€0,5 %
mannitol 3,5 % 29,5 % 76 %
ostatni 11 % 1 % 16 %

SloZeni frakci (% hmot. su$iny) je nésledujici:

frakce s produktem vratnd frakce odpadni frakce
xylitol 75 % 33 % 1,5 %
arabinitol 2% 25 % 35 %
galaktitol 3 % 10 % 2,5 %
"sorbitol 18 % 7% £0,5 %
mannitol ] 4 % 45 ]
ostatni 1% 1% 16 %

CelkovA koncentrace frakci (g/1 000 ml)

frakce s produktem vratnd frakce odpadni frakce

49 g/1 69 g/1 22 g/1

z p¥ikladd 3 a 4 je z¥ejmé, ¥e dvd rizné kolony d&l{ polyoly odli¥nd. Tohoto rozdilu
se pou¥ivd p¥i zplsobu podle vyndlezu, aby se doséhlo zlepleni &i¥té&ni a zv¢gSeni vyt&Ziku.
Je vyhodné rozd&lit tekutiny, které majf{ byt dé&leny, na dva paralelni proudy, p¥ilemZ jeden
se uvdd{ na kolonu v alt™*-forms a druhy na kolonu v srtt-form&. D&licf t¥inek je pochopitel-
né lep&f, kdy%Z jsou kolony v sérifch., Paralelni zpiisob Jje vyhodn&j%i v disledku men3fho
z¥edéni roztokd.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpisob zfsk&vani krystalického xylitolu farmaceutické jakosti z vodného roztoku
obsahujfcfho xylitol a jiné polyoly, p¥i némZ se nechd vykrystalovat b&hem hrubé krystalizace
nejvé&ti{i 4st xylitolu, surové krystaly xylitolu odd¥lené z mate&ného louhu se rozpoudt&jf
ve vodé a p¥rekrystalovdvaji z roztoku, piifemZ se xylitol zisk4dvéd ve form& &istych krystald
a zUstAv4d matedny louh, vyznadujici se tim, %e xylitol se ziskd&vd z matelného louhu po hrubé
kystalizaci a/nebo p¥ekrystalovdnf tim, Ze alespon S4st mate&ného louhu se podrobi chromato-
grafické frakcionaci alespofi na dvou paralelnd uspo*ddanych kolondch, které obsahujf sulfono-
vanou kationtovou divinylbenzenem zesfté&nou polystyrenovou iontom&niovou prysky¥ici, a
jedna z kolon obsahuje prysky¥ici s navdzanym kationtem kovu alkalické zeminy a druhd z ko-
lon s A1™*" nebo rettt
jednou kolonou a druhd &4st druhou kolonou, nale? se %Z4dané frakce z ka%dé z obou kolon

, pfi%em¥ nandZeni roztoku je voleno tak, %e jedna &4st je vedena
spojil a &4st produktu se recykluje do stupn& hrubé krystalizace.

2. Zpusob podlé bodu 1, k ziskdvanf krystalického xylitolu, ktery obsahuje mén& neZ
0,2 hmotnostnich % galaktitolu z &istého hydrolyz4dtu hemiceluldzy, bohatého pentozami, ziska-
ného hydrogenaci, ktery obsahuje 60 aZ 86 hmotnostnich % xylitu a dal3ich polyold, vztaZeno
na sufinu, vyznadujici se tfm, %e k zf{skdni xylitolu z mate¥ného louhu po hrubé krystalizaci
se tento mate&ny louh podrobuje chromatografické frakcionaci, p¥i které se odebird a) vedlejdf
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frakce polyolli, kterd se odstranuje, b) frakce, kterd se vraci zp&t do roztoku vedeného
na chromatografickou kolonu, a c) frakce bohaté xylitolem, a tato frakce bohatd xylitolem

se vrac! do stupn& hrubé krystalizace.

3. Zptsob podle bodu 2, vyznadujfci se tim, Ze xylitol zbyly v mateném louhu po hrubé
krystalizaci se recykluje p¥ed stupei hrubé krystalizace xylitolu, kde se spojuje se smésf

polyolli, kterd slouzi jako vychozi roztok.

4. zZpisob podle bodu 2, vyznadujfci se tim, %e k ziskdn{ xylitolu se d&l{ na dva podily
matedny louh po hrubé krystalizaci, prvy dfl mate¢ného louhu se vede na jednu z chromatogra-
fickych kolon, kterd obsahuje divinylbenzenem zesit&nou sulfonovanou polystyrenovou kationto-
vou vym&nnou prysky¥ici obsahujfcf kationt kovu alkalické zeminy, z{skdvd se frakce vedlejSi-
ho produktu a frakce bohatd xylitolem, druhy dil matedného louhu se vede na chromatografickou
kolonu, kterd obsahuje divinylbenzenem zesiténou polystyrenovou kationtovou vyménnou prysky-
¥ici s kationtem a1*™** nebo Fe+++, pY¥idemf se ziskdvad frakce vedlejiiho produktu obsahujici
smés polyolt a frakce bohatd xylitolem, potom se analogické frakce z obou kolon spojuji,
frakce vedlej¥ich produktt obsahujici sm&s polyold se &4ste&nd odstranuje ze systému, a
&4stednd se znovu p¥ivad{ jakoito vratni frakce, pfifem? se spojuje s roztokem nandZenym
na chromatograficky sloupec, a frakce bohatd xylitolem se recykluje k proudu p¥ivdd&nému
do ‘stupn& hrubé krystalizace.

.6 vykresu
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