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(54) Zplisob pPipravy citronanu dreselného
vysoké Eistoty

(57) Pi{prava citronanu draselného pro
prémyslové vyuZitf neutralizac{ zahuiténych
roztokl kyseliny citronové znedijt&nyeh Ji-
nymi organickymi kyselinami a organickymi
barvivy v mnoZstvi 0,3 a% 30 g, vztaZeno

na 1 000 g kyseliny citronové, nap?. kyse-
linou jableénou, glukonovou, fumarovou a
mnoho daldich krom& kyseliny $favelové, a
technického kydroxydu draselného na hodnotu
pH 5,8 az 9,9, s vyhodou 8,1 a% 8,6, pri
teploté 40 a%Z 112 “C., Ziskany roztok citro-
nanu dreselného je podroben oxidaci kysli-
kem nebo 32% roztokem peroxidu vodiku, kdy
dochdzi k odbourdni balastnich organickych
latek., Oxidaci vyZidt&ny roztok citronanu
draselného je ddle rafinovén sulfidem dra-
selnym, sodnym nebo amonnym a po odbarveni
karborafinem, filtraci a zahuiténi je vy-
krystalovéna suspenze, ze které je vyizolo
van krystalicky citronan dreselny vyhovuji
el ve viech parametrech kvalitativmim nor-
mém ¢isty a pro analyzu a 1ékopistm BP 80,
EP 2, USP XXI, DAB IX, E 331 atd.
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Predmitem vyndlezu je zpisob z{skdvani citronanu draselného vysoké &istoty ze za-
husténych roziokd kyseliny citronové zne¥iténych jinymi orgenickymi kyselinami neutra-
1izaci technickym hydroxidem dreselnym, rafinaci, zahustovénim a krystalizaci pouziva-
ného pFi primyslové vyrobé citronanu draselného, vyhovujiciho ve v&ech parametrech kve-
1itativni norm& 8isty¥, pro analyzu ‘a 1ékopistm BP 80, USP XXI, EP 23 DAB IX, E 331 atd.

Pousf{vany zpisob p¥ipravy citronanu draselného z kyseliny citronové a hydroxidu

otivd v pPimé neutralizaci roztoku kyseliny citronové pripraveného rozpusd-

draselného sp
t&nim krystalické kyseliny citronové odpovidajict potravind¥ské nebo 1ékopisné kvalitd

ve vodé nebo v matedném roztoku citronanu draselného z predchézejict vyrobni BarZe pev-
nym EiStEnym nebo &istym hydroxidem draselnym na hodnotu pH 8,5 pFi teploté 60 a% 105 %
a néslednym odbarvovénin aktivnim uhlfm - karborafinem. P¥iprava vyrobni 3arie Je do-
kondena pii dosaZeni hodnoty hustoty oztoku citronanu dras'elného 1530 kg.m_3 p¥i 80 %.
7{skany roztok je po f£iltraci krystalizovén rudenou atmosférickou krystalizaci za pos-

% 40 O:. yznikld krystalovd suspenze je odstdedovéna

tupného ochlazovédni do teplot 30 &
a vlhky citronan draselny je usulen. Oddsleny matedny roztok je pouZivén jako p¥edloha

pro ndsiedujici ZarZi jako rozpoti§tédlo kxrystalické kyseliny citronové. Tekto zavedeny
vyrobni postup vyuziva velmi kvalitni suroviny - krystalické kyseliny citronové potra-
vindFské nebo lékopisné kvality a neutralizug se rovnd% velmi kvelitnim hydroxidem dra-
selnjm. PFipraveny roztok Je podroben krystalizaci citronanu draselného, kterd zéroven
pisobi jako vhodnd &istici operace. Nevyhodou je pouivéni velmi ¥istych zékladnich su-

rovin, Jjako potravinéi-ské nebo lékopisné krystalické kyseliny citronové a &ift¥ného ne-

bo &istého pevného hydroxidu draselného.
£echnicko—-ekonomické nedostatky odstrafiuje zpisob pFipravy citronanu

V§se uvedené
gistoty ze zahugtinfch roztokd kyseliny citronové vyskytujicich se

draselného vysoké
jako meziprodukt p¥i primyslové vyrobd kyseliny citronové zkvadovinim fepné melasy

houbou Aspergillus niger a technického roztoku hydroxidu draselného podle vyndlezu.

Jeho podstata spodivad v tom, Ze zahuiténé roztoky kyseliny citronové, které obsahuji
Jiné organické kyseliny, nap¥. kyselinu jable&nou, glukonovou, fumerovou a mnoho dal-
%{ch kromé kyseliny §§avelove’,r v mno#stvi 0,3 a% 30 g vztafeno na 1 000 g kyseliny

izuji roztokem technického hydroxidu draselného s obsahem Zeleza

citronové se neutral
maxingIng 0,01 % na hodnotu pH 5,8 aZ 9,9 s vyhodou na 8,1 a% 8,6, pfi teploté 40 aZ
nych plynnych kyslikem nebo 32%

112 Oc. Tento roztok se podrobi oxidaci jemn& rozptyle
roztokem peroxidu vodiku v mnoZstvi 0,05 a% 30 g, vztafeno na 1 000 g citronanu drasel~
e% odstranuje jiné organické kyseliny, pridemZ kyselina citronovd je v tomto
prost¥edi widl oxidsci odolnd. Alkalickym sulfidem nebo sulfidem amonnym se citronano-—
v§ roztok zbavuje balastnich t&Zkych kovl zejméné arzénu, m&di, Zeleza a olova, které

4%eny technickym roztokem hydroxidu draselného a zahu¥té-

jsou do reakéniho prostiedi zen
njm roztokem kyseliny citronové. Ndsleduje odbarveni pPipraveného yroztoku citronanu dra-

selného karborafinem a po priddni £iltradni kifemeliny je roztok zfiltrovédn a ndsledné
krystalizovén za vzniku krystalického citronanu araseiného. Po¥adf rafinadnich operaci
je moZno jakkoliv zam&nit. T{mto postupem ziskani krystalovd suspenze je odstPedéna a
vlhky citronan draselny usuSen. 0ddsleny matedny roztok je &4stelnd pouZivan jako pie~
dloha k ndsledujici vyrobni SarZi a t4stetns vyPazovdn mimo vjrobni linku citronanu
draselnédho jako jeden z polotovardy pro vyrobu (izolaci) kyseliny citronové.

ného, I

Zptsobem podle vyndlezu se pripravi krystalicky citronan draselny poZadované vyso—
trech viem soutasnym sv&tovym 1ékopistm

xé chemické &istoty, vyhovujfci ve vSech parame
{ wén& hodnotnych suroc¥in jako za-

a kvalitativnim normém gisty a pro analyzu za pouzit
husténgch roztokd kyseliny citronové a technického hydroxidu draselného. Popsany zplsob
p¥indsi zésadni technicko-ekonomické vyhody, protoZe pouzité suroviny pro vyrobu citro-
nanu draselného uvedenych 1ékopisnych a kxvalitatiwich norem jsou podstatn& levndjsl

ne¥ dosud pouZivané suroviny - krystalickd kyselina citronovd a pevny hydroxid drasélnjr,



Cs 272 931 Bl .2

4

z 8eho¥ vyplyva vysokd ekonomickd efektivnost navrieného zphsobu vyroby, projevujici se
zejména znadnym sniZenim vyrobnich ndkladd. VyuZitim meziproduktu z vyroby kyseliny ci-
tronové se zdroven zvy3uje vyrobni kapacita krystaliza®ni ¥4sti izola¥ni linky kyseli-

ny citronové. '

Priklad 1

Zahudtdny roztok kyseliny citronové objemu 2 000 ml o sloZeni 1 020 g KCcm/1,
0,5 g Soif/l, 17 g jinych organickjch kyselin/l, 9,3 mg Fe/l byl neutralizovén 2 914 ml
roztoku hydroxidu draselného o sloenf 560 g KOH/1, 15,4 ml Fe/l na hodnotu pH 8,28.
Neutralizaci vznikl roztok citronanu draselného o teploté 112 oq, hustoté 1 360 kg.m_3
pri 112 % a obsahoval 3,15 kg citronanu draselného. Roztok citronanu draselného byl
oxidovén jemnd rozptylenym kyslikem zavddénym hluboko pod hladinu reakéni sm&si z tla-
kové 1ldhve v celkovém mnoZstvi 2 g 02.10 minut, po ukon¥eni ddvkovdni kysliku bylo do
roztoku vneseno 5 g sulfidu draselného, 8 g karborafinu a 7 g k¥emeliny Celite 535.
Takto upraveny roztok byl zfiltrovdn na laboratorni nulce a pozvolnym odpatovdnim pri
teploté& 80 % a% 90 °C byl vykrystalovdn monohydrdt citronanu draselného. Pied ukonZe-
nim krystalizace byla krystalovd suspenze ochlazena na 30 %. Krystalovd suspenze byla
odst¥eddna a promyta malym mnofstvim pitné vody. Krystalicky produkt byl voln& na vzdu-
chu usuden a zvd¥en. Bylo ziskdno 1 325 g krystalického produktu, coZ odpovidalo krys-
talizadnimu vytéZku 42,1 % hodnot. Zéroven bylo ziskdno 1 850 ml matedného rozitoku o
hustoté 1 530 kg.m‘3 pri 30 %c. 500 ml takto ziskaného mate¥ného roztoku citronanu dra-
selného bylo piidéno 841 ml zahu¥tdného roztoku kyseliny citronové o koncentraci
1 020 g KCM/1 a neutralizovdno 1 225 ml roztoku hydroxidu draselného o koncentraci
560 g KOH/1 na hodnotu pH 8,34. Ziskanjy citronanovy roztok byl op&t oxidovdn kyslikem
jako v piededlém pokusu. K oxidaci bylo poufito 1| g kysliku. Pak ndsledovala rafinace
roztoku citronanu draselného 3 g roztoku sulfidu amonného a 2 g karborafinu. Po filtra-
ci, zahudténi, krystalizaci, separaci krystalt a jejich usudeni bylo ziskdno 1 390 g
citronanu draselného monohydrdtu a ! 790 ml mate¥ného roztoku, ktery obsahoval 1 760 g
citronanu draselného. V ndsledujicim pokusu byla op&t dopln¥na v pifedchdzejicim pokusu
odkrystalovand kyselina citronovéd ve form& zahudté&ného roztoku a analogickym postupem
byl pokus opskovdn je3t& osmkrdt. U poslednfho pokusu, pfestoZe produkt vyhovél ve
v3ech kvalitativnich parametrech lékopisu DAB IX, se zadalo projevovat slab@ Zlutoze-
lené zbarveni produktu. V uvedené sérii pokust bylo dosafeno celkového vykrystalovéni
potitdno na nasazenou kyselinu citronovou v zahudténém roztoku 92 % hmot.

Piiklad 2

Do provozni nddrZe objemu 13 o se predlozi 4 270 1 mate&ného roztoku citronanu
draselného z predchdzejic! Barfe o obsahu 4 210 kg citronanu draselného. Do piedlohy
jsou kontinudlng ddvkovény ob¥ zdkladni suroviny - zahuSt&nj roztok kyseliny citrono-
vé obdobného slo¥eni jako v p¥ikladu 1 a 38 % -hmot. roztok KOH, tak aby se hodnota pH
reak&ni smési pohybovala v mezich 6,5 a% 10. Na jedné SarZi bylo spotFebovéno 1800 1
zahudténého roztoku kyseliny citronové o koncentraci 1 020 g KCM/1 a 2 610 1 roztoku
KOH. V prib&hu reakce byls reakdni smds oxidovdna 32% roztokem peroxidu vodiku, ktery
byl vndfen hluboko pod hladinu reakéni sm&si tak, aby celkovd Sdvka 32% roztoku pero-
xidu vodfku &inila 15 kg na jednu ¥ar¥i, prifem? teplota reakéni sm&si se pohybovala
v rozmezi 40 a¥% 80 °C. Vjslednd hodnota pH resk®ni smdsi musi byt v mezich 8,2 a% 8,35.
Po ukondeni oxidace a spotiebovdni vnesené ddvky peroxidu vodiku je reskini smés rafi-
novédna 10 kg sulfidu draselného a 15 kg karborafinu. Po daldich 30 minutdch je do roz-
toku pPiddno 15 kg filtra¥ni kiemeliny Celite 535 a 7 kg filtralni klFemeliny F 2/55.
Po filtraci byl ziskdn krystaliza®ni roztok o hodnoté& hustoty 1350 kg.m"3 pPi 60 .
Uvedeny roztok byl naderpdn na atmosféricky krystalizdtor a odpatovaci krystalizaci
p¥i teplotdch 60 aZ 75 9% byla p¥ipravena krystlové suspenze. Po odstitedéni p¥i 30 °C,
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promyti pitnou vodu a usueni bylo ziskdno 2 200 kg krystalického citronenu draselného
monohydrdtiu s krystalizaénim vtétken 31,2 % hmot., ktery vyhovuje ve vSech parametrech
BP 80. (4st matefnych roztokd, nap¥. 10 % 2z celkového mnoZstvi pPepotteného na citro-
nan draselny monchydrdt, Je odd&lovdna a zpracovana jako surovina pro i{zolaci kyseliny
citronové, ostatni matedné roztoky jsou pouZivény jako predlozka nasledujici vyrobni

SarZe.

PREDMET VINALEZU

Zptisob pfipravy citronanu draselného vysoké Eistoty neutralizaci zahudténého roz-
toku kyseliny citronové technickym hydroxidem draselnym, vyznaleny tim, Ze zahudténé
roztoky kyseliny citronové s obsahem Jjinych organickyeh kyselin a organickych barviv

a¥ 30 g, vztaZeno na 1 000 g kyseliny citronové, a 0,1 aZ 50 wg Zelezi-

v mnoZstvi 0,3
utralizuje tech-

tych a Yeleznatych iontd, vztafeno na 1 000 g kyseliny ecitronové, se ne
Iného s obszhem seleznetych a %elezitych jontd v mnoZstvi

0,5 az 50 mg, vztaZeno na 1 000 g hydroxidu draselného, na hodnotu pH 5,8 8% 9,9, s vy-
hodou na 8,1 a% 8,6, a po oh¥st{ na teplotu 40 aZ 112 % se provede rafinace sloudeni-
nou vybranou ze skupiny zahrnujiel alkalicky sulfid a sulfid amonny v mnoZstvi 0,1 aZ
10 g, vztafeno na 1 000 g citronanu draselného, a karborafinem V mno¥stvi 0,1 az 10 &,
vztafeno na 1 000 g citronanu draselného, a odfiltrovéni rafinagnich produktd, pridemZ
pFed nebo po rafinaci a odfiltrovéni se roztok citronenu draselného podrobf oxidaci pri
40 az 112 Oc jemng& rozptylenym technickym kyslikem nebo peroxiden vodiku v mnoZstvi

0,1 a%Z 20 &, vztafeno na 1 000 g citronanu draseIlného, nageZ se roztok podrobf odpafo-

vaci krystali‘zaci a ndslednd sé vyizoluje citronan draselny.

nickym roztokem hydroxidu drase

o
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