TSI POPIS VYNALEZU | 1968 86
" | K AUTORSKEMU OSVEDCENIU |
> Egﬂ S ‘(35;; }Iln;/;:ula

OURAD PRO VYNALEZY
A OBIEVY

(40) Zverejnené 3107 79
(45) Vydané 3010 81

(75)
Autor vyndlezu

MISTRIK EDMUND JURA]J, prof., Ing., CSc., NOVAKY,

MASLONKA FRANTISEK, Ing. ZEMIANSKE KOSTOLANY

(54) Spdseb pripravy alkoholick§ch eukrov hydrogendcion monesacharidoy

1

Vynélez popisuje pripravu alkoholickych
cukrov katalytickou hydrogenédciou mono-
sacharidov vodikom pod tlakom, pri upra-
venom pH hydrogenovanych roztokov, s na-
sledovnou ionomeniovou apravou produk-
tu hydrogenaécie.

Alkoholické cukry, najmé sorbitol a xy-
litol, sa pouZivaji ako sladidlo pri diabe-
tickej diéte, maji vSak aj §irSie uplatnenie
v kozmetike a ako nahraZka glycerinu
v potravindrskom priemysle. Z alkoholic-
kych cukrov sa pripravuji oxyetylaciou po-
vrchovo-aktivne 1atky. Dajd sa obecne po-
uZit v chemickej syntéze vade, kde sa ako
jedna zloZka uplatiiujia polyoly. g

Priprava alkoholickych cukrov je dévno
znama, a to klasickym postupom, reduk-
ciou aldéz a ketéz sodikovou amalgdmou.

Je ich tieZ moZné pripravovat katalytic-
kou hydrogendciou za atmosferického tla-
ku vodika, reakcia sa v3ak uskuto&iuje len
velmi pomaly. S Raneyovym niklom ako
katalyzatorom je moZné hydrogenovat - d-
xylozu ako 70 %-ny roztok v etanole. Je
vyhodné pred hydrogenéciou roztoky derit
napr. aktivnym uhlim. Daleko Gdinneijsia je
katalytickd hydrogendcia monosacharidov
na alkoholické cukry za zvySeného tlaku
vodika, 5 aZ 20 MPa. Ako katalyzatory sa
pouZzivaji nikel na kremeline, Raneyov ni-

kel, nikel promotovany chrémom, zmesny
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nikel-kobal — chrémovy katalyzator a ka-
talyzdtory na baze medi.

Nevyhodou katalyzovanej hydrogendcie
vodnych roztokov monosacharidov je stid-
panie ich kystlosti tvorbou oxykyselin
Cannizarovou reakciou. Kyseliny méZu vzni-
kat aj z aldéz cez pyrandézy, ich dehydro-
genaciou a néslednou hydrataciou. Kyseli-
ny dezaktivuji hydrogenané katalyzatory,
v dosledku ¢oho sa zniZuje rychlost hydro-
gendacie a dosahuje sa niZ§ia konverzia mo-
nosacharidov na alkoholické cukry. »

ZlepSenie pripravy alkeholickych cukrov
sa dosahuje postupom podla vynélezu, kto-
rym sa dosahuji vysoké vytazky &istych
findlnych produktov.

Sposob pripravy alkoholickych cukrov
hydrogendciou monosacharidov, vykonédva
sa podla vyndlezu pri tlaku vodika alebo
vodik obsahujiceho plynu 2 aZ 25 MPa,
v pritomnosti hydrogena&nych katalyzato-
rov, najvyhodnejSie niklovych, nasadovym

-alebo kontinudlnym sposobom tak, Ze u hyd-

rogenovaného roztoku s obsahom 5 a% 50 %
monosacharidov s vyhodou pripravenych
hydrolyzou dreva, upravuje sa pridavkom
alkalicky reagujtcich latok pH na hodnotu
7 aZ 10 a produkt hydrogenicie sa upra-
vuje na katidnaktivnych a anionaktivnych
ionomeni€och pri objemovej rychlosti 0,5
az 51.h"! na 1 1 ionomeni&ovej néaplne.
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Postup podla vyndlezu ukazuji dalej uve-
dené priklady.

Priklad 1

V rotatnom autokldve z nehrdzavejticej
ocele, 0 obsahu 0,5 1 urobila sa hydrogena-
cia 100 g 20 % vodného roztoku distej xy-
l6zy, za pridavku 1,6 g katalyzatora, nikel
na kremeline, ktory obsahoval 49,1 % nik-
lu. Pridavkom pevného kyslitnika véapena-
tého upravilo sa pH hydrogenovaného roz-
toku na 8,4.

Hydrogenédcia sa uskutocnila vo dvoch
stupiioch. V 1. stupni pri 80°C a v 2. stupni
pri 110°C. Tlak vodika v autokldve sa udr-
Ziaval na 12,5 MPa. Po 90 mindtach reak&né-
ho ¢asu sa dosiahla 98,3 %-nd konverzia
xylézy.

Produkt hyrogendcie sa demineralizoval
prietokom cez stlpec katexu Wofatit KPS-
200, Wofatit SBW pri objemovej rychlosti
25 1.h~! na 1 lit. ionomeni¢ovej néplne.
Ziskal sa &iry produkt, z ktorého sa krys-
talizdciou pripravil xylitol s teplotou tope-
nia 92,5 °C, vo vytaZzku 75,1 %.

Priklad 2

Kontinudlna hydrogendcia hydrolyzatu
z bukovych pilin sa vykonala v reaktore
z nehrdzavejicej ocele, diZky 4000 mm,
o obsahu 2,8 1. Vodik a 1,129 kg.h~! hyd-
rolyzatu sa privddzali do reaktora proti-
pradne. Ako katalyzdtor sa pouZival kusko-
vity Raneyov nikel, zrnenia 6 aZ 8 mm,
s obsahom 41,83% Ni v neaktivovanej
zliatine. Hydrolyzat obsahoval 49,4 % hmot.
sudiny tohto zloZenia: xyléza 75,58 % hmot.,
arabinéza 8,9% hmot, glukéza 4,24 %
hmot. a galaktéza 6,82 % hmot. zbytok
minerdlne a neidentifikované latky. Pri-
davkom vodného roztoku hydroxidu sédne-
ho o koncentréacii 10 % upravilo sa pH hyd-
rogenovaného roztoku na 8,7. Kontinudlna
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hydrogendcia sa uskuto&nila vo dvoch stup-
foch pri 14,5 MPa, v hornej ¢asti reaktora
pri 89 °C a v spodnej ¢asti pri 121 °C.

Pri hydrogendcii sa dosiahla konverzia
redukujicich cukrov 95,7 %. Produkt hyd-
rogendcie sa upravil na ionomeni¢och
Ostion KS a Ostion AT, pri objemovej rych-
losti 49 1.h~! na 1 lit. ionomeni¢a. Po
zahusteni sa Kkry$talizdciou ziskal xylitol
s teplotou topenia 92,5 aZ 93 °C vo vytaZku
93,2 %, poditané na hydrogenovani xylozu.
Pri tdprave na ionomenifoch Amberlite pri
objemovej rychlosti 1,45 1. h~' na 1 lit. iono-
menida bol vytaZok xylitolu 96,1 % podita-
né na spracovavant xylézu. V matednych
ldhoch po Krystalizdcii bol arabitol, galak-
titol a sorbitol, ako aj neredukovany po-
diel monosacharidov.

Rovnakym spdésobom sa hydrogenovali
aj predhydrolyzaty z bukovych - Stiepok,
ktoré sa pripravili pri vyrobe celulozy.
Z hydrogenétu sa izoloval xylitol vo vytaZ-
ku 71,5 %, poditané na mnoZstvo xylozy
v predhydrolyzéte.

Priklad 3

V rotatnom autokldve z nehrdzavejicej
ocele, o objeme 5 1, sa hydrogenoval roz-
tok 355 g arabinbézy v 1419 g destilovanej
vody. Pridavkom préskovitého kysli¢nika
vapenatého sa upravilo pH roztoku na 8,6.
Ako katalyzédtor sa pouZilo 53,4 g prasko-
vitého Raneyovho niklu. Hydrogendcia sa
uskuto&nila pri tlaku vodika 12 MPa, v pr-
vom stupni po dobu 90 mm pri 80°C a
v druhom stupni tieZ po dobu 90 min. pri
125 °C. Produkt hydrogendcie sa upravil na
ionomenitoch Ostion KS a Ostion AT pri
objemovej rychlosti 0,7 1 h-! na 1 lit. inono-
menita. Po zahusteni ziskal sa kryStaliza-
ciou ¢&isty arbitol s teplotou topenia
102,5°C, vo vytazku, 87,2 %, pocitané na
hydrogenovani arabinozu.

PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy alkoholickych cukrov
hydrogenédciou monosacharidov pri tlaku
vodika alebo vodik obsahujiceho plynu 2
a¥ 25 MPa, v pritomnosti hydrogenafnych
katalyzatorov, najvyhodnejsie niklovych,
ndsadovych alebo kontinudlnym spdsobom,
vyznaduje sa tym, Ze u hydrogeno-
vaného roztoku s obsahom 5 aZ 50 % mo-

nosacharidov, s vyhodou pripravenych hyd-
rolyzou dreva, upravuje sa pridavkom - al-
kalicky reagujtcich latok pH na hodnotu
7 a¥ 10 a produkt hydrogendacie sa upravu-
je na kati6naktivnych a aniénaktivnych
ionomenidoch, pri objemovej rychlosti 0,5
aZ 51.h-! na 11 inonomeni&ovej néplne.
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