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Zplsob izolace kyseliny citronové fermentaci sacharidickych
zdroji pomoci produkéniho kmene Aspergillus niger s
naslednym odstranénim produké&niho mycelia z fermentagnich
vodnych roztokd po fermentaci, odstranénim
vy$emolekuldrnich balastnich latek ultrafiltraci, odbarvenim
roztokt na aktivnim uhli, odstranénim balastnich minerdlnich
anionti na prvnim anexovém jontoméni¢i a odstranénim
balastnich kationti a zbytkovych sacharid na druhém
anexovém iontoménidi pii soudasném selektivnim zachyceni
kyseliny citronové spo&iva v odd&leném ziskavani tfi podili
eludtu z anexové pryskyfice. Prvni podil obsahuje vedle
zbytkové kyseliny citronové také zbytkové sacharidy. Tento
podil je likvidovan na biologické &istim& odpadnich vod, nebo
po ptipadném zahusténi reverzni osmézou zpracovan na
kyselinu citronovou. Druhy podil je recyklovan do néstfiku na
druhy anexovy iontom&ni¢. Treti podil s obsahem Cisté
kyseliny citronové je po zahusténi reverzni osmdzou a po
nasledujicim zahusténi na vakuové odparce podroben
jednoduché krystalizaci nebo vicestuptiové rekrystalizaci a
promyt pitnou vodou nebo kondenzitem za ziskani produktu s
parametry vyhovujicimi 1ékopisnym a potravindfskym
normam.
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Zpiisob izolace kyseliny citronové

Oblast techniky

Vynilez se tyka nového zpisobu izolace kyseliny citronové.

Dosavadni stav techniky

Vyroba kyseliny citronové fermentaci sacharidickych zdroji pomoci produkénich kmend
Aspergillus niger po odstranéni produkéniho mycelia z fermentacniho roztoku Jje zaloZena na
izolaci kyseliny citronové pomoci véapenatych iontt, a to bud’ jako citronanu vapenatého, nebo
s vyhodou jako hydrogencitronanu vapenatého dle CZ 285647. Pii izolaci pomoci citronanu
vapenatého viak pfi jeho rozkladu kyselinou sirovou vzniké na Kyseliny citronové izolované
I mol 1,5 mol odpadniho siranu véapenatého. P¥i izolaci kyseliny citronové pomoci hydrogen-
citronanu vapenatého vznika pti jeho rozkladu kyselinou sirovou pouze jeden mol odpadni sadry
na jeden mol kyseliny citronové. A&koliv odpadajici sadra neohrozuje Zivotni prostfedi, nebot’ se
jednd o netoxickou latku, piisobi velké problémy vyrobciim kyseliny citronové, nebot’ jeji
technické a ekonomické vyuziti je problematické a je b&#né skladkovana na odpadnich haldach
a zaté€Zuje Zivotni prostiedi.

Jiné, tzv. bezodpadové, nebo bezsadrové zpusoby vychazeji pfi izolaci kyseliny citronové
z fermentaénich roztokdi po odstranéni produkéniho mycelia z fyzikalniho, nebo chemického
navazani nékterych organickych rozpoustédel na bazi kvartérnich amind a nasledné extrakce
kyseliny citronové vodou. Ekologické a technické potize u takovych vyrob pak spodivaji
v odstranéni rezidui organickych rozpoustédel a aminoderivati z odpadnich vod v energeticky
naro¢né regeneraci pouzivanych organickych rozpoustédel.

Dosud nejvyhodnéjsi varianty fyzikdlné—chemickych postupl izolace kyseliny citronové z fer-
mentacnich roztoki po fermentaci sacharidickych zdroji a po separaci produkéniho mycelia
Aspergillus niger predstavuji postupy uvedené vpatentu DE 19545303C 1 a v némecké
pfihlasce vynalezu ¢. 197 47 902.2 ze dne 30. 10. 1997. Podstata obou postupl vychazi z pred&is-
téni roztokd kyseliny citronové, ziskanych fermentaci sacharidickych zdroji po odstranéni
mycelia produkéni Aspergillus niger, vysrazenim aminokyselin a bilkovin pomoci silikatového
sraZedla a odstranéni sraZeniny filtraci a ultrafiltraci. Dale nasleduje odbarveni na aktivnim uhli
a deionizace. Pak nésleduje zahuténi roztokii a krystalizace kyseliny citronové. V mate¢nych
roztocich se hromadi netistoty, zejména zbytkové sacharidy. Odstranéni zbytkovych sacharidii a
balastnich kationti z roztokd kyseliny citronové umoZiluje specificka sorpce kyseliny citronové
na anexovou pryskyfici na tzv. druhém anexovém iontoménici, popsana v némecké patentové
piihlaSce &. 197 47 902.2. Dale je v této ptihlaice popsan zpisob ziskavani roztokdi citronanu
sodného (pfi eluci kyseliny citronové pomoci 10 % roztoku hydroxidu sodného) nebo ptimo
roztoku kyseliny citronové pfi eluci vodou. Roztoky kyseliny citronové je moné rovnéz dle
tohoto patentu ziskavat naslednou dekationizaci roztoku citronanu sodného. Eluce kyseliny
citronové vodou ze druhého anexového iontom&nide neni v uvedeném spisu nijak feSena.

Podstata vynalezu

Vyse uvedené technicko—ekonomické nedostatky odstratiuje zpisob izolace kyseliny citronové
ziskan¢ fermentaci sacharidickych zdroji pomoci produkéniho kmene Aspergillus niger s nasled-
nym odstranénim produkéniho mycelia z fermentaénich vodnych roztoki po fermentaci, odstra-
nénim vySe molekularnich balastnich latek ultrafiltraci, odbarvenim roztokd na aktivnim uhli,
odstranénim balastnich minerélnich aniontii na prvnim anexovém iontoménii a odstranénim
balastnich kationtdi a zbytkovych sacharidti na druhém anexovém iontomenii pfi soutasném
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selektivnim zachyceni kyseliny citronové podle vynalezu. Jeho podstata spociva v tom, ze se na
anexovou pryskyfici druhého anexového iontoménie vede néstfik, slozeny z roztoku, ziskaného
na prvnim anexovém iontoméniéi a z druhého podilu nasledng vzniklého eluatu a pfi nasledné
eluci vodou pfi teploté od 15 do 70 °C se eluat, odchazejici ze druhého anexového iontoménice,
rozdéli na tfi podily, pritemz prvni podil obsahujici smés zbytkové kyseliny citronové a zbytko-
vych sacharidi se jima do hodnoty pH jeho momentalniho vzorku od 3,0 do 4,9 a dale je bud’
likvidovan na biologické &istirng odpadnich vod, nebo veden na samostatné zpracovani zbytkove
kyseliny citronové. Tento prvni podil eludtu je mozné pfed nasledujicim zpracovanim zahustit
reverzni osmézou na koncentraci suiny od 70 do 350 g/1 1. Druhy podil s obsahem kyseliny
citronové a zbytkovych sacharidi je recyklovan do nastfiku na dalsi 3arZi na druhém anexovém
iontoméni&i. Jimani tohoto podilu eluatu je ukondeno pFi poklesu koncentrace zbytkovych
sacharidi v momentalnim vzorku tohoto podilu eludtu do obsahu mensiho, nez je 1 g zbytkovych
sacharidi v 1 litru. Treti podil s obsahem &isté kyseliny citronové od 5 do 50 g/11je zahustovan
reverzni osmézou na koncentraci od 100 do 350 g/11 a naslednym zahu$ténim na vakuové
odparce krystalizovéan na krystalickou kyselinu citronovou. Jedna se o jednostupiiovou krystaliza-
ci nebo vicestupfiovou rekrystalizaci kyseliny citronové, kdy ziskany produkt po separaci od
mate&ného roztoku a promyti pitnou vodou nebo kondenzitem na odstfedivce vyhovuje ve viech
kvalitativnich parametrech s velkou rezervou viem souasnym evropskym a svétovym potravi-
nafskym a lékopisnym normam.

Piiklad provedeni vynalezu

Druhy anexovy iontoméni¢ s obsahem 3,5 m’ slab& bazického anexu Lewatit byl nasycen
kyselinou citronovou z fermenta¢niho roztoku po fermentaci sacharidickych zdroji, po separaci
produkéniho mycelia houby Aspergillus niger, po odstranéni vySemolekuldrnich latek ultrafiltra-
ci, po odbarveni na aktivnim uhli, po odstran&ni balastnich mineralnich anionti na prvnim anexo-
vém iontoménici a smési kyseliny citronové a zbytkovych sacharidii ze druhého podilu eluatu
odtékajiciho ze druhého anexového iontoménice z predchazejiciho zasycovaciho cyklu. Takto
piipraveny smésny roztok mé&l slozeni: 120 g/11 kyseliny citronové, 10,4 g/11 sacharidd
a 2,0 g/1 | kationtii. Na nasyceni anexové pryskyfice bylo pouZito celkem 7574 | tohoto roztoku.
Anexova pryskyfice druhého anexového iontoménice absorbovala celkem 909 kg kyseliny
citronové. Po zasyceni druhého anexového iontoménie nasledovala eluce anexové pryskyfice
vodou pii teploté 25 °C. Veskery eluat v pribéhu syceni pryskyfice roztokem kyseliny citronové
a jests &ast prvnich podili po zapogeti eluce anexové pryskyfice vodou byl odtékajici eluat jiman
do predlohy. Jiméni prvniho podilu eluatu bylo ukongeno pfi hodnoté pH momentélniho vzorku
tohoto podilu eludtu 3,6. Nasledn& byl tento podil eludtu zahustén reverzni osmozou na obsah
sudiny v koncentratu 17 %. Tento roztok byl zlikvidovan na biologické &istirné odpadnich vod.
Druhy podil eluatu byl jiman oddélené a byl pfipraven pro pfipravu nastfiku roztoku kyseliny
citronové do daliiho zasycovaciho cyklu. Tento podil eluatu byl jimén do obsahu zbytkovych
sacharidd v jeho momentalnim vzorku 0,7 g/1 1. Posledni, tfeti podil eludtu s obsahem Cisté
kyseliny citronové o koncentraci 12 g kyseliny citronové/1 | byl zakoncentrovan reverzni osmo-
zou na 227 g kyseliny citronové/1 1. Takto ziskany roztok kyseliny citronové byl déle zahustén na
vakuové odparce na koncentraci 999 g kyseliny citronové/1 1 a poté byl roztok nastiiknut do
vakuového krystalizatoru, kde byla pFipravena suspenze krystalické kyseliny citronové monohyd-
ratu pii teploté 34 °C. Tato suspenze byla odstfedéna na odstfedivce, pficemz byla promyta

" pitnou vodou v mnozstvi 4 % na hmotnost krystalické kyseliny citronové. Krystalicka kyselina
P ry

citronova byla rozpuiténa v kondenzitu a opétn& vykrystalizovana pfi teploté 35 °C. Takto
vznikla krystalova suspenze byla zpracovéna analogickym zplsobem jako prvni krystalova
suspenze. Produkt byl usuSen. Ziskany produkt vyhovél s velkou rezervou ve viech parametrech
E 330 a BP 98.
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Primyslova vyuZitelnost

Zpisob izolace kyseliny citronové podle vynalezu je vyuZitelny pfi modernizaci stavajicich
vyrobnich kapacit kyseliny citronové nebo pti stavbé novych vyrobnich linek.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpiisob izolace kyseliny citronové s parametry vyhovujicimi Iékopisnym a potravinaiskym
normam z fermenta¢nich vodnych roztoki ziskanych fermentaci sacharidickych zdroji pomoci
produkéniho kmene Aspergillus niger s naslednym odstran&nim produkéniho mycelia z vodnych
roztokl, odstranénim vy3emolekularnich balastnich latek ultrafiltraci, odbarvenim roztokd na
aktivnim uhli, odstran&nim balastnich mineréalnich aniontd na prvnim anexovém iontoménici
a odstranénim balastnich kationtt a zbytkovych sacharidii na druhém anexovém iontomeénigi pfi
selektivnim zachyceni kyseliny citronové, vyznaé&u jici se tim, Ze se na anexovou
pryskyfici druhého anexového iontoméniée vede nasttik sloZeny z roztoku, ziskaného na prvnim
anexovém iontoménici a z druhého podilu nasledné vzniklého eluitu a pfi nasledné eluci vodou
pii teploté od 15 do 70 °C se eluat, odchazejici ze druhého anexového iontomeénice, rozd&li na t¥i
podily, pfiCemz prvni podil obsahujici smés zbytkové kyseliny citronové a zbytkovych sacharidd
se jima do hodnoty pH jeho momentélniho vzorku od 3,0 do 4,9 a dale likvidovan na biologické
Cistimé odpadnich vod, druhy podil obsahujici smés kyseliny citronové a zbytkovych sacharidi,
se jima do obsahu zbytkovych sacharidi v jeho momentalnim vzorku niZsiho, nez je 1 g zbytko-
vych sacharidi/1 1, se vraci zpét do néstfiku nasledujici 3arze na druhém anexovém iontomé&nici
a teti podil eludtu s primérnym obsahem ¢isté kyseliny citronové s obsahem od 5 gdo S0g
kyseliny citronové/1 | se po zahusténi reverzni osmézou na koncentraci od 100 g do 350¢g
kyseliny citronové/1 | zahusti na vakuové odparce a ze zahu§t&ného roztoku kyseliny citronové se
Jednostupfiovou  krystalizaci nebo vicestuptiovou rekrystalizaci ziska krystalickd kyselina
citronova.

2. Zpusob izolace kyseliny citronové dle naroku 1, vyznaé& ujici se tim, Ze prvni
podil eludtu odchézejici z anexové pryskyfice druhého anexového iontoménice se vede na
samostatné zpracovani zbytkové kyseliny citronové.

3. Zpisob izolace kyseliny citronové dle narokdi 1,2, vyznaé ujici se tim, Ze prvni
podil eludtu odchédzejici zanexové pryskyfice druhého anexového iontoménie se zahusti
reverzni osmézou na obsah susiny od 70 g do 350 g/1 1.
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