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Zptsob izolace kyseliny citronové ze

_ surovych nebo znetisténych roztokd. Kyseli-

na citrénovéd mé velmi Siroké vyuziti v po=

travinafském pramyslu. Kyselina citronova

se izoluje srézenim kyseliny citrénové vé-

-pennym mlékem nebo solemi vépniku, izolaci

citronanu vapenatého ze suspenze a zpraco-

vanim citronanu vépenatého tak, Ze srézeni

citronanu vapenatého se provédi v prostiedi

moro karboxylové alifatické kyseliny, kterd

tvori s vapnikem rozpustnou sGl. 8 vyhodou -

. sé pouzije kyseliny octové nebo soli mono-

karboxylové alifatické kyseliny s alkalic~

kymi kovy a kovy slkalickych zemin.
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(54) Zp@sob izolace kyseliny citrdénové ze surovych nebo znedisténych roztokd




Predméten vyndlezu je zpisob izolace kyseliny citrénové ze surovych nebo zneéiéténychi

roztokl.

Dosud zhémymi postupy é; kyselina citrénova izoluJe ze surovych nebo znec1stenych roz-
tokt srézecimi nebo extrakénimi metodaml. Pl srézc1ch.postupech ge kyselina citrénova sré=
z1 vapennym mlékem, popfipadé rozpustnou vapenatou soli, ze vzniklé suspenze se izoluje gi-
trénan vépenaty, ktery se dale rozklédé kyselxnou sirovou, rozkladné louhy se zahusti ke
krystalizaci a pevna kyselina'01tronova se oddéli od matednych louhl, Vzhledem k ‘velké
rozpustnosti kyseliny citréndvé ve vodd a tendenci tvoiit piesycené roztoky z@stdvajl v ma=
tedénych louzich nejen netistoty, ale i 30 aZ 50 % pﬁvbdné nasazené kyseliny citronoveé.. Z
tohoto dévodu se mategné louhy opakovang zahuStuji ke krystalizaci. PFi npakovéném zahué~
téni stoupé v matednych louzich koncentrace netistot, které jsou strhavény do krystalu ky-
seliny citrdnové., Takto ziskany produkt je-nutno pretisfovat napiiklad rekrystalizaci. Pé«
sledndi matednsé louhy, tzv. vgerné louhy", které obsahuji az 70 9% kyseliny citrdnové, se
pak bud vraceji na zaéatek izolaéniho procesu, neho se kysellna citrénova v nich obsaZena

vyuzivé jako ménd hodnoty material k technickym G&eldm, kde nejsou kladeny ndroky na &is~

totu.

Kritériem pro posouzeni obecné Gistoty kyseliny citrénové je empiricka zkoudka na ob-

sah snadno karbonizujicich latek, zahrnuta az na ojedlnélé pFipady ve viech kvalitativnich

_nofméch.platnych pro tento produkt. Latky, kteréd ovlivAuji vysledek zkousky na obsah snad-

no karbonizujicich latek, nejsou pii pouziti dosud znémych zptsobti"izolace dokonale odstra~
fovany, pronikaji do finalniho vyrobku a snizuji ‘jeho kvalitu. Proto zpracovani "ternych
louh°" vracenim na zatatek procesu izolace je mo¥né pouze tak, Zs p¥ed srazenim citrdnanu
vapenatého jsou pridévény do &istych roztokd kyseliny citronové. pridanim "cernych louht" -
86 véak andrnd zhorsi kvalita vyrobku. RovndZ rekrystallzace izolovane kysellny citrénové
je pro odstrangni snadno karbonizuj1cich 1atek malo udinna a zpravidla je nutno provadét

Ji nékolikanasobné. Kromé energetickevnaroénostl a pracnosti tohoto postupu je nevyhodou

‘ i nizkéd vyté&Znost, nebot v d@sledku velké rozpustnosti kyseliny citrdnové a tendence tvo-

#it presycené roztoky zlstdvé znalnd Cast rafinovaneho produktu spolu s necastotami v na-

'ngénych louzich.

Dosud znamé zplsoby izolace tedy neumoznu31 ziskat ze surovych nebo zneéiét§nych roz-
tokd vedkerou kyselinu citrénovou bez znedidténi snadno karbonizujicimi latkami. gud je
ziskavana tdst produkce s mxnimélnim znedidténinm, zatimco druhd Cast je znedidténin zne-
hodnocena tak, %e je vhodnad pouze pro nendrotné technické ugely, nebo opakovanyn zahu$ to~
vénin mateénych louhﬁ ke krystalmzac; o vracenim "gernych louhd" na zagdtek procesu izo-
lace je znetedtsdni rozptyloveno do celé produkce. Pomdr kyseliny cigrénové 21skané v kva=-
1ifni tésti produkce a v tésti produkce znedidténin znehodnocené, popiFipadé Guroven zne~
disténi rozptyleného v produkci je dana urovni zneéiéténi vychoziho surového roztoku kyse-
liny citrdnové. SniZeni podilu produkce zneciétenim znehodnocana ve prospech zvydeni po-
dilu produkce s minimdlnim znetidtdnin, poptipadé snizeni urovne zneéiéténl rozptyleneho

v produkeci rekrystalizaci je spojeno s neumérnou energetickou naroénosti a,pracnostl.



Vyéé uvedené nedostaiky odsifaﬁuje, popiipadé sniZuje zplsob izolace kyseliny citré-»
.oné ze surovych nebo znetisté&nych rozt@k&‘podle vynélezu. Podstata vyndlezu spodivd v tom,
Ze sréieni.citrénanu vipenatého se provadi v prostiedi monckarboxylové alifatické kyseliny,
kterd tvori s vépnikem rozpustnou s@l,'s vyhodou kyseliny octové, nebo soli‘monokarbeky—
‘lové alifatické kyseliny s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zemin. O¢inkem kyseliny oc=-
tové nebo jejich soli s alkalickymi kovy a koVy élkalickych zemin zéstavaji snadno karboni-
zujici'léfky p¥i sréaZeni citrénanu vépenatého v roztoku a nepfechézeji do sraZeniny. Ob=- ‘
dobny GEinek mé kyselina octova >nebo> jeji soli s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zemin
i na ionty soi'. Cistdici u&inek kyseliny octové nebo jejich sold{ s alkalickymi kovy a kovy
alkalickych zemin se brojevuje jiZ v pritomnosti velmi malych.mnoZstvi a optimalniho 4&in-
ku je dosaZeno davkou umdrnou obsahu snadno karbonizujicich ldtek. P#i pouZiti nadbytku
kyseliny octové nebo jejich soli s alkalickymi kovy alkalickyéh_zemin lze zahu§téné mated-
né louhy po odd&leni citrdnanu vépenatého pouZit opakované jako médium pro sraZeni dalgich
podilé roztokd kyseliny citrdnové vapennym mlékem nebo solemi vapniku. Po kéidém srézeni
je nutno sledovat ve vysféieném citrdénanu vapenatém obsah snadno karbonizujicich latek
a obsah sirand, PFekroZi-li obsah snadno karbonizujicich latek nebo Qbsah sirand v citrd~
nanu vépenatém poZadovanou hodnotu, je nutno,pouiivény‘roztok kyseliny octové, respektive
jejich soli s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zewin, vaadif‘a pouzit nové nasady kyse-
liny occové nebo jejich soli s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zemin. Isolovany citrd-
nan vépenaty se zpracoviva déle obvyklymi zplsoby na kyselinu citrénovou,-pop?ipadé mbiZze
byt i findlnim produktem. Obdobny Gtinek jako kyselina octové a jeji soll s alkalickymi ko=
' vy.alkpyickych.zemin mé i kyselina mraventi a jeji soli. s alkalickymi kovy a kovy alkalic=
kych zémin'a_daléi monokarboxylové alifatické kyseliny, které tvoPi rozpustné soli s vép~
niken, | |
Cistici efekt je zcela nezdvisly na pottu atomd uhliku,monokarboxylové kyseliny, jiél
je k vytvoieni prosti¥edi pro sréZeni citrdnanu vépenatého pouZito. Podminkou pﬁo.to. aby
.k ¥isticimu efektu dodlo, je pi#itomnost létky, kterd v molékulg gbsahuje skupinu =COOH ne~
bo ~COOMe, kde Me je atom alkalického kovu, nebof pfiéiﬁou éistiéiho efektu je vlasthost
uvedend skupiny, zejména charakter a peQnost vazeb atomd v této skupind, B&hem procesu pak
dochézi k rovnovainym stavim mezi R-COOH, R~COOMe, .(R-COQ),Ca & analogickymi sloudeninami
kyseliny citrdnové, respektive mezi produkty jejich iontového St&peni, Déléi podminkoy pro
to, aby proces mohl probihat, je 2e vépenatd sdl pouzité R-COOH musi byt rozpustné, to'zna;

mena, e rozpustnost této soli musi byt vy$8i neZ rozpustnost citrdénanu vépenatého.

Koncentrace siraﬁ& ve vychézi suroviné‘je dana ‘jejim charakterem. "ferné louhy™ obsa~
huJi 50 a% 100 g siran@ v 1 litru., Produkt ziskany z této vychozi suroviny, zpracované po=-
stupem podle vyndlezu, obsahuje sirany v mnoZstvi vyhovujicim kvalitativnim ptedpisim.jak
pro obsah airand v kyselin& citrdnoveé botravinéfské podle SN 66 15 14, tak pro obsah si-

~

rant v kyseling citrdnové lékopisné, napiiklad pedle British Pharmadopoeia 1973.



Priklad 1

400 ml "Eernych louh(" s .cbsahem 625 g kyseliny citrénové v 1 litru a obsahem snadno kare
' bonlzujlcich latek 180 jednotek podle Brltlsh Pharmacopoeia 1973 (ddle jen BP 1873) se
hFedl v kadince na 2 litry 80 ml vody a neutrallzuje se pridénim louhu sodného na pH 6,5 -
a? 7, PFidé se 1 g karborafinu a po rozmichéni se zfiltruje na nuéi. zZfiltrovany roztok
se .prevede do kédinky na 4 litry, zahteje se na teplotu 80 °c a za‘stéléhp michéni se po-
stupné pF;dévé po téstech 1 040 ml roztoku octanu véapenatého, zahtatého na teplotu 80 °c,
s obsahem 68,74 g Ca/l., Vznikla suspenze se zsa stédlého michéni nechd samovolns zchladnout
na teplotu 66 °c, citrénan vépenat? se odd#li filtraci na nudi, dekaﬁtuje.se 2 litry vody
60 °C teplé, zfiltruje se na nuéi a filtradni kolaéd se promyje 2 litry.vcdy 60 °c teplé,
Po proﬁyti a odséti se zpracuje b&Znym postupem na kyselinu citrénovou. Z pivodné nasaze~-
"nych 250 g kyseliny citrdnové v Féernych louzich” bylo ziskano 238 g kyseliny citrénové

8 obsahqm'sdadno karbonizujicich latek 0,3 jednotek pbdle BP 1973 ve form& meziproduktu
jako citrénan vépenaty, JehoZ zpracovénim na kyselinu citrénovou bylo ziskéno 135 g pevné
kyseliny citrfnové s obsahem snadno karbonizujicich latek o, S‘Jednotek bodle BP 1973 a

96 g kyseliny citrénové v mate&nych louzich s obsahem snadno karbonlzujicich létek 1,5 jed~
notek podle BP 1973.

Priklad =2

Do kadinky na 3 litfy bylo pifredloZeno 1 240 ml zahudtdnych louh® po srézeni citrdnanu vd-
penatého, ziskanych p#i postupu podle piikladu 1, tj. roztoku octenu sodného o koncentra-
ci 69,2 g octanu sodﬁého v 1 litru, pfidéno 400 ml "&ernych louhG” s obsaﬁem kyseliny cit-
rénové 625 g/1 a obsahem snadno karbonizujicich létek 180 jednotbk podle BP 1973, pFidén
1vg karborafinu, a za stdlého michani zahiivame na teplotu 60 °c. Roztok byl zfiltrovan

na nuéi, pteveden do kadinky na 4 litry, zah?4t na teplotu 80 °C a za stélého michani po
&ésteﬁh piidédno 400 ml vébenného mléka s obsahem 178,5 g Ca/l; pH suspenze bylo upraveno _
na hodnotu 7 daldim postupnym pridévanim vépenného mléka v celkovém mnoZstvi 2 ml, Suspen=~
ze byla ponechéna- za stélého michani samovolnd zchladnout, citfénan vépenaty oddéleﬁ file
traci na nuéi, dekantovén 2 litry vody 60 °C teplé, zfiltrovép a promyt né nudi 2 iitry
vody 60 ¢ teplé. Bylo ziskdno 240 g kyseliny citrénové ve formé& citrénanu vépenatého

s obsahem snadno karbonizujicich latek 8 jednotek podlé BP 1973,

P¥riklad 3

Do kédinky na 3 litry bylo pFedloZeno 400 ml "gernych louhi" s opsaham kyseliny citrdnové
625 g/l a obsahem snadno"karbonizujicich lédtek 180 jednotek podle BP 1973, pridéno 1 150 m.
vody, 15 g hydroxidu sodného a 1 g karborafinu. Roztok byl za stdlého michéni zahFéé na ‘
60 °C, zfiltrovén na nudi a preveden do kddinky na 4 litry, Po zash#iti na 80 °C bylo pii~.
déno za stalého michéni 110 ml roztoku octanu vépenétého s obsahem 68,74 g Ca/l a 350 ml
vépenného mléka s obsahem 178,5 g Ca/l; pH suspenze bylo upraveno na hodnotu 6,5 postup~-

n?m pridévénim vépenného mléka v célkovém mnozstvi 8 ml. Suspenze byla ponechdna za sté-



Y
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lého michani samovolné chladnout, citrdnan vépenaty odd&len filtraci na nuéi, dekansovan
2 litry vody 60 °c tepls, zfiltrovan a promyt na nudéi 2 litry vody 60 % teplé. Bylo zis-
. / . N
kano 235 g kyseliny citrdnové ve forms citrénanu vépenatého s obsahem karbonizujicich latek

6 jednotek podle BP 1973,

Priklad 4

Do kadinky na 3 litry_bylo piedloZeno 1 800 ml kvaéhych‘louhﬁ po citrénovém kvadeni s ob-
‘sehem 137 g kyseliny éitrénové v litru a obsshem snadno karbonizujicich latek 40 Jednotek
pedle BP 1973, Louhy v kéd;nca se zneutralizuji pfidénim'lﬁuhu sodného na pH 6,5 a3 7,
Prida se 1 g karbofafinu a ﬁo rozmichéni se zfiltruje na nudi, Zfiltrovanvlroztok byl pie=
veden dbvkédinky na 4 litry, zah#dt na teplotu 80 °C a za staleého michéni pridano 1 040 ml
roztoku octanu vépenatého, zah#dtého na teplotu 80 °C, s obsahen 68,74 g Ca/l. Vzniklsa
suspenze byla ponechdna za stalého michani samovolng zchladnout na teplotu 60 °C,vcitr6-
nan vépenaty oddélén filtraci na nuéi, dekantovdn 2 litry vody 60 %c teplé, zfiltrovén na
nuéi a filtraéni kolaé promyt 2 litry vody 60 °c teplé. Z pavodnd nesazenych 250 g kyse-
_liny citrénové v kvasném louhu po citrénovém kvageni bylo ziskéno 236 g kyseliny citr8no-
©vé.s obsahem karbonizujicich lstek 1,5 jednotek podle BP 1973 ve form8 citrédnanu védpena-
tého. -

P¥riklad s

Do kadinky na 3 litry bylo predlofeno 400 ml ”éerhych louhG" s obsshen kyseliny citrdnové
625 g/1 a obsahem snadno karbohizujicich latek 180 jednotek podle BP 1973, pfidéno 1 050
ml vody, 15 g hydroxidu sodného a 1 g karbqrafinu. Roztok byl za st&lého michani zahfat

na 60 °C, zfiltravén na nudi a pFeveden do kadinky na 4 litry. Potéd bylo.pFidéno Za stée-
1ého michani 150 ml kyseliny octové s obsahen 533;2 g kyséliny octové na 1 litr, Po zahid-
ti na 80 °C bylo pFidéno za staldho michsni 400 nl vépenného mléka s obsahen 178,5 g Ca/l;
PH suspenze bylo upraveho na hodnotu 6,5 postupnym piidavanim vépenného mléka v celkovénm
mnoZstvi 10 ml, Suspenze byla ponechdna za stalého miéhéhi samovolné zchladnout, citrdnan
vépenaty oddélen filtraci na nuéi, dokantovdn 2 litry vody 60 °c teplé, zfiltrovén a pro-
myt’ﬁa nugi é litry vody 60 °Q toplé. Bylo zisksno 232 g kyseliny citrénové ve formd cite

rénanu vépenstého s obsahem snadno karbonizujicich latek 3 jednotky podle BP 1973,

Ptiklad 6

Do kadinky na 3 litry bylo pt¥edlofeng 400 ml "&ernych loqhﬁ" s obsahem kyseliny citréno-
vé 625‘9/1 a obsahem-snadno karboniﬁujicich létek 180 Jednotek podie BP 1973, piidéno
950 ml vody, 16 g hydroxidu sodného a 1 g kerborafinu, Roztok byl za stalého michani za;
h#at na 60 °c, zfiltrovadn na nudi a pteveden do kaddinky na 4 litry.'Pak bylo piFidéno za
stalého michani. 250 ml kyseliny mravenéi s obsahenm 321,9 g kyseliny mravendi v 1 litru,
Po zahidtd nav80 % bylo pFidéno za st4lého michéni 405 ml vapenného mléka s obsahem

178,5 g Ca/l; pH suspenze bylo upravenc na hodnotu 6,5 postupnym pfidévéﬁim vépenného



mléka v'célkovém’ﬁnoistvi 6 ml, Suspenzé'byla ponechana zélstélého michani samovolnd zchla-
dnout, citrénan vépenaty odd&len na nudi, dekantcvén 2 litry vody 60 °c teple, zfiltrovén
a promyt na ‘nuéi 2 litry vody 80 9c teplé. Bylo ziskdno 228 g kyseliny citrdnové ve formé

citrdnanu vapenatého s obsahem karbonizujicich létek 8 jednotek podle BP 1973',

PReEDMET VYNALEZU

Zpisob izolace kyseliny citronové ze- surovych nebo zneciéténych roztokd steliny citrdno-
vé srazeninm kyseliny citronové vépennym mlékem nebo solémi vépniku, izolaci citrénanu Vi~
penatého ze suspenze a zpracovénim citrénanu vapenatého, vyznaleny tim, Ze srézeni citrd=
nanu vépenatého se provédi v prostiedi monokarboxylové alifetické kyseliny, ktefd tvofi
s vépnikem rozpuetnou sfl, s vyhodou kyseliny octové, nebo soli mpnokarboxylove allfatic-

ké kysellny s alkalickymi kovy a kovy alkalickych zemin.
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