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(54) Zpasob ziskavéni kyseliny citronové z kvasnych a znoblltln?cﬁ vﬁztoko

Zpisob zfskdvédni kyseliny citronové
z kvasnych a zneist&nych roztokd podle
vynélezu, pri n¥mZ se kvasné a znelist¥-
né roztoky kyseliny citronové obsshujici
kyselinu §tavelovou od 0,1 do 20 g v litru
roztoku neutrslizujf{ vépennym mlékem do
rozmezi hodnotz gH 3,8 af 4,8 pFfi minimdl-~
ni teplot¥ 5 aZ 50 C a po ohfdti reakinf
sm¥sh a% do 70.“C se vzniklé suspenze
op&tn¥ neutralizuge vépen mlékem do
rozmezi hodnoty pH 5,5 a% 7,5 a tato
suspenze se filtruje a promyvéd vodou,
nafe? se vylzolované vépenaté soli podro-
bi rozkledu kyselinou sirovou pFi hodnotd
pH 1,55 a% 2,80 a koneiném obsahu siranu
0,1 a% 10 mg na 1 kg kyseliny citronové )
pfi koncentraci 250 aZ 500 g monohydrdtu
kyseliny citronové v litru suspenze.
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Pledn¥tem vyndlezu Je zpiscb ziskdvéni kyseliny citronové z kvesnych a zne&istdngch
roztokd s obsshem kyseliny Z¥avelové postupnou neutraligaci vépennym mlékem, rozkladem '
vysréfeného citronanu vépenatého kyselinou sirovou, deionisaci a krystslizacf, poufivaného
p#i primyslové vyrob¥ kyseliny citronové.

Zavedeny ¥pisob izolace kyseliny citronové z kvasnych a gneliténych roztok} spoXivé
v pFimé neutrslizaci tdchto roztokd vépennym mlékem na hodnotu pH cca 4,5 p¥i béEné
teplotd 20 aZ 40 °C. Po zehléte ptimﬁ pérou ne 70 e 80 °C dojde k vysrdZeni nerospust-
nych védpenatych solf a poté se provddl daldi neutralizace vépennym mlékem na hodnotu pH
cca 6,0, Venikly citren vépenaty je hrubozrnny sestdvejicf z driz a srostlic krystalkd.
Citran vépensty je pak ocdd¥len od mateZného roztoku filtraci a promyt teplou vodou
v mno¥stvi 6 af 7 kg/kg kyseliny citronové. Nerozpustnéd vépenatd sil se psk rosloif
kyselinou sirovou a kyselina citronovd je izolovéna po deionizaci a zshuit¥ni krystali-
zacl. Vyznamnym meziproduktem p¥i izolaci kyseliny citronové je citran vépenaty. Na
Jeho ¥lstot¥ zédvisl v rozhodujici mife kvalita findlnfho produktu vychdzejiciho = viroby.
Jednim z hlawnich ukazateld kvelity kyseliny citronové Je obssh tekzvanych karbo-
nizujlcich 1dtek blfie nedefinovanych, JjejichZ pritomnost se zjistuje karbonizainim
testem s kyselinou sirovou podle kvelitativni normy BP (British phermacopea) z roku
1973 nebo 1980, Kerbonizujici létky, které Jsou neiddouci pfim&s{, se sré¥f spolu s citre-
nem vépenatym ve form¥ mélo rozpustnych solf vépniku a s citrasnem vdpenatym pak vstupuj{
do v¥robni linky izolace kyseliny citronové. Kyselins citronové izolovend popsanym zpd-
sobem v provoznim n¥fitku nevyhovaje podminkém BP 73 v obsahu lehce karbomiszujicich létek -
a v kventitativnim vyJddreni jej prevySuje v prim&ru dvoJjndsotn¥ aZ trojndsobni.

VySe uvedené nedostatky podstatné sniZuje zpisob izolace kyseliny citronové z kvas-
nych a znedist¥nfch roctokl srdZfenim vépenatych soll a jejich rozkledem podle vynél ezu.
Jeho podstata spodivéd v tom, fe kvesny roztok se doplni volmou kyselinou ¥¥avelovou
na obseh v rozmezi 0,1 af 20 g do litru, nebo se vezme k izolaci kvasn}" roztok, kde .
kyseline 3tavelové vznikle pFimym zkveSovénim cukri vedle kyselin citronové. Kvasny
roztok s obsahem obou orgenickych kyselin se neutralizuje vépennym mlékem na hodnotu '
pH cca 3,8 a% 4,8 p?i teplotd kvasného roztoku co moZno ne;jnizsi" v rozashu 5 a% 50 °C..

Po provedené neutrelizeci s oh*4ti suspenze na cca 70 °C se provede dodate®nd neutra-
lizace védpennym mlékem ne hodnotu pH 5,5 a% 7,5. Popsanym zpisobem dojde k vylouZenf mélo
rozpustnych vépenatych sol{ kyseliny 3favelové a citronové v podobd jemn&jifch krystald
s vd&tsim m&rnym povrchem. Prévd tento jev zpisobuje, ¥e pPi prani teplou vodou po odfiltro-
véni mate¥ného roztoku (5lempy) dojde k dokonalejdfmu vymyt{ zbytkd mate¥ného roztoku a
k rychlejdimu rozpoudt¥ni rozpustn¥jsich védpenatych soli u pfim&af, které majf vysokou
karbonizaZni aktivitu, jesko nep¥. glukonan vépenety, eventudln¥ sachardty. Tekto pFiprave-
nd velmi Zistd sm&s citranu a 3tavelanu vépematého se podrobi #{zenému rozkledu kyselinou
sirovou tak, aby do roztoku piesla pouze kyselina citronové a ¥lavelan vépenaty spolelné
ge siranem vdpenatym mohl byt odstrsndn po promyti kyseliny citronové do odpadu. Techno-
logické podminky byly experimentdln¥ zji¥tdny a ovéfeny v rozmezi hodnot pfebytku kyseliny
s{rové v dokon¥eném rozkladu od 0,1 do 10 g sirani ne. | kg obssfené kyseliny citronové,

s vyhodou 5,5 a% 6,5 g sirand na 1 kg kyseliny citronové.

Iontové ektivita, respektive hodnota pH roztoku nebo suspense se pohybu;je v rozmezi
pH 1,55 a% 2,80 v sdvislosti ne koncentraci kyseliny citronové vyskytujic{ se v rozmezi
250 a% 500 g kyseliny citronové na litr suspense. Kyselina citronovéd je pak izolovéna
po deionizaci, zshultini a krystelizac{ odstfedovénim a su¥eninm.

Zpisobem podle vyndlezu se ziaké kyselina citronovd, kterd s ukesateli kvality obse-
huje lehce karbonizujicich ldtek odpovidd norm¥ BP 73 pii pnduitiprdcontnin v¥téiku
krystalizace. Popsany postup poskytuje i technicko ekonomické vyhody, protoZe z kvasnych
roztokl, kde do#lo b¥hem kvasného procesu k produkci kyseliny Zlavelové vedle kyseliny



3 ' ' _ 233444

citronové, neni nutné odstranovat predem slavelan vdpenaty, coZ mé§ pozitivni vliv na
sniZeni investi¥nich nékledd pfi realizaci vyrobni »technologie a trvelé potlreb& niZdich
vyrobnich ndkladd.

Pfrikled 1

' Kvasny roztok o teplotd 17 °C a koncentraci 126 g kyseliny citronové a 8 g kyseliny
stavelové v litru objemu 17 n3 se neutralizuje pffdevkem védpenného mléka pfi intenzivni
‘homogenizaci na hodnotu pH 4,3. Poté se oht{vé p¥imou pérou do 60 °C a dsl8im p#{davken
vépenného mléke se upravi pH suspense na hodnotu 6,2. Suspense citranu a stavelanu vépena-
tého se filtruje na rotainim vekuovém filtru a kold& se promyvé teplou vodou eca 60 °c.
Dokonsle promyty kolé¥ se prevede do rozkladné nédrZe, kde se podrobi rozkladu kyselinou
sirovou, Ukon&eny rozklad vykezovel obsah sirenmd v suspenzi 5,8 g na | kg pritomné kyseli-
ny citronové a hodnotu pH 1,86 p¥i koncentraci 435 g kyseliny citronové v litru suspense.
Po filtraci suspense a diklsdném jejim promytf byl zJistovén obsah kyseliny Zlavelové
v rozkladném rostoku kyseliny citronové s negativnim vysledikem. Dal#f izolace kyseliny
citronové sf do krystelického produktu byla provedena b&inym provoznim postupem pres
deionizaci, zahu3lovéni, krystalizeci, odstFedovéni a su¥enf. Vyrobendé krystalické kyselina
citronové byle podrobena karbonizainimu testu podle normy BP 73. PFi padesdtoprocentnim
vytéZku v krystalizadnf operaci byla zji¥t¥na hodnota 0,75 ndsobku barewvného standardu
pFfedepseného normou, takzel produkt vyhovEl s rezervou poZadavku.

Laboratornd byl proveden srovnévaci pokus s izolaci kyseliny citronové s tim rozdflem,
2e %lavelan vépenaty byl z reekni sm¥si odd¥len vysréZenim vépennym mlékem na hodnotu
pH 2,1 a odfiltrovédn. Dal3di technolbgicki postup byl veden stejnym zplsobem, jak je uvedeno
-»nshofe. Vyizolovend kyselina citronové podrobend karbonizadnimu testu stejnou metodikou
vykézala obsah lehce karbonizujfcich 1étek 1,5 ndsobku barevného standardu dle BP 73
8 tudiZ mé nevyhovujici kvalitu.

Pr{i{klaad 2

Kvasny roztok o-koncentraci 110 g kyseliny citronové v litru byll dopln¥n 10 g kryste-
lické kyseliny 3tavelové. Po rozpudtdni ndsledovala neutrslizace vépennym mlékem na
hodnotu pH 4,2 a poté byla reakni sm¥s zehfdta na teplotu 58 °C. Vépennym mlékem pak
upraveno vysledné pH suspense na hodnotu 6,3. Pak byla suspense edfiltrovédna a aikladnd
pronytav teplou vodou v mnoZstvi 7 kg vody ya 1 kg kyseliny citronové. Rozklad vépenatych
soli kyselinou sirovou byl ukon¥en pfi obsshu 6,2 g sirend na 1 kg kyseliny citronové.
Filtroveny rozkladny roztok byl testovén na obssh kyseliny 3tavelové s negativnim vysledkem,
Dald{ izolsini postup byl proveden stejnym zplsobem jako v p¥{kladd 1. Z{skand kyselina
citronovéd byla podroberia karbonizadnimu testu podle normy BP 73.' Zaji¥t¥néd hodnota byla
0,8 ndsobku barevného standardu lékopisu. A ) ’

Pro porovnéni byl proveden stejny laboratorni pokus, ktery se 1i¥il od pFedchdzeji-
cfho tim, %e kvasny roztok byl neutralizovén piimo bez pridavku krystelické kyseliny
stavelové. PFi zachovéni viech predchédzejfcich technologickych podminek byla vyizolovéna
kyselina citronovd, kterd vykazovela obssh lehce karbonizujicich létek v hodnotd 2,0
ndsobku barevného standardu podle lékopisu BP 73, tekZe svoji kvalitou nevyhové&la.
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PREDMET VYINALEZU

Zplsob zLlskdvéni kyseliny citronové z kvasnych a znedistinych roztoki postupnou
neutralizeci vépennym mlékem, rozkladem vysrdZeného citronenu kyselinou asfrovou a izolact
uvoln¥né kyseliny citronové po deiohizaci, zshultdni a krystalizaci, vyzna&eny tim, Ze
kvasné a zneli¥t¥né roztoky kyseliny citronové obsahujfci kyselinu &¥avelovou od 0,1 do
20 g v 1itra roztoku se neutrslizuji vépennym mlékem do rozmezi hodnoty pH 3,8 a% 4,8
PFL minimélnt teplotd 5 af 50 °C a po ohtdt{ reakinf smési af do 70 °C se vzniklé suspense
pp&tné neutrslizuje védpennym mlékem do. rozmez{ hodnoty pH 5,5 a% 7,5 a tato suspense se
" filtruje a promyvéd vodou, nadeZ se vylzolavané vépenaté soli podrobi rozkladu kyselinou
sirovou pFfi hodnot¥d pH 1,55 a 2,80 a koneném obsahu sirsnd 0,1 a% 10 g na 1 kg kyseliny
citronové pfi koncentraci. 250 e¥ 500 g monohydrdtu kyseliny citronové v litru suspense.
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