281 653 B6

CZ

(11) &islo dokumentu:

PATENTOVY SPIS 281 653

CESKA (21) &islo pfthlasky: 3073-90
REPUBLIKA

(22) pfihlaseno: 20. 06. 90 (13) Druh dokumentu: B8
(19) (40) zvetenéno: 15. O1. 92 (51) 1nt. cL.5:

(47) udéleno: 07. 10. 96 CO7H 3/04

(24) Oznimeno udéleni ve Véstniku: 11. 12. 96

URAD
PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTVI

(73) Majitel patentu:
DUPHAR INTERNATIONAL RESEARCH B.V.,
Weesp. NL:

(72) Phvodce vynalezu:
Dorscheid Michael ing., Weesp, NL;
Krumbholz Rudolf dr.. Weesp. NL;

{54) Nazev vynalezu:
Zplusob vyroby laktulézy

(57) Anotace:
Zpusob vyroby laktuldzy, pfi ném? se pfipravi
vodny alkalicky roztok laktdzy a boraxu, ktery
se zahfeje na teplotu nad 80 °C, a ze ziskaného
konverzniho produktu se oddéli vznikla laktul6-
za, pfitemz reakce je provadéna pri pfirozené
hodnoté pH roztoku boraxu za podminek vy-
robniho postupu. Vyhodné se borax vytvar{ ve
vodném roztoku Kkyseliny borité, pri¢emZ se
sodné fonty prfenaSejf z roztoku konverznich
produkti do roztoku kyseliny borité elektrodi-
alyzou.
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Zpusob vyroby laktuldzy

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpusobu vyroby laktuldzy, pf¥i Kkterém se
alkalicky vodny roztok laktézy a boraxu pripravi a zahfiva se na
teplotu nad 80 °C a laktuldéza se oddéli =ze ziskanych produktua
konverze.

Dosavadni stav techniky

Tento 2zpisob je znadm napriklad z Chemical Abstracts
86: 173382h. ProtozZe konverze vyzZaduje alkalické prostredi, pri-
dava se pridavné roztok hydroxidu sodného. VytézZek zpisobu je po-
mérné vysoky. Kyselina borita vytvari s laktuldzou komplex, ktery
posunuje rovnovdhu smérem k laktéze. Kromé toho se z laktédzy ja-
koZto konverzni produkty vytvareji galaktdza, tagatdza, jiné cuk-
ry, organické kyseliny a barviva.

Podstata vynalezu

Ukolem vyndlezu je vyvinout zplsob vyroby laktulédzy, ktery
je podobné ekonomicky, ktery je vsak ekologicky vyhodnéjsi.

Tento ukol je podle vyndlezu vyresen tak, 2e se pri shora
uvedeném zpusobu nehledé na borax do roztoku nepridava v podstaté
Z2adna alkalie.

Tak se podstatné sniZuje zatiZeni odpadnich vod alkalickymi
solemi, které se vytvareji po odstranéni alkalickych iontd ionto-
ménic¢i pri regeneraci iontoménica.

Jakozto dalsi splnéni shora uvedeného poZadavku umoZnuje
zpusob recyklovani sodnych iontu podle dvou modifikovanych prove-
deni zpusobu podle vynalezu:

Jedno provedeni je zaloZeno na tom, Ze se borax vytvari ve
vodném roztoku kyseliny borité, s vyhodou 3jiZ souc¢asné s lakté-
zou, pricemZz se sodné ionty prevadéji z roztoku konverznich pro-
duktd do roztoku kyseliny borité elektrodialysou. Pri tomto zpu-
sobu je moZné dokonalé recyklovani sodnych iontua.

K tomuto icelu je zapotrebi toliko dvou komor oddélenych ka-
texovou membranou. Jedna komora je katodovym oddélenim a protéka
ji roztok kyseliny borité, s vyhodou roztok kyselina borita
- laktéza. Roztok produkti konverze protéka druhou komorou, ktera
je anodovym oddélenim. Za vneseného napéti se sodné ionty pohybu-
ji do prvni komory, takZe se vytvdri boraxovy roztok v této komo-
fe.

Druhé provedeni zplUsobu podle vyndlezu je 2zaloZeno na tom,
Ze se sodné ionty odstranuji z roztoku produktd konverze v pod-
staté tak dokonale, jak je to mozZné prostfednictvim slabé kyselé-
ho ionexu a teprve potom silnéji kyselym ionexem, pricdemZ slabé
kysely ionex se s vyhodou alesporni c¢astecéné regeneruje kyselinou
boritou a takto vytvoreny borax se alesponn ¢asteéné znovu vyuZiva.
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Jinak rec¢eno: Pokud je koncentrace sodného iontu v roztoku
konvernich produktd tak vysoka, Ze slabé kysely ionex vazZe také
sodné ionty, pouzZiva se takového ionexu. Silnéji kysely ionex se
potom pouZije Jjen k dokonéeni oddéleni sodnych iontd z roztoku.
JakozZto vysledek vyhodné regenerace slabé kyselého ionexu kyseli-
nou boritou zustavaji sodné ionty, vazané kyselinou boritou, ve
vyrobnim cyklu. Pouze jejich zbytek se dostava do odpadnich vod.
Avsak 1 v pripadé, kdy se slabé kysely ionex neregeneruje kyseli-
nou boritou, Jje jeho pouziti vyhodné. V kazdém pripadé se miuzZe
regenerovat slabou kyselinou, coZ je z ekologického hlediska vy-
hodnéjsi. Kyselina uhlié¢ita je napriklad z ekologického hlediska
nezavadna.

Jako dalsi provedeni zpusobu podle vynalezu se doporucuje
pro oddeélovani laktuldzy roztok reakénich produktd po oddéleni
sodnych iontd, pred oddélenim nebo po oddéleni boritanovych ion-
td, s vyhodou po odpareni na obsah susiny 15 aZ 20 % hmotn., vést
dlouhou nadobou vyplnénou slabé zasaditym ionexem jakoZto chroma-=
tografickou kolonou, s vyhodou pri teploté 30 aZ2 60 °C, pricemz
se jako eluc¢niho prostredi pouziva vody. Uvedenymi procenty Jjsou
zde, stejné jako v celém popisu, procenta hmotnostni.

Toto nové pouzZiti ionexu vede k vynikajicimi oddélené laktu-
1l6zy, avsak také galaktézy ze smési reakénich produktu. Laktulédza
se mizZe ziskat ve stupni ¢éistoty nad 99 %, coZ aZ dosud bylo moz-
né v prumyslovém méritku pouze za nesmirnych nakladu.

JakoZto posledni stupen zpusobu podle vyndlezu a modifikova-
ného zpusobu podle vyndlezu se koneé¢né doporuc¢uje pro vyrobu
praskovité laktuldzy pridavat, s vyhodou nastrikavat, koncentro-
vany roztok laktulézy o <cistoté alesporn 90 % laktulédzy, vztaZeno
na susinu, na laktuldzovy prasek, ktery se uvadi do pohybu, s vy-
hodou se micha, pomalu k rychlé distribuci ndstfiku v laktulézo-
vém prasku; nastrik je jemny, aby laktuldzovy roztok vidy vytvo-
ril pouze tenky film na povrchu c¢asti prdsku, ¢imZ pevny material
na praskovitych c¢asticich narusta.

Je znamo, Ze neni moZné jednoduse krystalizovat laktulézu
koncentraci z vodného roztoku.

Methanol a jiné organické rozpoustédlo se pridava pri vyrobé
laktulézového prasku, protozZe mda laktuléza v téchto rozpoustéd-
lech mensi rozpustnost a srazi se. Mechanicky oddéleny a vysusSeny
prasek je pak vidy znecisStén zbytky rozpoustédla.

Zpusob podle vyndlezu naopak umoZfiuje vyrobu volné tekouci-
ho, jen slabé hygroskopického 1laktuldzového prasku vysoké cCisto-

ty.

Pri zpusobu podle vyndlezu je rozhodujici pomalé pridavani
a bezprostfedni distribuce a rozdéleni laktuldézového sirupu na
zrnech prasku k vytvoreni tenkého filmu. Je tfeba se praveée vy-
hnout pouze 1lokdlnimu nahromadéni sirupu. Nadto jiZ krystalicky
material se nemusi rozpoustét opét do sirupu. Pro tento ucel je
napriklad vhodné rozprasovaci suseni, lopatkovy susdk a jiné su-
S$aky s horkym vzduchem majici michaci mechanismy.
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Shora uvedend doporuc¢eni pro pripravu boraxového roztoku
elektrodialysou, pro odstranovani sodnych iontu z roztoku produk-
ti konverze slabé kyselym ionexem, pro oddélovani laktulézy slabé
zdsaditym ionexem jakoZto chromatografickou kolonou a pro vyrobu
praskovité laktuldzy jsou v kombinaci vyhodné pro provadéni zpa-
sobu podle vynalezu, avsak kazdé toto opatreni, pouzité samo, ta-
ké prinasi urc¢ité prednosti.

Zpusob podle vynalezu objasnuje nasledujici pfiklad praktic-
kého provedeni, ktery vsak vynalez nijak neomezuje.

Priklady provedeni
Priklad

Na teplotu 95 °C se zahreje a na této teploté se po dobu tri
hodin udrzuje 175 kg monohydratu laktédzy, 46,3 kg boraxu
a 800 kg demineralizované vody. Vznikne smés reakcnich produktua
obsahujici v podstaté 74,2 kg laktuldzy, 75,3 kg laktdzy, 8,0 kg
galaktézy a 0,8 kg tagatdézy. Vznikly roztok smési cukru se vede
slabé kyselym ionexem a potom silnéji kyselym ionexem, takie se
odstrani sodné ionty pochdazejici z boraxu. Roztok se potom odpari
na obsah 15 % hmotn. susiny.

Roztok, majici tuto koncentraci, se vede chromatografickou
kolonou obsahujici slabé zasadity ionex.

Kolona Jje tvorena dutym valcem, majicim prumér priblizZné
90 cm a vysku 2 m, naplnénym 1 000 litru slabé zasadité ionexové
pryskyrfice. Zavede se 1 000 1 roztoku o teploté 40 azZz 60 °C do
kolony, ktera je predem naplnéna vodou a nasledné doplnéna vodou
za prutokové rychlosti 1 aZ2 2 objemy vrstvy/hodina.

Obrazek 1 ukazuje dosazZené rozdéleni slozZek roztoku (rozdé-
leni smési cukru). Je vidét, Ze Jje mozZno dosdhnout s pouze malou
ztratou témér c¢isté laktuldzové frakce prosté jinych cukru.
Obzv1lasté prekvapivé je ostré rozdéleni laktézy a laktuldzy.
Na obrazku 1 symbol ¢ 2znamena koncentraci v g/100 ml, symbol
f znamend frakce, L znamena laktuldézovou frakci prostou jinych
cukru.

Ziskany laktuldézovy roztok se zbavi kyseliny borité v ionexu
specifickém pro bor a potom se odpari na obsah 65 % hmotn. laktu-
lézy napriklad ve vakuu pri 40 000 Pa. Potom se ziskd prodejny
sirup. Sirup se vsSak muZe prevést na prasek.

K tomuto Uc¢elu se napriklad pouziva parou vyhrivaného lopat-
kového susicée (De Dietrich SP 200) o celkové kapacité 200 litru,
s uzZiteénym obsahem 130 litrk, pfiéemZz rychlost michadla je dana
poctem otacek 10/min. Do nddoby se vnese 20 kg praskovité laktu-
1l6zy a celkem 100 kg sirupu se zahfeje na 60 °C a zavadi se rych-
losti 2 l/hodina. VSe se potom sus$i po dobu 30 minut. 20 kg zis-
kaného prasku se potom ponechava jako vzorek pro dalsi davku.

Misto pridavani boraxu, jak je shora popsdno, se mizZe pouzit
nasledujiciho zpusobu:
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Rozpusti se za michani pri teploté pribliZné 45°C 175 kg mo-
nohydratu laktdzy, 30 kg kyseliny borité a 600 kg demineralizova-
né vody a vede se popsanym slabé kyselym ionexem, ktery je nasy-
cen sodnymi ionty. Eluce se provadi demineralizovanou vodou.
Vznikly roztok, ktery regeneroval ionex alespon casteéné kyseli-
nou boritou a prijal sodné ionty se potom roztokem hydroxidu sod-
ného upravi na hodnotu pH 8,3, to znamena na hodnotu pH shora
popsaného laktdézo-boraxoveého roztoku.

Konverse pak probiha jako s uvedenym roztokem.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob vyroby laktuldzy, pfi némZ se pripravi alkalicky vodny
roztok 1laktézy a boraxu, Kktery se zahreje na teplotu nad
80 °C, a ze ziskaného konverzniho produktu se oddéli vznikla
laktuléza, vy znacdujici s e t im, 2Ze se reakce
provadi pfi prirozené hodnoté pH roztoku boraxu za podminek
vyrobniho postupu.

2. Zpusob podle ndarokul, vyznacédujici S e t im,
Ze se borax vytvari ve vodném roztoku kyseliny borité, vyhodné
jiz =zaroven s laktdézou, pricemZz se sodné ionty prenaseji
z roztoku konverznich produktid do roztoku Kkyseliny borité
elektrodialyzou.

3. Zpisob podle ndroku l, vyznac¢cuijici s e t im,
Z2e se sodné ionty odstranuji 2z roztoku konverznich produktd
nejprve slabé kyselym ionexem a teprve potom kyselejSim ione-
Xem.

4. Zpusob podle ndaroku 3, vy znacujici s e t im,
Ze se slabé kysely ionex alespon Castecné regeneruje Kyselinou
boritou, pric¢emZz borax, vznikly pri této regeneraci, se
alesponn zCasti pouzZije pri vyrobé laktuldzy zpusocbem podle
naroku 1.

5. Zpusob podle libovolného 2z naroki 1 az 4, vyzna¢a¢éu-
jici s e t im, 2Ze pro oddéleni laktulézy se roztok
reakénich produkti po odstranéni sodnych iontd, pred oddélenim
boritanovych iontua, vyhodné po odpareni na obsah susiny 15 aZ
20 % hmotn., vede chromatografickou kolonou, naplnénou slabé
zasaditym ionexem, vyhodné pri teploté 30 aZ 60 °C, pricemZ se
jako eluéniho ¢inidla pouziva vody.

6. Zpusob podle libovolného 2z ndrokd 1 az 5, vy znad¢u-
jici se tim, Ze pro vyrobu praskové laktuldzy se
k praskové laktuléze, udrzZované vyhodné michanim v pohybu, po-
malu pridava, vyhodné nastfikanim, koncentrovany roztok laktu-
162y o obsahu laktulézy alespon 90 % hmotn., vztaZeno na susi-
nu, a rozptyluje se v laktuldzovém prdsku tak rychle a jemné,
Z2e roztok laktulézy vytvari v kazdém okamzZiku pouze tenkou
vrstvu na povrchu ¢astic praskové laktuldzy, ¢imZ na Jjejich
povrchu dochdzi k narustu tuhého materialu.

1 vykres
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