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(54) Zpusob p¥ipravy kyseliny vinné

Zpisob p¥ipravy kyseliny vinné z vinanu
vdpenatého rozkladem kyselinou sirovou, zahud-
fovanim a krystalizac{ spoliva v tom, Z%e vinan
vépenaty se podrobi rozkladu kyselinou sirovou
o koncentraci 60 a% 95 % hmot. a ziskanéd sus~—
penze siranu vdpenatého v roztoku kyseliny vin-
né vykazuje hodnotu pH 0,9 a% 1,9 p¥i teplotd
50 a% 90 OC. Tato suspenze se upravi p¥fdavkem
aktivnfho uhlfi v mno%stvi 0,5 aZ 25 hmot. dfld
na 1 000 hmot. A1 kyseliny vinné a bentonitu
v mno¥stvi 1 aZ 50 hmot. d{1d na 1 000 hmot.
d{19 kyseliny vinné. Po odfiltrovani se zfskd
roztok o sloZeni 100 aZ 310 g kyseliny vinnég,
10 a% 50 g popelovin, 0,05 aZ 2 g chloridd a
5 a% 30 g sfranl v litru roztoku, ktery se po-
drobi &istici operaci na silné kyselém katexu
a vznikly dekationizovany roztok obsahuje nej-
vySe 0,01 g %eleza v litru a tento roztok se
d4le podrobi deanionizaci na slabé& bézickém
anexu za vzniku roztoku kyseliny vinné s obsa-
hem 100 a% 300 g v litru a maximéinim obsahem
kyseliny chlorovodikové 0,02 g v litru. Roztok
se ddle zahu$fuje na koncentraci 1050 aZ 1150 g
kyseliny vinné v litru, pak se za chlazeni
nechd krystalizovat a vznikl& suspenze se od-
st¥ed{ a vlhkd kyselina vinnd se usuS{. Kyse-
lina vinnd p¥ipravend timto postupem vyhovuje
pro pou%iti v potravind¥ském prumyslu pro
aplikace do napojh a cukrovinek, nebo pro po-
uzit{ v analytické chemii v kvalit& Cistd a
p. a.
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Predmétem vyndlezu je zplUsob vyroby kyseliny vinné z vlhkého vinanu vépenatého rozkladem
kyselinou sirovou a po odd&leni siranu védpenatého dekationizac{ a deanionizaci ziskaného roz-
toku kyseliny vinné a po jeho zahu$téni, krystalizaci a odst¥ed&ni se vyizolovand kyselina
vinn& usuff. Tento postup se pouZivd p¥i vyrob& kyseliny vinné potravind¥ské pouZivané jako
pt¥i{sady do n&pojh, cukrovinek a jinych potravind¥skych produktl urdenych k pfimé spotfebé.

Pouzivany zplUsob p¥ipravy kyseliny vinné z vlhkého vinanu vépenatého spolivd v jeho roz-
kladu z¥ed&nou kyselinou sfrovou o koncentraci 66 % hm. p¥i konelném pH 1,1 a teploté 75 Oc.
vznikl4 suspenze se odfiltruje a sé&drovec se vymyvd horkou vodou 80 ¢ a ziskany rozkladny
roztok obsahuje 150 aZ 180 g kyseliny vinné, 10 aZ 30 g siranl, 1 a 2 g chloridd, 10 aZ 50 g
popelovin zejména kysli&nikid draslfiku, vdpniku a Zeleza v litru roztoku. Roztok je zneli&tén

i barevnymi ldtkami, které pf¥ichdzeji z puvodni suroviny vinného kamene.

V daldi vyrobni operaci se roztok zahu3tuje na koncentraci 700-800 g kyseliny vinné
v litru (na hustotu 1 200 kg/m3 pfi teploté 80 °c) a z roztoku se vysrdZ{ siran vépenaty roz-
pudt&ny v rozkladnim roztoku. Po jeho oddé&leni se roztok zahuituje na hustotu 1 320 kg/m3 p¥i
80 °C a poté se nech& za mirného chlazen{ voln& krystalizovat. Po cca 16 hodindch a p¥i tep-
lot& 20 a% 30 °C se suspenze odst¥edi, vznikl4 vlhkd kyselina vinn& se rozpusti ve vodé za
vzniku roztoku o hustoté 1 360 kg/m3/80 9c, roztok se rafinuje a po jeho filtraci se op&tnd
ochlazuje a nechd se krystalizovat b&hem 16 hodin. Vznikld suspenze se odstfeduje, krystalické
kyselina vinnd se po promyti chladnou vodou su$f v proudu teplého vzduchu.

Z matednych roztokd se po dal3{ p¥ekrystalizaci ziskdvd op&tn& krystalické kyselina vin-
n&, kterd po rozpu¥té&n{ ve vod® je vykrystalizovéna na vyrobek. Z krystaliza&nich okruhd v&ak
zbyvad relativné velké mnoZstvi matednych roztoki s vysokym obsahem kyseliny sirové (a% 150 g
na litr) a chlorovodikové (a% 3 g/l), které nelze krystalizovat na vyrobek a musi byt vyfazo-
vany na zaldtek vyrobni linky, kde je opé&tné pfipravovdn vinan vépenaty a ten podroben celé
izolaénf technologii.

V zavedené vyrob& je nutno vy¥azovat aZ 30 % kyseliny vinné obsaZené v poslednich mated&-
nych roztocich vztaZeno na vstupni mnoZstvi. Na pY¥epracovdni roztokd je nutno vynaklddat znovu
v8echny potfebné suroviny (vdpno, kyselinu sirovou) a op&tnéd roztoky zahudfovat, &¢imZ dochédzi
ke zvySené spotfehd tepla a energii. Sou&asn& se zvyZujf i ztrdty na kyseliné vinné, coi je
zplisobeno vicendsobnou manipulaci s roztoky béhem vyroby a projevuje se to vysokou spotfebni
normou z&kladn{ suroviny, takZe b&Zn& dosahované provozni ztrdty p¥i vyrobé pfevysuji aZ 20

procent hm. vztaZeno na vstupni obsah kyseliny vinné.

V poufivané vyrobni technologii nedochdz{ ani k potfebnému vy&isténi roztokl pfed krys-
talizac{ produktu, a to md za ndsledek zhorSovani kvality vyrobeného produktu zejména jeho
zbarveni podle puvodni suroviny. N&kolikandsobnou rekrystalizac{ se sniZuje i vyrobni kapacita

pouZivaného vyrobniho za¥izeni.

VySe uvedené technologické i technickoekonomické nevyhody odstranuje zpusob pfipravy
kyseliny vinné z vinanu vdpenatého podle vyndlezu.

Jeho podstata spo&ivd v tom, Ze vinan vdpenaty se podrobi rozkladu kyselinou sfrovou
o koncentraci 60 a¥% 95 % hmot. a ziskand suspenze siranu vdpenatého v roztoku kyseliny vinné
vykazuje hodnotu pH 0,9 aZ 1,9 v rozmezi teploty 50 aZ 90 °¢c. Tato suspenze se upravi pfidav-
kem aktivniho uhli v mnoZstvi 0,5 aZ 25 hmot. dily na 1 000 hmot. d{il4 kyseliny vinné a ben-
tonitu v mno¥stvi{ 1 a% 50 hmot. dfld vztaZeno na 1 000 hmot. dild kyseliny vinné za déelem
absorpce barviv a koloidnich latek, které pak spoleéné se sddrovcovym koldc¢em odchdzeji do

odpadu. Upravend suspenze se odfiltruje a sd&drovcovy kold¢ se promyje horkou vodou.

ziskany rozkladny roztok v sloZeni 100 aZ 310 g kyseliny vinné, 10 a% 50 g popelovin,
0,05 aZ 2 g chloridd a 5 a% 30 g sfirand v litru roztoku se podrobi{ &istic{ operaci na silné&

kyselém katexu. Po dekationizaci je roztok zbaven alkalickych kovl zejména drasliku a vépniku,
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déle Zeleza a hliniku. Ziskany roztok obsahuje nejvy3e zbytek %eleza o koncentraci 0,01 g

v litru roztoku a je podroben v dal3f technologické f&zi deanionizaci na slabé bdzickém anexu,
kde dojde k odstranéni anorganickych kyselin zejména kyseliny sirové, dusiné a chlorovodi-
kové.

Vy&istény roztok obsahuje nejvySe 0,02 g kyseliny chlorovodikové v litru roztoku kyseliny
vinné. Z¥ed&né vyli$t&né roztoky se zahu¥tuji na koncentraci 1 050 a% 1 150 g kyseliny vinné
v litru a poté se nechaj{ krystalizovat mirnym ochlazovdnim v krystalizdtoru, vznikl4 suspen~
ze se odstfeduje a vlhk& kyselina vinnd se ‘usulf. Mate&né roztoky se zpracovdvaji op&t po
zahuStén{ a krystalizaci na kyselinu vinnou.

Zplsob pripravy kyseliny vinné podle vyndlezu je vyhodné&js{ ve srovnidni se stdvajici
technologif vyroby hlavné& z technickoekonomického hlediska, nebot se podstatn& zlepZuje vyu-
Zit{ zékladni suroviny. Timto postupem lze dosdhnout sniZeni technologickych ztrdt a% o 10 %
hmot. vztaZeno na vstupni surovinu. Souasné& dojde ke snifeni spotfeby energif, nebof zahus-
t&né roztoky lze p¥imo krystalizovat na hotovy vyrobek, cof m& za nédsledek sni¥enf vratnosti
mate&nych roztokl na zaldtek vyrobni linky ze stdvajicich 20 aZ 30 % hm. vztaZeno na vstupni

surovinu na maximdln& 10 % hm.

% toho plyne i Uspora ostatnich surovin pot¥ebnych na opakované zpracovéni kyseliny vin-
né v matednych roztocfch. ProtoZfe se zjednodu$f{ z&sadn& krystaliza&ni okruh ve vyrobni techno=-
logii, dojde také ke zvySeni vyrobni kapacity na stédvajfcim technologickém za¥ifzeni a tudiZ
se zlep3{ produktivita préce.

Zpusob podle vyndlezu ilustruji ddle uvedené p¥ifklady:
P¥{klagd 1

V laboratornim m&¥ftku byl nejprve p¥ipraven vinan vdpenaty rozpudtdnim 500 g vinného
kamene s obsahem 72 % hmot. kyseliny vinné (360 g) ve 400 ml kyselin& chlorovodikové 32 %
hmot. za intenzfvniho mfich&nf{ p¥i teplotd 70 °c. po jedné hodiné&, kdy byl ve&kery vinny kémen
rozpuftén, byla provedena neutralizace vdpennym mlékem na hodnotu pH 4,5. Bylo spot¥ebovano
cca 1 1 vépenného mléka o koncentraci 170 g CaO/1l. Po ochlazenf na 50 °C byla suspenze dekan-
tovdna a po p¥iddn{ 700 ml studené vody byla provedena filtrace na vakuové nulce a filtradni

koldé promyt objemem 1,5 1 studené vody.

Po odsétf byl vinan vdpenaty podroben rozkladu kyselinou sirovou o koncentraci 93 % hmot.
Rozklad byl proveden tak, Ze ods&ty vinan vépenaty v mnoZstvi 925 g (s vlhkostfi 49,7 % hmot.)
byl suspendovdn s 300 ml vody a za intenzivniho michdn{ byla p¥iddvadna kyselina sirov4 v mnoZ-
stvi 245 g. Kone&né pH suspenze bylo upraveno na 1,0 a teplota udrZovdna na 60 ®¢. Rozkladn&
suspenze byla pak upravena p¥fdavkem 0,3 g aktivniho uhli a 2 g bentonitu a po homogenizaci

byla vakuové odfiltrovédna a kold& sddrovce promyt horkou vodou.

Bylo zfskdno 1 250 ml rozkladného roztoku s obsahem 349 g kyseliny vinné o koncentraci
279 g kyseliny vinné, 12 g popelovin, 1,1 g chloridd a 21 g sirand v litru roztoku. Roztok
byl &iry slabé naZloutly a neobsahoval éervenélbarvivo z puvodni suroviny. Rozkladni roztok
oh¥&ty na 60 °C byl pak podroben dekationizaci na sloupcové koloné objemu 250 ml s nédplni
silnd kyselého katexu Ostion KS-2. Béhem prichodu kolonou byl na vystupu sledovdn obsah dras-
liku a Zeleza. Nasycenf{ kolony kationty je signalizovdno zvySenym obsahem Zeleza v pro3lém

roztoku.

Dekationizovany roztok vykazoval obsah Zeleza 0,005 g v litru roztoku. Tento roztok byl
pak podroben deionizaci na slab& bézickém anexu LEWATIT MP 64 na sloupcové kolon& objemu
250 ml. Roztok byl zbaven neZddoucich aniontd, zejména sirand, dusiénant a chloridd. Byl sle-
~dovan prubéh deanionizace kontrolou pruniku chloridl, které p¥i nasyceni kolony za&nou pro-
chdzet do deanionizovaného roztoku. Ziskany deanionizovany roztok obsahoval celkem 345 g ky-
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seliny vinné p¥i objemu 1 343 ml. D4dle byl roztok vakuové zahuitovén z puivodni koncentrace
257 g kyseliny vinné v litru na kone&nou koncentraci 1 120 g kyseliny vinné v litru.

zahu8té&ny roztok vykazoval hustotu 1 310 kg/m3 p¥i 80 °C a za volného michén{ byla pro-
vedena pfi pozvolném chladnuti b&hem pé&ti hodin na teplotu 30 9¢ krystalizace. Suspenze byla
odst¥edéna a ziskand kyselina vinnd usu$ena. Bylo ziskdno 158 g krystalické kyseliny vinné,
kterd vyhovovala viem parametrim CSN 66 1515. V mateéném roztoku bylo zji¥t&no 172 g kyseliny
vinné, takife celkovd vytéZinost byla 91,7 % vztaZeno na ptvodni surovinu.

PFiklad 2

Do nédrZe objemu 6 m3 se predloZi 2 t vinanu vdpenatého o susiné 48 % hmot. {0,768 t
kyseliny vinné), 0,5 m3 z¥ed&ného roztoku kyseliny vinné po vypirdni sédrovcového koléade
o koncentraci 42 g kyseliny vinné v litru (0,021 t kyseliny vinné). Za st4lé homogenizace se
p¥iddva kyselina sfrovd o koncentraci 65 % hmot. aZ dostoupf hodnota pH na 1,55. Teplota se
udrZzuje pf¥ivodem p¥imé pdry na hodnot& 90 ©c. Rozkladn4 suspenze se upravi p¥idavkem aktiv-
niho uhli v mnoZstvi 11,6 kg a bentonitu v mnoZstvi 3,4 kg.

Po dikladné homogenizaci byla provedena filtrace na vakuové nudi a sddrovcovy koldd byl
promyt horkou vodou. Byl ziskdn &iry, slabé& Zluty rozkladny roztok s obsahem 185 g kyseliny
vinné v litru p¥i objemu 3,97 m3 s obsahem 42 g popelovin, 1,6 g chloridd a 16 g siranl
v litru. Rozkladny roztok byl pak podroben dekationizaci na sloupcové kolon& napln&né silné&
kyselym katexem Ostion KS 2 o objemu 0,8 m’. Roztok po dekationizaci vykazoval niZ${ obsah
Zeleza neZz 0,005 g/1l. N&sledn& byl tento roztok podroben deanionizaci na provoznf{ koloné& se
slab& bdzickym anexem LEWATIT MP 64 o objemu 0,6 m3.

ziskany roztok neobsahoval sfrany ani chloridy. Bylo ziskéno 4,47 m3 deanionizovaného
roztoku o koncentraci 169 g kyseliny vinné v litru. Roztok byl pak zahuitovan na vakuové od-
parce na hustotu 1 320 kg/m3 pfi 65 °c a poté krystalizovdn v atmosférickém krystalizdtoru

(o]

ochlazovédnim na 20 C. Po 15 hodindch byla vznikld suspenze odst¥ed&na a produkt usuSen na

fluidnf{ su3&rné.

Bylo ziskdno 0,355 t krystalické kyseliny vinné, kterd vyhovovala viem parametrim pro
potravind¥sky produkt podle €SN 66 1515. V matedném roztoku bylo nalezeno 0,385 t kyséliny
vinné. Celkovy vytéZek izolace kyseliny vinné z vinanu vépenatého &inil 93,79 %.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pFipravy kyseliny vinné z vinanu vépenatého rozkladem kyselinou sirovou, zahusto-
vanim a krystalizaci vyznaleny tim, ¥e na vinan vépenaty se pisob{ kyselinou sirovou o kon-
centraci 60 aZ 95 % hmot., nadeZ se do vzniklé suspenze siranu vépenatého v roztoku kyseliny
vinné o hodnoté& pH 0,9 aZz 1,9 p¥i teploté& 50 aZ 90 °c p¥id4 aktivnf{ uhli v mno¥%stvi 0,5 a%

25 dil4 hmot. na 1 000 hmot. dfl& kyseliny vinné a 5entonit v mnoZstvi 1 a% 50 hmot. dfld na
1 000 hmot. dflG kyseliny vinné a ddle se suspenze odfiltruje a ziskany roztok se &isti na
silné kyselém katexu a dekationizovany roztok se dédle podrobi deanionizaci na slab& bdzickém
anexu a takto vy&i$tény roztok s obsahem 100 a% 300 g kyseliny vinné v litru se zahusti na
koncentraci 1 050 aZ 1 150 g kyseliny vinné v litru a pop¥ipad& se za chlazen{ nechd krysta-
lizovat, vznikld suspenze se odstfedi a vlhk4 kyselina vinnd se usu$i.
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