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Zpisob zjisténi Cistoty roztokl kyseliny citrénoveé

z hlediska krystalizace
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Rozbor problému

P¥i vyrob& kyseliny citronové izolaci z kvas-
nych louhi se strhdavda do citranu vdpenatého také
ur¢ité mnozstvi organickych latek a soli organic-
kych kyselin [jable¢né, glukonové aj.). Po odstra-
néni kationt kovi ionexy ziistdva v roztoku z po-
pelovin pouze kyselina kfemicitd a pak ve3keré or-
ganické latky, prfedevsim organické Kkyseliny. PTi-
tomnd kyselina sirova KkrystalizaCnimu procesu
nevadi.

P¥i postupujici krystalizaci se necistoty koncen-
truji v mateéném louhu a krystalizace kyseliny
citrénové se zhorSuje. Pro operativni vedeni krys-
talizace je zapotPebi znéat stupefl zneciSténi rozto-
ku, prakticky pak pomér mezi kyselinou citréno-
vou a organickymi kyselinami.

Metody chemické analyzy, tzn. uréeni kyseliny
citronové a ostatnich kyselin jsou velmi zdlouhavé
a pro operativni praci netinosne.

Zpiisob reseni

Pro kontrolu kontinudlni krystalizace kyseliny
citrénové byla méfenim jiZ dfive nalezena zivislost
mezi hustotou nasyceného roztoku [(méfenou pii
teploté nasyceni) a teplotou nasyceni. Tato zavis-
lost (obr. 1) umoZiiuje snadnou kontrolu teploty
nasyceni Cistych roztok mérenim hustoty. ProtoZe
technickeé roztoky se vlivem zneéisténi mohou znac-
né 1isit od roztokl ¢istych, byl zjistovan vliv prav-
dépodobného zneéisténi na ziskanou zavislost. Byl
zkouméan vliv kyseliny sirové, kyseliny jabletné
samoiné a smeési s kyselinou sirovou i technické
vzorky.

Pokusna cast

Teplota nasyceni roztoku byla stanovovana pii-
strojkem (obr. 2) obvyklou technikou [2], tzn. pre-
chlazenim roztoku a vyvoldnim jemného zdakalu,
ktery byl rozpousStén pomalym ohfivanim elektric-
kym topnym téliskemm s odetenim teploty vyjasné-
ni roztoku.
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Hustota roztoku, jehoZ teplota nasyceni byla
nalezena méfenim, byla stanovovdna na Mohr-West-
phalovych vaZkach, pfitom hustomé&rn§ védlectek byl
temperovan infra-zZarovkou, ovlddanou teplomérem
Vertex, ponofenym do roztoku ve valecku. Na
obr. 1 je uvedena hodnota korigovand na teplotni
roztaznost plovdku i hodnota nekorigovana. Vzhle-
dem k tomu, Ze byly hledadny pouze rozdily mezi
hodnotami ¢istého a zneciSt&ného roztoku, nebyly.
jiz hodnoty v dalSich zavislostech korigovény.

Vyhodnoceni vysledkii

Vliv kyseliny jabletné se projevuje zvySenim
hustoty (obr. 3) proti Cistému roztoku pri téZe
teploté nasyceni hodnotou 6,4.10° g.cm™ pro 1 g
na 1000 g C,H,O..

Vliv kyseliny sirové se projevuje niZ3f hodnotou
(obr. 4], tj. pouze 1,7.107 g.cm™ pro 1 g H.SO,
na 1000 g C,H,O..

Vliv napf. cukru byl podobny jako kyseliny ja-
ble¢né. Naproti tomu srovnavany vliv siranu dra-
selného je podstatng vy33f a ¢inf 107 g.cm™ pro
1 g H:S04 na 1000 g CeHzO5.

Jestlize je pravd@podobné sloZeni vstupniho roz-
toku: 30 dilit kyseliny jabletné (resp. podobné ky-
seliny), 10 dild kyseliny sirové na 1000 dild kyse-
liny citronové, pak se ve zvySeni hustoty 30.6,4.
10° g.em™® (vliv kyseliny jabletné) a 17 .107°
g.cm™ (vliv kyseliny jable¢né) a 17 .10° g.cm™
{vliv kyseliny sirové) celkem 2,09.107° g.cm?
projevuje piidevdim vliv kyseliny jabletné relativ-
ni hodnotou 92 %.
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vzhledem k tomu, Ze lze velmi snadno stanovit
obsah kyseliny sirové, je moZno ziskany vysledek
korigovat tak, Ze zvySeni hustoty bude dano vy-
hradné organickymi latkami reprezentovanymi ky-
selinou jable¢nou.

Soucasny vliv organickych ialek a kyseliny si-
rové byl ovéfen na technickém roztoku o sloZeni

(vedle vody): 1000 g C,H.O., 1070 g cizich kyselin
(s pfevahou kyseliny jable¢né), 1110 g kys. sirové
a 16 g popelovin. Tento roztok predstavuje jiZ ne-
krystalizujici mateény louh. ‘

Podle uvedenych koeficienti se predpoklada zvy-
Seni: 103,6.107°% g.cm™3. Nalezlo se: 114.107
g.cm™. Rozdil 10,4.107° g.cm™ je vysvétlitelny
pravdépodobnou pFitomnosti nezjiSténych organic-
kych latek a experimentdlnim rozptylem.

Zaver

Popsana metoda umoZiluje ve velmi krdtké dobé
stanovit zne&isténi roztokd Kkyseliny citronove,
uréenych ke krystalizaci, za predpokladu nepfi-
tomnosti rozpustnych popelovin.
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METOJ OIMTPENEJ/IEHHS
YUCTOTbl PACTBOPOB JIMMOH
HOM KHCJIOTBI C TOYKH 3PE-
HHUSl EE KPHUCTAJIJIM3ALIMH

OnucblBaeMbli B CTaThe METOL J4er
BO3MOMKHOCTD B TeUEHHH HECKOJbKHX
MHHYT OnpeiaejHTb CTelneHL 3arpdasHe-
Ul DACTBOPOB JIHMOHHOH KHCJIOTHI,
ApelHA3HAYCHHBIX 1A KPHCTaJJIH3a-
uuH. YcJ0BHEM SIBASIETCS OTCYTCTBHE
8 HCCJelYeMblX pacTBOpax pPacTBOPH-
MOH 30JIbl.

SICHERUNG DER REINHEIT DER
ZUR KRISTALISATION BESTIMMTEN
ZITRONSAURELOSUNGEN

Die beschriebene Methode ermog-
licht in einem Bruchteil einer Stun-
de die Verunreinigung der zur Kri-
stalisation bestimmten Zitronsdure-
Iosungen zu bestimmen, unter der
Voraussetzung der Abwesenheit 18s-
licher Aschenbestandte le.

DETERMINATION OF THE PURITY
OF CITRIC ACID SOLUTIONS
DESIGNED FOR CRISTALLIZATION

A new method has been developed
permitting to determine the purity
of the citric acid solutions prior (0
crystallization. The analysis takes
only a fraction of an hour and can
be applied to solutions containing
no soluble ash matters.




