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Vyndlez sa tyka sp6sobu pripravy Kkyseli-
ny D-galakturénovej priamo z vysladenych,
suchych repnych rezkov, dvojstupiiovou hyd-
rolyzou minerdlnou kyselinou.

Kyselinu D-galakturénova je moZné ziskat
vo forme obidvoch anomeérov, z nich ¢-ano-
mér kryStalizuje s jednou molekulou vody
& md bod topemia 159°C a [a],20— -+97,8°
~++50,9° (vo vode), g-anomér ma bad tope-
nia 166 °C a [e]p20= ~+27,0°-4-55,6° (vo vo-
de). Kyselina D-galakturénova tvori lakton
len velmi tazko (]. Stan&k a kol.: Monosa-
charidy, Nakl. CSAV Praha, 418, 1960).

-V stfasnosti vychodzim materidlom pre'

pripravu kyseliny D-galakturénovej je pek-
tin, obsahujici obvykle 80 % a viac anhyd-
ridu  kyseliny D-galakturénovej (R. M.
MecCready v R. L. Whistlerovych: Methods
in Carbohydrate Chiemistry, Academia Press
Inc., New York and London, Vol. 2, 27, 1963},
Kyselina D-galakturénovéa pripravuje sa kys-
lou, alebo enzymatickou hydrolyzou, alebo
podla novsich sposobov z D-galakt6zy Stvor-
stupiiovou pripravou. Pri enzymatickom
spdsobe pripravy kyseliny D-galakturénovej
sa vlastne vychddza z kyseliny poly-D-ga-
lakturénovej vysokej Cistoty a vytaZok kyse-
liny D-galakturénovej je 80 % a viac (R. M.
McCready v R. L. Whistlerovych: Methods in
Carbohydrate Chemistry, Academia Press
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Inc, New York and London, Vol, 2, 27,
1963). ‘

Priprava kyseliny D-galakturénovej z D-
-galaktozy obsahule nésledujace stupne:
acetoméaciu D-galaktézy na 1, 2:3, 4-diace-
ton-D-galaktézu, exidéeiu diaceton-D-galak-
tozy s manganistanom draselnym na drasel-
nt sol kyseliny diaceton-D-ga-lakturénovej,
konverziu draselnej soli kyseliny diaceton-
-D-galakturénovej na kyselinu diaceton-D-
-galakturénovi a hydrolyzu -diaceton-D-ga-
lakturénovej kyseliny na kyselinu D-galak-
turdnovi. VytaZok kyseliny D-galakturéno-
vej u tohto spdsobu sa pohybuie v rozmedzi
25 aZ 30% (H. M. Sell, K. P. Link: ]. Am.
Chem. Soc., 80, 1813, 1938). Nov3i spésob
pripravy kyseliny D-galakturénevej pouZiva
na oxidéaciu 1, 2:3, 4-diacet0n’—D—gaIaktézy
miesto manganistanu draselného roztok
CrOs v 3,5 mol. kyseline sirovej (P. Kovag,
Ing. CSc., F. Rendo§, Ing. CSc.; Autorské
osvedCenie AO 162 403, 1973). :

Hydrolyzou kyseliny -poly-D-galakturéno-
vej 2,5% Kkyselinou sirovou pofas 15 hodin
Zd varu pod spéatnym chladiom a Ppo ochla-
dend, odstranenim kyseliny sirovej hydroxi-
dom bédrnatym, alebo uhli¢itanom barnatym,
ziskali D-galakturonat bdrnaty (XK. P. Link,
R. Nedden: J. Biol. Chem., 94, 307, 1931;
K. P. Link, A. D. Dickson: J. Biol. Chem., 886,
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491, 1930). Roztok bérium D-galakturonédtu

vy&irili viacndsobnym odfarbenfm s aktiv-
nym uhlim a viacndsobnou filtrdciou. Tento
roztok zahustili na /3 alebo /5 objemu a
vyzréaZali D-galakturondt barnaty s 95% eta-
nolom, potom 99% etanolom a nakoniec
éterom. Na suSenie pouZili vékuovy susil.
Vytazok D-galakturonatu bdarnatého mali
35 0, resp. 42 % z tetrie. Kyselinu D-galak-
turénovd uvolnili z D-galakturonédtu béarna-
tého rozmiesaného vo vode 0,1 N alebo 0,2 N
kyselinou sirovou v malom prebytku a zé-
hrevom do 50°C. Po odfarbeni aktivnym
uhlim, ktoré odfiltrovali, roztok zahustili na
husty sirup, ktory nechali Kkrystalizovat v su-
i¥i nad CaCl,. VytaZok krystalickej kyseli-
ny D-galakturénovej z medziproduktu D-ga-
lakturonatu bérnatého bol 30,5 %.
Hydrolyzou kyseliny poly-D-galaktur6no-
vej s 1% kyselinou sirovou po dobu 40 hod.
pri 90 aZ 93°C a s pouZitim uhli¢itanu olov-
natého na neutralizdciu kyseliny sirovej do-
siahli vytaZok kyseliny D-galakturdénovej 20
az 23 % (S. A. Morell, L. Baur, K. P. Link:
]. Biol. Chem., 105, 15, 1934). Kyselinu poly-
-D-galakturénovi upravovali metanolom ob-
sahujtcim suchy chlorovodik po&as 90 hod,,
aby zvysili obsah Kyseliny anhydro-D-galak-
turénovej. Tento spdsob je eSte zdlhaveisi a
obtia¥nejil ako spbsoby s pouZitim neutra-
lizatngch &inidiel: uhli€itanu barnatého a
hydroxidu bérnatého. '
Podstata vyndlezu spofiva v tom, Ze
v prvom stupni sa vysladené, suché repné
rezky (alebo iné pektin obsahujuce latky)
hydrolyzuji 50 aZ 85% kyselinou sirovou po
dobu 12 a¥ 30 hod. pri teplote 0 aZ 35°C,
potom sa kyselina sirové zriedi destilovanou
vodou na koncentréciu 4 aZ 10 % a reaktnd
zmes sa hydrolyzuje pod spitnym chladifom
" po dobu 10 a¥ 15 hod. pri teplote 85 aZ
101°C, na%o sa Kkyselina sirovd. vyzrdZa
s hydroxidom vépenatym na pH=2,0 aZ 5,0,
a po odfiltrovani sa hydrolyzat odfarbi ak-
tivnym uhlim a deionizuje sa na silne Kys-

lom katexe s v§hodou Wofatitu KPS 200 a,

na silne bazickom anexe s vfhodou Wofatitu
SBW v acetatovom cykle, pri¢om sa zachy-
tend kyselina D-galakturénové z anexu uvol-
ni organickou kyselinou s vyhodou kyseliny
octovej alebo mravdej.

Vyhodou nového spbsobu pripravy kry&ta-

lickej kyseliny D-galakturénovej je, Ze spo- -

sob pripravy je velmi jednoduchy, netreba
upravovat kyselinu poly-D-galakturénovg,
ale s vfhodou pripravy inych sprievodnych
sacharidov sa dajd priamo vyuZit i suroviny
s nizkym obsahom (20 aZ 30 %) kyseliny an-
hydro-D-galakturénovej, ktoré s nepomer-
ne lacneijsie, :
— doba pripravy je podstatne krat3ia,
— naéklady na pripravu si nizke,
— technologické zariadenie je velmi jedno-
duché.

Uvedeny spbsob pripravy kyseliny D-ga-
lakturénovej mohol by sa uplatnit na vyro-
bu &istych chemik4lii.

Priklad 1

10 g repnych rezkov o sudine 98 % sa
hydrolizuje pri laboratérnej teplote s 30 ml
77% kyseliny sirovej po dobu 23 hod. Potom
sa kyselina sirové zriedi destilovanou vodou
na 5,5 % a pritomné oligosacharidy sa da-
lej hydrolyzuji za varu pod spdtnym chla-
di¢om po dobu 10 hod. Kyselina sirovéd sa
zneutralizuje s Ca(OH); na pH=2,5. Anorga-
nické soli sa odfiltrujd a na filtri sa premy-
ji destilovanou vodou. Odfiltrované roztoky
sa zahustia za zniZeného tlaku na 50 g roz-
toku, ktory sa odfarbi aktivnym uhlim.

Roztok po odfiltrovan{ aktivneho uhlia sa
deionizuje na silne kyslom katexe (napr.
Wofatit KPS 200} a na silne bazickom ane-
xe (napr. Wofatit SBW) v acetdtovom cykle.
Zachytené kyslé sacharidy sa z anexu vy-
tesnia 6moldrnou kyselinou octovou. Po od-
destilovani kyseliny octovej za zniZeného
tlaku sa obdrZalo 12 g sirupu, ktory sa od-
farbil 1 g aktivneho uhlia. Po odfiltrovani
aktivneho uhlia a zahusteni sirupu za zniZe-
ného tlaku na 1,8 g sirupu, sa tento zriedi
zmesou metanolu a etanolu v objemovom
pomere 3:2. Po niekolkych diioch vykrystali-
zovala kyselina D-galakturénova. Po odfilt-
rovani, premyti Kkyseliny D-galakturénovej
smesou metanol a etanol (3:2) a vysu$eni
krystalkov sa ziskalo 0,85 g kyseliny D-ga-
lakturénove] — monohydrétu, t. J. vitaZok
8,67 % potitané na absolutne suché rezky.
Mate&ny sirup sa zahustil za zniZeného tlaku
na 0,8 g sirupu, z ktorého sa vysSie uvede-
nym spdsobom ziskalo druhou kry¥talizdciou
0,2 g kyseliny D-galakturénovej — mono-
hydréatu, t. j. v§taZok 2,04 %.

Priklad 2

10 g repnych rezkov o suSine 88 % sa
hydrolizuje pri laboratérnej teplote s 30 ml
77% kyseliny sfrovej po dobu 16 hod. Potom
sa kyselina sirové zriedi destilovanou vodou
na 5,5 9% a pritomné oligosacharidy sa da-
lej hydrolyzuja za varu pod spédtnym chla-
ditom po dobu 10 hod. Kyselina sirovd sa
zneutralizuje s NaOH na pH=3. Roztok sa
zahusti za zni¥eného tlaku na sirup, z kto-
rého sa vyzrdZaji anorganické soli pomocou
96% etanolu. Anorganické soli sa odfiltruja
a na filtri sa premyji 96% etanolom. Spoje-
né etanolické extrakty sa zahustia za zniZe-
ného tlaku na 22 g sirupu, ktory sa odfarbi
aktivnym uhlfm. Aktivne uhlie sa odfiltruje
a sirup sa zriedi destilovanou vodou.

Roztok sa deionizuje na silne kyslom kate-
xe (napr. Wofatit KPS 200) a na silne bé-
zickom anexe (napr. Wofatit SBW) v aceta-
tovom cykle. Zachytené kyslé sacharidy sa
7z anexu vytesnia 6moldrnou kyselinou octo-
vou. Po oddestilovani Kkyseliny octovej za
znizeného tlaku sa obdrZalo 1,55 g sirupuy,
ktory sa zriedil zmesou metanolu a etanolu
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v objemovom pomere 3:2. Po niekolkych
diloch- vykrystalizovala kyselina D-galaktu-
ronovéd. Po jej odfiltrovani, premyti zmesou
metanol a etanol (3:2) a vysudeni krystal-
kov sa ziskalo 0,9 g kyseliny D-galakturéno-
vej — monohydrétu, t. j. vytaZok 9,18 % po-
Citané na absolutne suché rezky.

Priklad 3

10 g repnych rezkov o sufine 99,4 % sa
hydrolizuje pri laboratérnej teplote s 30 ml
77% kyseliny sirovej po dobu 20 hod. Potom
sa kyselina sirovd zriedi destilovanou vodou
na 55 % a pritomné oligosacharidy sa da-
lej hydrolyzuja za varu pod spédtnym chla-
di¢om po dobu 10 hod. Kyselina sirovd sa
zneutralizuje s Ba(OH); na pH=7 a potom
sa okysli s kyselinou sirovou na pH=2,5,
Anorganické soli sa odfiltruja a na filtri
eSte premyjd destilovanou vodou. Odfiltro-

6

vané roztoky sa zahustia za znfZeného tlaku
na 50 g roztoku, ktory sa odfarbi aktivhym
uhlim. Aktivne uhlie sa odfiltruje.
Odfarbeny roztok sa deionizuje na silne
kyslom katexe (napr. Wofatit KPS 200) a na
silne -bédzickom anexe (napr. Wofatit SBW)
v acetdtovom cykle. Zachytené kyslé sacha-
ridy sa z anexu vytesnia 6moldrnou kyseli-
nhou octovou. Po oddestilovani za zniZeného
tlaku kyseliny octovej sa ziskalo 10 g siru-
Py, Kktory sa odfarbil 1 g aktivneho uhlia.
Po odfiltrovani aktivneho uhlia a zahusteni
sirupu za zniZeného tlaku na 1,75 g sirupu,
sa tento zriedi zmesou metanolu a etanolu
v objemovom pomere 3:2. Po niekolkych
ditoch vykrystalizovala kyselina D-galaktu-
ronové. Po jej odfiltrovani, premyti zmesou
metanol a etanol (3:2) a vysuSeni kryst4l-
kov sa ziskalo 0,95 8 kyseliny D-galakturs-
novej — monohydratu, t. j. vytaZok 9,56 %
pocitané na absolutne suché rezky.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy krystalickej Kyseliny D-
-galakturdnovej vyznadeny tym, Ze v prvom
stupni sa vysladené suché repné rezky, ale-
bo iné pektin obsahujice latky hydrolyzuja
50 aZ 85% kyselinou sirovou po dobu 12 a#
30 hod. pri teplote 0 a¥ 35 °C, potom sa ky-
selina sirovéd zriedi destilovanou vodou na
koncentrdciu 4 aZ 10 % hmotnostnjch a
reakcna zmes sa hydrolyzuje pod spatnym
chladi®om po dobu 10 a# 15 hod. pri teplote

85 aZ 101 °C, naéo sa kyselina sirovd vyzréZa
s hydroxidom vdpenatym na PH 2,0 aZ 5,0,
a po odfiltrovani sa hydrolyzat odfarbi ak-
tivhym uhlim a deionizuje sa na silne kys-
lom katexe a na silne bazickom anexe v ace-
tdtovom cykle, pri om sa zachytend kyseli-
na D-galakturénova z anexu uvolni pomocou
organickej kyseliny s vfhodou kyseliny octo-
vej alebo mravdej,

Severogralia, n. p., zavod 7, Most
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