MD 974 7Z 2016.08.31

MD 974 Z 2016.08.31

REPUBLICA MOLDOVA

(19) Agentia de Stat
pentru Proprietatea Intelectuali

an974 a3 7

(51) Int.Cl: A23C 9/144 (2006.01)

A23C 21/00 (2006.01)
CI2P 7/56 (2006.01)

(12) BREVET DE INVENTIE
DE SCURTA DURATA

(21) Nr. depozit: s 2015 0123
(22) Data depozit: 2015.09.08

(45) Data publicarii hotararii de
acordare a brevetului:
2015.12.31, BOPI nr. 12/2015

(71) Solicitant: INSTITUTUL DE FIZICA APLICATA AL ACADEMIEI DE STIINTE A

MOLDOVEI MD

(72) Inventatori: BOLOGA Mircea, MD; VUTCARIOVA Irina, MD
(73) Titular: INSTITUTUL DE FIZICA APLICATA AL ACADEMIEI DE STIINTE A

MOLDOVEI MD

(54) Procedeu de obtinere a acidului lactic din zer fermentat

(57) Rezumat:
1

Inventia se¢ referd la industria laptelui, si
anume la un procedeu de obtinere a acidului
lactic din zer fermentat.

Procedeul, conform inventiei, include
prelucrarea electroliticd a zerului fermentat cu
aciditate titrabild de 100...200?T in camera
catodicd a unui electrolizor cu membrana
ionoselectivd si catod sub formd de plasi. In
camera anodicd a electrolizorului se debiteaza

2

solutie de hidrogenocarbonat de sodiu
NaHCOs;. Procesul de electroliza se efectueaza
la un pH de 4...6 si la o densitate a curentului
anodic de 0,01...0,02 A/cm®, cu separarea
acidului lactic din solutie.

Revendicari: 1

Figuri: 4




(54) Process for producing lactic acid from fermented whey

(57) Abstract:
1

The invention relates to the dairy industry,
namely to a process for producing lactic acid
from fermented whey.

The process, according to the invention,
comprises the electrolytic treatment of
fermented whey with titratable acidity of
100...200°T in the cathodic chamber of an
electrolyzer with ion-selective membrane and
mesh cathode. In the anodic chamber of the

2

electrolyzer is fed NaHCO; sodium
hydrocarbonate solution. The electrolysis
process is carried out at a pH of 4...6 and an
anodic current density of 0.01...0.02 A/cm’,
with the separation of lactic acid from the
solution.

Claims: 1

Fig.: 4

(54) Crioco0 mosry4eHusi MOJIOYHOM KHCJIOTHI U3 COPOKEHHOI CHIBOPOTKH

(57) Pegepar:
1
H300peTeHre OTHOCHTCS K  MOIOUHOH
IIPOMBINUICHHOCTH, a HWMCHHO K CHOCO6y

MOTyYCHHS MOJOYHOH  KHCIIOTHI u3
COpO’KEHHON CHIBOPOTKH.
Croco0, COTTIacHO H300pETEHUIO,

BKITIOYACT  JIICKTPOITUTHUYCCKYIO  00paboTKy
COPOXKCHHOM  CBIBODOTKH €  THUTPYEMOH
kucaotHocteio  100...2007T B kaTomHon
KaMepe OSIICKTPOIH3Epa C HOHOCCICKTHBHOMH

2

MeMOpaHOH U ceTyaThIM KaTo oM. B aHOMHYIO
KaMepy OJIEKTPOIM3Epa IOJAI0T  PACTBOP
rugpokapbonara HaTpus NaHCO;. Ilporecc
JJIEKTpoIu3a TpoBomaT npu pH 4.6 u
IDIOTHOCTH aHoxuoro Toka 0,01...0,02 A/ CMZ, C
BBIJICTICHHEM MOJIOYHOH KHCIIOTHI H3 PAacTBOpA.

I1. popmymsr: 1

Qur.: 4
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Descriere:

Inventia se referd la industria laptelui, si anume la un procedeu de obtinere a acidului
lactic din zer fermentat.

Este cunoscut un procedeu de purificare a zerului de impuritdti minerale. Zerul
fermentat este incalzit, centrifugat, racit, trecut printr-o coloand umplutd cu cationitul
KU-2-8, apoi zerul cu continut de acid lactic se concentreazd prin evaporare in vacuum
[1].

Dezavantajul acestui procedeu constd In utilizarea unui utilaj costisitor.

De asemenea, este cunoscut un procedeu de separare a acidului lactic din zer intr-un
electrodializator cu sase camere: doud camere electrodice, doud pentru zer i doud camere
pentru concentrare. Camera anodicd se umple cu solutie de acid sulfuric 0,1 N, iar cea
catodicd cu solutie 0,1 N de sodi caustici. in camerele pentru zer este admis zerul
fermentat cu concentratia acidului lactic de 2%, densitatea curentului se mentine la 0,02
Alem?* [2].

Dezavantajele acestui procedeu constau in necesitatea utilizarii unui filtru de vid
pentru separarea preventiva a fractiei de albumind prin amestecarea in rezervor cu un
coagulant (10% solutie de NaOH), urmatd de sedimentare si filtrare. Astfel, procedeul
prevede utilizarea electrolitilor puternici, cum ar fi acidul sulfuric i soda caustica.

In calitate de cea mai apropiata solutie serveste procedeul de separare a acidului lactic
din solutie in electrodializator. Conform acestui procedeu zerul este fermentat cu bacterii
lactice pana la pH=4,5 si este admis in camera catodicd. Camera anodicd se umple cu
solutie de 1...2% de acid lactic pentru a asigura conductibilitatea solutiei la etapa initiald
de functionare a electrodializatorului. Blocul pentru titrarea automatd se regleazd in
mtervalul pH-lui de 4,5...6,0. Pe parcursul procesului de electrodializa are loc trecerea
acidului lactic din camera catodicd a e¢lectrodializatorului in camera anodicid, unde se
concentreazi. Inlocuirea zerului prelucrat cu altul proaspit se realizeaza periodic [3].

Dezavantajul acestui procedeu constd In necesitatea regldrii automate a pH-ului
zerului.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia propusd este reducerea duratel tratarii
zerului fermentat fard supraincélzirea lui si obtinerea acidului lactic in stare purd L(+) la
regimuri optime.

Problema se rezolva prin aceea ca procedeul de obtinere a acidului lactic din zer
fermentat include prelucrarea electroliticd a zerului fermentat cu aciditate titrabila de
100...200°T in camera catodica a unui electrolizor cu membrand ionoselectiva si catod
sub forma de plasd, cu debitarea in camera anodicd a electrolizorului a solutiei de 0,1% de
hidrogenocarbonat de sodiu NaHCOj;. Procesul de electroliza se efectueaza la un pH de
4...6 si la o densitate a curentului anodic de 0,01...0,02 A/cm?, cu separarea acidului
lactic din solutie.

Inventia se explicéd cu ajutorul desenelor din fig. 1-4, care reprezinta:

O fig. 1, schema instalatiei pentru electroliza,

O fig. 2, schimbarea aciditatii active in timpul prelucrdrii electrolitice a zerului
fermentat (camera catodicd),

O fig. 3, rezultatul spectroscopiei mostrei din camera catodica a zerului fermentat
pana la aciditatea titrabild de 150°T (pH=3,7),

O fig. 4, rezultatul spectroscopiei mostrei din camera catodicd a zerului fermentat
pand la aciditatea titrabild de 100°T (pH=3,85).

in fig. 1 schematic este prezentatd instalatia care functioneazi conform procedeului
propus. Aceasta contine corpul 1 din dielectric, catodul 2 din otel sub formad de plasa,
membrana ionoselectiva 3, anodul din grafit 4, stutul 5 de admisie a zerului fermentat,
stutul 6 pentru evacuarea solutiei de acid lactic, stuturile 7 pentru admisia electrolitului
(0,1% solutie de NaHCOs3), stuturile 8 pentru evacuarea zerului prelucrat.

Scopul multor cercetdri ale procesului formarii acidului lactic este optimizarea
obtinerii produsului finit, efectudnd reactia in solutii apoase. Astfel este necesard
determinarea limitei superioare a valorii aciditatii zerului preventiv fermentat, la care
procesul obtinerii acidului lactic prin electroliza este optim.

Tonii hidroxilici se formeaza la catod cu aceeasi vitezad cu care la anod se consuma
ionii carboxilati, pe parcursul electrolizei concentratia ionilor carboxilati va rdmaéane
aproximativ constantd datoritd surplusului de acid, pH-ul electrolitului va fi slab acid
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aproape pe tot parcursul electrolizei §i va creste brusc numai spre finalul ei, indicand
finalizarea reactiei. Acest proces este numit metoda deficitului de sare. La fel este
cunoscut c¢a grupa carboxil se formeaza la suprafata electrodului in rezultatul reactiei de
recombinare in intervalul pH-ului de 2...7. In aceste conditii are loc reducerea acidului
lactic, ceea ce poate fi folosit cu succes la separarea lui prin procesul de electrolizad
(TomuioB A. I1., @eoxtuctoB JI. I'. DIIEKTPOXUMHES OPTaHUIESCKUX COSTHHEHHH. MOCKBa,
1976, p. 296).

Exemplul 1

Camera catodicd a instalatiel se umple cu zer fermentat pand la aciditatea titrabild de
100°T, grade Thorner, (aciditatea activd pH=3,85), iar camera anodicd se umple cu 0,1%
solutie de NaHCOs;. Prelucrarea se realizeaza la tensiunea de 30 V si densitatea curentului
de 0,02 A/em?. Schimbarea aciditatii active in camerele catodice ale electrolizorului sunt
prezentate in fig. 2. In momentul initial are loc cresterea valorii pH-ului, legati de
eliminarea componentelor ionogene. Ulterior, in experimente creste gradul de ionizare,
pH-ul in camera catodica la fel creste.

Exemplul 2

Camera catodicd a instalatiei se umple cu zer fermentat pand la aciditatea titrabild de
150°T (pH=3,7), iar camera anodica se¢ umple cu 0,1% solutie de NaHCOs. Prelucrarea se
realizeazi la tensiunea de 30 V si densitatea curentului de 0,02 A/cm?. In acest caz (zerul
are o aciditate mai inaltd) pH-ul In camera catodicd dupd o crestere neesentiald la
inceputul procesului rdméne la nivelul 4,1...4,2. Acest proces se numeste metoda
deficitului de sare.

Exemplul 3

Metoda deficitului de sare poate fi realizatd, avand pH-ul initial al zerului fermentat
mai mare decat 4,3 (caracteristic pentru fermentarea cu drojdii), cum este descris in cea
mai apropiatd solutie. Astfel camera catodicad se umple cu zer fermentat pana la aciditatea
titrabild de 200°T (nivelul pH=4,3), iar camera anodicd se umple cu 0,1% solutie de
NaHCOs. Procesul se realizeaza la densitatea curentului de 0,01 A/ em?’. Aciditatea activa
dupa o mica crestere se mentine la nivelul 4,8...5,15.

Concentratia acidului lactic in camera anodicd (camera concentratului) atinge valori
maxime de 9...10% 1n primele 10...15 min (tab. 2, 3 si 4).

Dupa componenta fractiilor ce contin azot si indicele de aciditate, la o ord de tratare
electricd, se observd urmatoarea deosebire: componenta compusilor azotosi in procesul
electrolizei in cazul unor valori mai mici ai aciditatii titrabile se micsoreaza cu 35%, ceea
ce poate fi explicat prin eliminarea compusilor azotosi micromoleculari, care disociaza in
solutii apoase, cu sporirea gradului de ionizare (tab. 1). Ca urmare a electronegativitatii
diferite a atomilor de oxigen si azot, a capacitatii la influenta reciprocd in grupul COOH,
disociatia legaturilor —-N-H-, -O-H si —COOH s¢ deosebeste pentru variantele prezentate
in tab. 1.

Rezultatele analizei mostrelor primelor doud exemple (zerul fermentat pand la 100 si
150°T) prin metoda spectroscopiei dupd o ora de tratare electricd sunt prezentate in fig. 3
si 4, din care se observa un avantaj evident al mostrei cu zer mai acid, in diagrama
acestuia se observa picuri mai inalte.

Pentru a preveni oxidarea anodicd a acidului lactic in acid acetic se recomanda
utilizarea membranei cationice in camera anodului.

Astfel procedeul propus este ecologic pur, iar acidul lactic se obtine in stare purd L(+)
la regimuri optime.

Tabelul 1
Schimbarea continutului zerului

pH Indice de NH,* NO, Substante

iditat
aciditate m/l m/l

Zerul nefermentat fara tratare electrica 4,6 1150 121,5 0,92

Zerul cu pH initial 3,7, dupd tratare

electricd (lord) 4,2 1020 118,2 1,15

Zerul cu pH initial 3,85, dupd tratare

electricd (lord) 10,3 1715 79,0 0,97 0,63

superficial
active, mg/l
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Tabelul 2
Schimbarea parametrilor zerului fermentat (pH 3,85) in procesul tratarii electrolitice
Zer fermentat pand la 1007T (pH - 3,85)
- pH-ul Tempe- pH-ul Temperatura Continutul acidului lactic, %
‘g camerei ratura camerel camerei
= catodice camerel concen- concentratului, 7C
g catodice, tratului
= xC
Camera Camera
catodicd concentratului
5 4,3 20 7,0 23 63,1 81,1
20 | 5,8 26 3,5 30 59,3 77,7
30 |75 38 3,45 41 50,4 75,0
40 19,0 42 2,4 43 50,2 72,9
55 10.3 44 2,0 45 50,0 72,5
5
Tabelul 3
Schimbarea parametrilor zerului fermentat (pH 3,7) 1n procesul tratdrii electrolitice
Zer fermentat pana la 150°T (pH - 3,7)
- pH-ul Tempe- pH-ul Temperatura Continutul acidului lactic, %
‘g camerei ratura camerei camerel
= catodice camerel concen- concentratului, ?C
g catodice, tratului
= xC
Camera Camera
catodica concentratului
5 3,7 20 6,5 23 67,0 100
20 | 3,9 23 3,3 27 67,5 88,2
30 | 4,0 25 2,9 28 66,5 83,8
40 | 4,1 23 2,4 28 62,4 83,2
55 |42 24 2,2 30 60,7 83,1
10
Tabelul 4
Schimbarea parametrilor zerului fermentat (pH 4,3) In procesul tratdrii electrolitice
Zer fermentat pana la 200°T (pH - 4,3)
.£ | pH-ul Tempe- pH-ul Temperatura Continutul acidului lactic, %
éﬁ camerel ratura camerel camerel
E catodice camerel concen- concentratului, 7C
£ catodice, | tratului
= C
Camera Camera
catodicd | concentratului
5 473 15 0,2 20 63,4 90,9
20 | 4,7 26 3,0 30 63,7 89,0
30 | 4,85 28 2,6 31 60,7 83,8
40 | 5,0 33 2,6 33 59,2 82,9
55 | 5,15 34 2,4 35 60,2 81,1
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