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Fremgangsmdder til isolering af visse biologiske vigtige
polymere af parenkymcelleholdige plantematerialer, isar
sukkerroe~ og citruspulp. iydrolyse under ekstremer af
pH-vardi og under forhgjede temperaturer i korte tidsrum
sammen med fysisk skaring fgrer til isolering af hemi-
cellulose~ og cellulosekomponenter af disse plantemateria-
ler uden vasentlig nedbrydning deraf. Der tilvejebringes
hidtil ukendte celluloseprodukter og vegetabilske gummiex
med enestiende fysiske, kemiske og rheologiske egenskaber.
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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade til frem-
stilling af cellulose ved isolering af biologiske polymere fra
plantemateriale omfattende parenkymal- ce11er, isar fra sukker-
roe-, citrus- og beslagtet pulp. Mere specielt angar opfin-
delsen isolering af cellulose af sukkerroe- 0og citruspulp,
hvilken cellulose har vist sig at have enestaende strukturelle
kemiske, fysike og rheologiske egenskaber. Ved fremgangsmaden
kan man ogsa opnd isolering af ikke-celluloseagtige biopoly-
mere, herunder hemicelluloser fra sadanne materialer. Opfin-
delsen angar endvidere den samtidige okonomiske isolering og
udvinding af celluloseagtige og jkke-celluloseagtige biopoly-
mere af parenkymalt celleholdigt materiale, isar sukkerroe- og

citruspulp.

Opbrugt sukkerrcepulp, som er et biprodukt fra den sukkerroe-
forarbejdende industri,indeholder overvejende tre biopolyme=
re, pectin, arabinogalactan og cellulose. Andre naturligt
forekommende biolcgiske bestanddele af sukkerroer, sasom
fedtstoffer, proteiner, oplgselige oligosaccharider og an-

re lavmolekylare kxomponenter, bliver stort set ekstraheret
fra sukkerroer under fjernelse af saccharosen. De resteren-
de polysaccharider i sukkerroepulp omfatter i almindelighed
xonjugerede, partikelformede cellerester, der har morfolo=-
gier, scm er generelt karakteristiske for parsnkymalceller,

der findes i visse hgjere planter.

Tvpisk cmfatter den faste sammensathing af sukkerroepulp

ca. 40% cellulose, ca. 30% arabinogalactan og ca. 30% pectin.
Mindre m@ngder protein, garvestorffer og resterende lavmole-
kvlara kulhydrater findes almindeligvis ogsd. Bruttosammen-

s@taingen varierser lidt med arten, vaksthetingelserne ©g
hpsttidspunktet. Historisk er der kun fundet f& gkoncmiske
anvendelser for Zorbrugt sukkerrcepulp. Det er et materia-

S
le, der gdelagges aurtig:, cg scm derfor udggr et lckalt mil-
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jgproblem. I modsatning til den faste rest, der fids ved
forarbejdning af sukkerrgr, har sukkerroepulp en negativ
brandselsverdi. Det kraver derfor mere energi at dehydra-
tisere sukkerroepulp til en brandbar tilstand, end man kan
udvinde deraf ved forbranding. Sukkerrocepulp er blevet
blandet med melasse og tgrret til brug som drgvtyggerifoder,
men alternative markeder for melasse har stort set fgrt til,
at den ikke langere sattes til pulp. Det lave naturlige
nitrogenindhold i melassefri pulp reducerer dens foder-
vardi til simpelt grovfoder. De energiudgifter, man har

ved at tgrre sukkerroepulp, g¢r endvidere det fremkomne ma-
teriale s dyr%t, at det ikke er konkurrencedygtigt, selv som
foderstrakkemiddel. Lignende betragtninger gazlder for ra
citruspulp, som ikke kan tgrres effektivt, og som derfor na-
sten altid behandles med kalk for at lette mekanisk afvan-

ding.

Fra tid +il anden har det varet foresldet at ekstrahere vis-
se af hemicellulosekomponentarne i sukkerroe-, citrus- og
anden pulp til industriel anvendelse. Hydrolyse af sukker-
rcepulp ved enten sure eller basiske betingelser sammen med
isolering og hydrolytisk modificering af hemicelluloser,

isar pectin, deraf har sdledes veret beskrevet. I alle til-
falde, hvor hgj varmeekstraktion og/eller syre- eller base-
understgttat ekstraktion har varet udfgrt pé sukkerroepulp,

r det blevet konstataret, at stigende temperatur og syre-

[

eller basestyrke har fgrt til ugnsket hydrolytisk nedbryd-
ning af arabinogalactan- og/eller pectinkomponenterne i
oulpen. Den kandte teknik har derfor vist det utilrddelige
i at anvende hgije temperaturer cg stark: sure eller basisks
hetingelser til hydrolytisk forarbejdning af sukkerroepulp

for at £& hemicelluloser.

Cellulosekomponenterne i sukkerrce- og citruspulp har dericr

ikke fundet nogan betydelig industriel anvendelse. Denns
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cellulose har altid veret betragtet som varende uden ex-
ceptionelle fysiske eller kemiske kvaliteter. Isolering

af cellulose afledt af sukkerrcer og andre parenkymale celle-
kxilder har derfor ikke varst genstand for betydelige under-
sggelser, bortset fra de traditionelle omrdder som papir-
fremstilling, sammensatning af cellulosekemikalier og lig-
nende. Det har fglgelig ikke varet kendt at isolere paren-
kymal cellecellulose af sukkerroepulp eller andre parenkym-—

celleholdige planter.

Det har ikke varet kendt at tilvejebringe fremgangsmader,

der muliggpr den samtidige isolering i rakkefglge af bade
cellulosekestanddele og hemicellulosebestanddele af sukkerroe-,
citrus- cg anden parenkym-pulp i hg¢jt udbytte med en lav

grad af nedbrydning af hemicellulosen. Ved tidligere forsgg
pd at isolere et eller flere cellulosematerialer eller hemi-
cellulosematerialer fra sukkerroe- og anden lignende pulp

har det ikke varet kendt at behandle denne pulp under be-
tingelser, som begunstiger denne samtidige isolering af pul-

pens vigtige biopolymere.

Amerikansk patent nr. 4.025.356 beskriver en fremgangsmiade
£il kontinuerlig hydrolyse af pentoseholdige materialer.
Ifplge denne fremgangsmdde bliver pentosaner, sdscm furfural,
udvundet af bagasse, stra, avner, Ipr, majsskaller, majskol-
ber, traspadner og lignende materialer. Der beskrives langva-
rig hydrolyse (4 - 5 timer) ved temperaturer mellem 80 cg
120°C ved pH-vardier lavers end 5. Der beskrives ogséd en
sekundar hvdrolyse ved hgjers temperatursr (mellem 140 og

)

Zar a= letta iscleringen af furiural.

ner af svra. Hyvdrolvse med calciumchlorid og worganisk sy

R} 1 1 T -~
ikra aller a-celLlu_.dse.
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Amerikansk patent nr. 4.029.515 beskriver en fremgangsmide
til dekrystallisation af cellulose ved blanding deraf med
phosphorsyre, efterfulgt af ekstraktion med vandig tetra=

hydrofuran ved stuetemperatur.

Amerikansk patent nr. 4.150.695 beskriver fremstilling af
glucose af celluloseholdigt wvegetabilsk stof ved behandling
med mattet damp ved en temperatur pd ca. 160 - 230°C i en
periode fra 2 minutter til 4 timer. Pafglgende behandling
med alkali friggr produkterne. Der beskrives ogsd behand-
ling af vegetabilsk stof indeholdende xylaner med damp ved
en temperatur fra ca. 180 til 220% 1 perioder fra 5 minut-
ter til 60 minutter. Derved kan opnds friggrelse af xylan=

hemicellulose.

Amerikansk patent nr. 4.174.976 beskriver sur hydrolyse af
cellulose til dannelse af glucose. Der tilsattes visse med-
reaktionsmidler for at forbedre nedbrydningen af den kry-

stallinske cellulose.

Amerikansk patent nr. 4.281.063 beskriver isolering af cellu=
lose af cellulosematerialer ved syre- eller basebehandling
for at f£jerne hemicellulosen, efterfulgt af ekstraktion med
oplgsningsmiddel af resten for at oplgse cellulosen ved gen-

udfzldning deraf. Den genudfzldede cellulose hydrolyseres

®
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ed syre eller med esnzymer. Den fgrste hydrolyse er
svrekatalyseret med fra ca. 0,5 til 5% svovisyre ved ca.
4 i 0

0 minutter.

Amerikansk patent nr. 4.266.981 beskriver et nyt trin i syre-
nvdrolysen af cellulcsematerialer. Det fgrste trin hvdroly=
sersr cellulose med Zor=yndet svre Zfor at fierne hemicellulc=
s o]
pentosesukker. Hydrolyse aZ den faste rest med en ringe ma&ng-

de kcncentrerst svovlsyre oplgser og delvis hydrolvserer den
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rasterende cellulose, der s& kan skilles fra lignin, gen-

udfaldes og derefter hydrolyseres til glucose.

Amerikansk patent nr. 4.023.982 beskriver hydrolyse af hemi=
cellulosematerialer med syre og damp for at isolere de ind-
géende sukkerarter. Isolering af hemicelluloserne beskri-

ves ikke.

Loeb m.fl., beskriver i "Preparation of Cotton Cellulose IV
from Cotton Cellulose III", J.Poly.Sci., bind IXV, nr.73
(1954), at cellulose III kan omdannes til cellulose IV ved
oplgsning i glvcerin i 64 timer, efterfulgt af opvarmning i
3 timer til 250°C under nitrogen. Strukturen af cellulose
IV blev anfg¢rt at vere "betydeligt nedbrudt af glycerin-

behandlingen ved hgj temperatur.... .

Amerikansk patent nr. 3.212.932 og 4.237.226 angdr ogsa
hydrolyse af celluloseholdigt vegetabilsk materiale for

at udvinde de indgdende monosaccharider.

Amerikansk patent nr. 4.201.596 beskriver den kontinuerlige
forsukring af cellulosematerialer ved syrehydrolyse ved hgj
temperatur. Brug af stark mineralsyre og damp ved forhgjede

temperaturer i kort tid, sdsom fra mindre end 1 til mere

end 5 minutter, resulzarar ifplge patentet 1 depolymerisation
af cellulose til de indgdende sukkerarter.
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Isolering a
har ogsd varst genstand for patenter og puklikationer.
Amerikansk pazent nr., 4.160.695 beskriver sdledes en ikXke-
sur benandling af vegetabilsk stof med damp ved tamperatu-
rar fra ca. 130 til 220°C i 53 - 60 minutter for at frigers
xylan-hemicellulose. Amerikansk patant nr. 4.239.906 be-
skriver isolering af cellulose og hemicellulcser af mais-

skaller. "Relativt milde betingelser", en pH-vardi Ira

39)
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£il 5,5 ved temperaturer fra 70 il 100°¢c i ca. 30 - 60
minutter anvendes for at friggre hemicellulosefraktioner
fra celluloserester. Patentet beskriver, at kraftigere
hydrolyse, s&som hydrolyse ved pH-niveauer under ca. 1

i lengere tid ved hgjere temperaturer,ogsa er egnet ti
isolering af cellulose, men bevirker vasentlig nedbrydning

af hemicellulosefraktionen,

Talrige patenter i navnet Battista, herunder f.eks. de ame-
ikanske patenter nr. 3.141.875 og 2.978.446, angar frem-—
stilling af mikrokrystallinsk cellulose. Denne cellulose
er ikke overvejende af parenkymal oprindelse og kan ikke

f4s javnsides med isoleringen af hemicellulose.

Britisk patent nr. 2.066.145 beskriver en cellulose kaldet
"mikrofibrilleret cellulose". Dette materiale skabes ved
skaring af en flydende suspension af cellulose afledt af

trazpulp.

Andre amerikanske patenter beskriver behandling af cellulose-
materialer med forskellige kombinationer af pH-vardi, tem-
peratur og tid. Disse indbefatter de amerikanske patenter nr.
nr. 4.070.232, 3.479.248, 4.168.988 og 2.803.567 samt bri-
tisk patent ar. 555.842. Visse lit+teraturoversigter har
interesse, herunder "Extraction of Hemicelluloses from

Dlant Materials" af Yanobsky, Industrial and Engineering
Chemistry, januar 1939, side 95 ££, og Miller & Savage,
"By-Precducts from Sugar Beets", Chemurgic Digest, april

1948. 1Ingen a® de foregdende referencer menes at antyde den
xritiske kombination af pH, tid, temperatur og mekanisk ska-
ring, som den Zoreliggende opfindelse gér ud p&, og som mu-
ligggr isolering af csllulcsekomponentar og hemicellulose-
xomponentar a® sukkerpulp uden vasentlig nedbrydning deratf.
Ingen af de forsgdende henvisninger beskriver de hidtil

-

ukendte celliuloseprodukter, der kan £8s af parenkymalt celle-
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holdigt materiale ved udfgrelse af den foreliggende opfin-
delse. Endvidere beskriver eller antyder ingen af de fore-
giende henvisninger de hidtil ukendte -gummier, der kan fés
ved udfgrelse af opfindelsen i visse udfgrelsesformer.

US-patent nr. 2862814 beskriver en fremgangsmdde til frem-
stilling af pulp til papirfremstilling af bagasse, som ud-
nytter parenkylmaterialet foruden den fibrase del af bagassen.
Ved fremgangsmdden skilles den fibrgse del fysisk fra paren-
kylmaterialet, og det fibrgse materiale underkastes sd varme
og stark alkali. Parenkylmaterialet sendes tilbage til denne
blanding efter at al eller det meste af alkalien er apbrugt,
og bliver kun underkastet reaktionsbetingelsen forhejet tem-
peratur og tryk i kort tid. Den fremkomne pulp er en blanding
af det fibrgse materiale og parenkymmaterialet fra bagassen.

US-patent nr. 2709699 beskriver en fremgangsmidde til eks-
traktion af hemicellulose fra plantemateriale ved gentagne
gange at udsatte materialet for kogende alkali i lange tider
(ca. 1 time) efterfulgt af neutralisation ag ekstraktion med
oplesningsmiddel af hemicellulosen. US-patent nr. 4307121
beskriver en fremgangsmdde til fremstilling af rensede forma-
lede cellulosepulvere udfra almindelige landbrugsbiprodukter
ved en drastisk oxydativ og hydrolytisk behandling af plante-
stoffer med chlorgas i 6 - 18 timer. En artikel med titlen
"Explosion pulping af bagasse and wheat straw" af H. Mamers
m. f1. i J. Tech. Ass. of Pulp and paper industry 64,7, side
93 - 96 (1981) beskriver en hgjtryks portionsvis pulpkognings-
pracas under anvendelse af eksplosiv udladning gennem en spe-
ciel dyse. Plantematerialst bliver derefter underkastet hoj
temperatur og tryk under behandling med stark alkali 1 ca.

eksplosivt gennem en speciel dyse.

e

10 minutter og udlades s

th

Parenkymalstoffet “jernes fortrinsvis fra slutproduktet.

Det er formdlet med opfindelsen at angive en fremgangsmade tii

ulos2 og eventueit andre biopolymere a“

remstilling af ceii
parenkymal-cellehoidigt plantemateriale, 1isar sukkerroe- o0g

citruspulp, og at tiivejebringe saddanne biopolymere ved hjalp
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af en fremgangsmade, som muligger isolering af cellulosemate-
rialer og hemicellulosematerialer samti&?g uden vasentlig

ugnsket nedbrydning af nogen af dem.

Med fremgangsmaden ifglge opfindelsen kan fas hidtil ukendte
cellulosematerialer omfattende parenkymal-celle-cellulose, sonm
er blevet i det vasentlige isoleret fra kar- og andet ikke pa-
renkymal-cellulose-plantemateriale samt hemicelluloser, her-
under arabinogalactan og pectin samtidig af sukkerroe- og ci-
truspulp uden vasentlig nedbrydning af nogen af delene, og
cellulose i form af smd plader, der i hovedsagen er fri for
hemicellulose.

Ved fremgangsmaden kan endvidere isoleres cellulese-struktur-
komponenterne i parenkymal-celler og tilvejebringes disperge-
rede praparater af parenkymalcelle-cellulose, enten med eller

uden iblanding af hemicellulosekomponenter.

Det er blevet opdaget, at parenkymalcelleholdigt plantemateri-

ale, is@r sukkerroe- og citruspulp, kan hydrolyseres enten

i stark syre eller i stark base ved h¢jrtemperatur i kort

tid i forbindelse med mekanisk overskaring til dannelse af cel-
luloseagtige 0g hemicelluloseagtige biopolymere uden for

stor nedbrydning deraf. Det er ogsd blevet ovdaget, at
cellulosen omfattende cellevaggene af parenkymceller i

visse planter, isar sukkerroer og citrusfrugter, har en ene-
stiende morfologi sammen med enestidende kemiske og fysiske
egenskaber. Suspensioner af sddanne parenkymal-celle-
cellulose, PCC, udviser endvidere, nadr de er isolerst fra
planterne, en meget gavalig rheoclogisk opfgrsel. Desuden

har det vist sig, at hemicellulose-ekstrakter af sukkerroe-

og citruspulp kan fremstilles til at give hidtil ukendte ve-

getabilske gummier, der har cmfattande mulige anvencdelser.
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Fremgangéméden ifglge opfindelsen er af den art, med hvilken
der udvalges et plantemateriale omfattende en stgrre mangde

parsnkymalceller,
plantematerialet suspenderes i et vandigt medium,

pH-vardien af suspensionen indstilles, suspensionen opvar-
mes og holdes ved en forhsjet temperatur, og fremgangsma-

den er ejendommelig ved, at suspensionens pH-vardi indstilles
til en vardi enten mindre end 4,5 eller sterre end 10,0, sus-
pensionen opvarmes til en temperatur hojere end 125°C 0g hol-
des ved en temperatur hgjere end 125%C i en periode mellem

15 og 360 sekunder, den opvarmede suspension underkastes meka

nisk skaring, og parenkymal celle-cellulose isoleres fra sus-

pensionen.

Det har vist sig, at cellulosekcmponenter og hemicellulose-
kompenenter af parenkvmalceller, isar parénkynalceller afledt

f sukkerroer og citrus, kan isoleres og give vardifulde
biopolymere materialer, Mere specielt har det vist sig, at
bidde pectiner og arabinogalactaner i sukkerroe- og citrus-
pulp kan isoleres samtidig uden for voldsom nedbrydning af
nogen af delene. I denne henseende har det vist sig mu-
ligt at fremstille en hidtil ukendt og industrielt vardifuld
gummi af hydrolyseret sukkerroe- og citruspulp, hvilken gum-
mi kan betragtes som omfattende disse pectiner og arabino=

galactaner sammen med visse valgfrie derivater deraf.

Det har ogsad vist sig, at cellevaggene af parenkymalceller,
isar parenkymalceller i sukkerroer og'citrus, har enestdende
morfologier. En fremgangsmade til 1isolering af disse celler

fra ikke-parenkymal-cellulosestrukturer og andre
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strukturer i sukkerroepulp eller andre parenkymal-celler

er blevet opdaget. Dispersioner og suépénéioner af sddanne
cellulosekomponenter at parenkymalceller er endviders blevet
fremstillet og har vist sig at have enestdende rheologisk,

kemisk og fysisk opfersel og egenskaber.

En forstielse af den strukturelle organisation af genstande
p& cellulosebasis er nyttig for at forstd den foreliggende
opfindelse. Det vil erkendes af fagfolk, at talrige syste-
mer har varet anvendt til at beskrive cellulose-infrastruk-
tur tidligere. Den foreliggende fremstilling af organisatio-
nen er blevet udviklet for at rette opmarksomheden mod for-

skellige materialer omfattende cellulose.

Cellulose vides at omfatte et linemrt arrangement af B, _,-
D-glucopyranose-enheder. Med hensyn til denne primare form
er alle celluloser ens. Stivelse og dekstran, som er
glucose-homopolymere, adskiller sig s&ledes p& dette analyse-

niveau.

Arrangementerne af kader af 61_4-D-glucose i en given form
af cellulose omfatter dens sekundare struktur. Kaderne kan
siledes vare arrangeret parallelt, anti-parallelt, eller de
kan have komplekse strukturer. De kan ogsd vare arrangeret
pad tilfzldig midde. Det er pd dette sekundare strukturniveau,
at cellulosetyper er blevet erkendt af fagfolk. Reprasenta-
tive for disse typer er cellulose I, IIL, III.og Iv, der om-
fatter de kendte former af krystallinsk cellulose. Det
tilfzldige kazdearrangement, der kan vare mere eller mindre
tilf=ldigt afhangende af cellulosens herkomst, omfatter
amorf cellulose. Den mikrokrystallinske cellulcse, MCC,

som diskuteret cvenfor, adskiller sig fra andre former at
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cellulose p& dette strukturniveau.

De krystallinske omrdder omfattende den sekundare struktur
af cellulose kan igen arrangeres til dannelse af en tertier
struktur. Omrider af varierende krystallinitet kan sédledes
vere dispergeret inter se eller blandt omrdder af amorf
cellulose til dannelse af varierende tertiazre strukturer.
Strukturer som fibriler, bundter, plader og lignende kan sa-
ledes ses at omfatte tertizre strukturer. Cellevaggen af

en parsnkymalcelle beskrives bedst som en tertier struktur.

I denne henseende kan en sadan parsnkymal-cellevag af sukker-

roe let skelnes fra f.eks. et kar-bundt, der ogsd kan findes

i sukkerrcer.

Den kvaternazre struktur af et cellulosemateriale forstas
bedst som verende et arrangement eller en kombination af
tertisre strukturer. Plantens kar-bundt, der kaldes si-
vav, kan siledes skelnes fra et lignende kar-pundt, ved-
delen, ved at have en anden kvaternar struktur, selv om de
tertizre strukturer kan ligne hinanden eller endog vare
identiske. P& lignende mide kan parenkymal-cellevagge (ter-
tisre strukturer) vare konstrueret noget forskelligt til
dannelse af parsnkvmalceller i £.eks. sukkerroer Og @bler
eller druer. Kvaternaer strukiur xan man cgsd forestille
sig som omfatitende makrcoskopiske samlinger sdsom et &ble
eller en drue til forskel fra en sukkerroe. Sé&danne struk-
turer vil naturligvis ogsid omfatte ikke-celluloseagtige
materialer.

P4 baggrund af det foragdende vil det forstis, at struktu-
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fra andre tartiamras og kvaternarse struktursr. Det har nu

vist sig, at denne cellulose afledt af cellevagge af paren-
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kymalceller, i det fglgende omtalt som parenkymal celle-
ellulose eller PCC, har enestdende fysiske, kemiske og
rheologiske egenskaber. Dispersioner af denne parenkymal-
celle-cellulose, isar i vandige medier, har endvidere an-
dre nyttige fysiske og rheologiske egenskaber. Det anta-
ges, at isolering af parenkymal-celle-cellulose ikke
hidtil har varst opndet, og at denne cellulose og cellulose-
dispersioner ikke tidligere har varet kendt.

Den kemiske og funktionelle entydighed af PCC antages at

std i forbindelse med dens sekundare og tertizre struktur.

Den primzre struktur, d.v.s. mdden hvorpd D-glucosemclekyler-
ne er kombinerst til dannelse af en lineazr polymer, er den
samme for al cellulose. De prim@re strukturkader har hgj
affinitet til hinanden og gir spontant i forbindelse med
hinanden til dannelse af et sekundart strukturniveau, som
afspejler deres ordnede gruppering og rumlige arrangement

i forhold il hinanden. Det er her, at PCC begynder at ad-
skille sig betydeligt fra andre former af cellulose. Rgntgen-
krystallografi med en lille vinkel viser, at PCC enten er
sammensat af en enestdende kombination af de polymorfe krystal-
typer I og II eller type IV, en forholdsvis sjazlden krystal-
linsk struktur, som ikke er blevet gecdt undersggt. De sekun-
dare strukturelle omréder er, i kecmbination med omrider af

lav orden eller amorfe omrider,arrangerst i elementzre morfo-
logisk karakteristiske enheder af tertizr struktur. Det
tertizre strukturelle element i PCC kendes ikks, men synes
ikke ifplge elektronmikroskopisk undersggelse med hgj oplgs-—
ningsevne at vare en mikrofibril struktur, sidledes som den

findes i isolerede celluloser afledt af trzagtigt plantevav.

Iy

fembrarmorolcgien af PCC afspejler derfor sandsynligvis en
intsgreret sekundar og tertiar hybrid struktur. Strukturel
specialisering, som danner grundlaget for funktionelt plante-
vev, afspejles af kvaternar struktur, hverved de tertiare

strukturalle elementer er kombineret med andre makromolekyla-
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re stoffer sisom hemicelluloser, ligniner, proteiner etc.

Den foreliggende opfindelse angdr primeart strukturel manipu-
lation pd det kvaternare niveau, selv om nogen virkning pa
mere prim@re strukturniveauer kunne forventes. Produktion

af andre hgjt funktionelle celluleser, sdsom mikrofibrilleret
cellulose og mikrokrystallinsk cellulose ud fra a-cellulose-
trapulp af hgj renhed, afspejler i modsatning hertil fgrst

og fremmest strukturens manipulation pd henholdsvis det ter-

tizre og sekundare niveau.

Ifplge en foretrukken udfgrelsesform for opfindelsen bliver
bide hemicellulose og cellulosekompcnenter af sukkerroepulp
eller andet parasnkymal-celleholdigt plantemateriale isole-
ret i hovedsagen samtidig uden vasentlig nedbrydning af nogen
af kompcnenterne. Dette kan opnds ved hydrolyse af opbrugt
sukkerroepulp (eller andet plantemateriale indeholdende paren-
kymalceller i stor mangde) under betingelser med ekstrem pH-
vardi og hg¢j temperatur i forholdsvis kort tid i forbindelse

meéd fysisk skaring.

Ifglge en udfprelsesform ifglge opfindelsen opnads den sure
hvdrolyse af sukkerroepulp ved pH~-vardier under ca. 4,5 og
fortrinsvis ved pH-verdier under ca. 4,0, endog fortrinsvis
mellem 4,0 og 2,0. Denne betingelse med stark surhed oprat-
holdes ved en temperatur over stuetemperatur cg i en tid, scm
er i hovedsagen tilstrazkkelig til at friggre pectin og ara=
hbinogalactan af sukkerrcepulpen, men ikke tilstrazkkelig til

i det vasentlige at nedbryde disse.

Det forerrzkkes at anvende en temperatur hgjers ené ca. 125°%¢.
De- foretrakkes merz at anvende temperatursr fra ca. 125 til
ca. 250°C, og endcg at anvende temperaturer mellem ca. 140

og ca. 200°c. Andre foretrukne udigrelsesiormer anvender

- o
temperaturer mellem ca. 130 og 1807C.
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Som det vil forstds af fagfolk, vil reaktionstider, der er

tilstrakkelige til at friggre hemicellulosekomponenter af
oepulp, pectiner og arabinogalactaner, variere at-

hangende af den anvendte pH-vardi og reaktionstemperaturen.

sukkerx
-
Det foretrzkkes, at der anvendes reaktionstider mindre end

ca. 600 sekunder. Det foretrzkkes mere, at der anvendes
200 sekun-

reaktionstider mindre end ca. 360 sekunder, og et endnu mere
effektive
sekunder

10 ,
foretrukket interval er reaktionstider under ca.
I almindelighed vil reaktionstider, der er
£plge en fore-

der.

og fortrinsvis stgrre end ca. 30 sekunder.
trukken udfgrelsesform for opfindelsen blev sukkerroepulp

i vandig opslamning syrnet til en pH-vardi pd ca. 2,3 med

til at friggre komponenterne, vere stgrre end 15
koncentreret saltsyre og hydrolyseret i ca. 120 sekunder ved

15
Ifplge en anden udfgrelsesform blev ikke-kalket

1560°%C.

citruspulp syrnet til en pH-vardi pd ca. 2,2 med HCL og hy-
rolyseret i ca. 170 sekunder ved ca. 165°Cc. som det vil
forstds af fagfolk, vil en bred kombination atf pH-vardier,

reaktionstider og temperaturer vare tilfredsstillende til ud-

20
ferelse af en eller flere af udfgrelsesformerne ifglge op-

25
den foregiende analyse vil fagfolk forsté,

findelsen.
at det er bedst at definere reaktionsbetingelserne ved, hvad
En tilstrakkelig

I konsekvens af
de opndr end ved deres numeriske vardier.
kombination af pH, reaktionstid og reaktionstemperatur, scm
tillader friggrelse af pectin og arabinogalactan af opbrugt
plantemateri-
es gunsket.

30
sukkerroepulp (eller andet parenkvmalcellenoldigt
edbrydning deraf er sdled
sferarer vasentlig nedbrydning til ned-
) lede masse ai en-
Til visse £fore-

ale) uden vasentlig
I denne sammenhang r
brvdning, der overstiger ca. 25% af den sam

cgalactankomponent.

ten pectin-eller arabin

trukne udfgrelsesformer foretrzkkes det, at denne nedbrydning
dbrvdning tilla-
s. ndr der gnskes hidtil ukend-

- e

Til andre kan en vis grad af ne

minimeres.
des eller endog tilskyndes, f£.ek
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vegetabilske gummier. Det antages, at ud fra en analyse

af den foregdende diskussion vedrgrende reaktionsbetingelser

[
(]

ville en fagmand let vare i stand til at forstd disse modi-
fikationer, der md foretages i kombinationen af pH, reak-
tonstid og reaktionstemperatur for at muligggre isolering
af hemicellulosekcmponenter fra f.eks. sukkerrocepulp til et

givet formdl.

Det antages, at de viste kombinationer af sterkt sur pH-
vardi, forholdsvis hgj temperatur og forholdsvis kort reak-
tionstid ikke tidligere har varet foresldet til brug i for-
bindelse med parenkymalcelleholdigt materiale. Det antages,

at det er denne kombination af faktorer, som delvis er an-
svarlig for isolering af hemicellulosekomponenterne af sukker-

roepulp uden vasentlig nedbrydning.

Isoleringen af hemicellulosekomponenterne i sukkerrcepulp
eller andet parankymalcelleholdigt  plantemateriale kan ogsi
opnés under starkt alkaliske betingelser. Kombinationer af
he¢j (starkt basisk) pH-vardi, forholdsvis hgj temperatur og
forholdsvis korte reaktionstider kan sdledes anvendes til
denne isolering. Denne kombination af pH-vardi ved hgje
temperaturer i kort tid muligger igen isolering af hemicellu-
losekomponenter af sddanne plantematerialer uden vasentlig
nedbrvdning. I denne henseende foretrakkes det, at pH-var-
dier stprre end ca. 10,0 anvendes til denne hydrolyse. End-
nu mers foratrazkkes det at anvende pH-vardier mellem ca.

10,5 og ca.l3, cg endnu mers foretrukket er det at anvende
pE-vaerdier fra ca. 11,5 til ca. 13. '

XKombinationer a® pH-vardi, tid og temperatur Xkan variersas

af fagfolk, uden at der afviges fra opfindelsens ide. Fag-—-
folk vil forsti, a* variationer af sddanne parametre kan an-

lla-~

vendes til at mcdificars den totale produktion af hemicel

n

materialer, der skal produceras ifglge opfindelsen, og at
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Ved

diverse vegetabilske gummier kan sammensattes derved.
udfgrelse af opfindelsen under anvendelse af alkalisk hydro-

lyse anvendes betingelser med hensyn til tid og temperatur,
der i hovedsagen er tilstrakkeligt til at isolers hemi-
cellulosekomponenten uden vasentlig nedbrydning deraf. I
denne henseende vil fagfolk forstd, at hemicellulosekompo-
nenten, der findes som pectin, hurtigt vil blive hydrolyse-
ret under basiske betingelser til salte af pectinsyre. Dis-
se pectinsyrematerialer er ogsd industrielt gnskelige og
fgrer til nyttige vegetabilske gummier og andre materialer.

De tider og temperaturer, der er nyttige til alkalisk hydro-
lyse ifglge opfindelsen, svarer til dem, der er nyttige til
Der kan sdledes anvendes temperaturer

den sure hydrolyse.
mellem ca. 125 og 250°C. Det foretrakkes, at der anvendes

temperaturar mellem 140 og ca. ZOOOC, og endnu mere fore-

rukket er temperaturer mellem ca. 150 og 180°¢.
Reaktionstider mindre end ca. 600 sekunder foretrazkkes, og

(>
endnu mere foretrzkkes reaktionstider mindre end ca. 200 se-

kunder,oqg reaktionstider fra ca. 30 £il ca. 200 sekunder er
I almindelighed kra-

foretrukne til visse udfgrelsesformer.

ves reaktionstider stgrre end ca. 15 sekunder.
sukkerroepulp eller an-

Den sure eller basiske hydrolyse af
t£il isolering af hemi-

Det foretr
at maksimers pro-
an-

30 dre parenkymcelleholdige materialer

cellulosekomponenter lettes meget ved anvendelse af fysisk

skaring i forbindelse dermed. zkkes, at hydroly-
I

sen udfpres sammen med £ysisk skaring for
llulosekomponenter. denne henseende

ter sprangningen af

ettear

duk:ionen af hemi
tagaes det, at fysisk skaring understat
ukkerrcepulp cg 1
1 apparater

(0]

orskellig
I over-

Fh

e

\Q

35 N
den intracellulare organisation a
Man

friggrelsen af hemicelluloser.
Yan anvendes til at bevirke denne fysiske skaring.

ensstemmelse med den foratrukne udfgrelsesiorm anvendes sé&-
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ledes en rgrformet reaktor, som leder en opslamning af paren-
kymalcelleholdigt materiale ved forhgjet temperatur og tryk

og ved den gnskede pH-vardi gennem sin langde til en ellex
flere udgangsdbninger. Opslamningen sprpjtes sa eller sky-
des gennem &bningen ind i et omrdde med mindre tryk. Denne
teknik, som er velkendt for fagfolk til lynfordampning og
andre processer, tilvejebringer en kilde til mekanisk ska-
ring, der er velegnet til udfgrelse af den foreliggende op-

findelse.

Andre former for mekanisk skaring kan ogsd anvendes, f.eks.

en Waring blander eller et andet apparat. Med visse udfg-
relsesformer kan skaring opnds ved ultrasonisk taknik eller
ved anden teknik, som tjener til at bevirke vasentlige sprang-

ninger af celleorganisaticnen.

Det er mest bekvemt at anvende fysisk skaring samtidig med
eller kort tid efter hydrolysen af sukkerroepulp eller andet
plantemateriale. Den rorformede reaktor med udblasnings-
ibning foretrzkkes derior meget ud fra bekvemmelighedssyns-
punkter og omkostningssvnspunkter. Det er dog ogsd muligt
at anvende hydrolyse cg fysisk skaring 1 adskilte trin. Plan-
tematerialet kan s&ledes hydrolyseres under betingelser med
hensyn til pH-vardi, tid og temperatur som ovenfor beskrevet
og lagres under ikke-hydr olytiske betingelser £fgr £.eks.
portionsvis fysisk skaring i et blandeapparat. Andre modi-
fikationer af skemaet for hydrolyse og fysisk skaring vil

vare indlvsende for fagfolk.

Den foregdende hydrolyse koblet med fysisk skaring tjener

cosd til at frigpre garsnkgmalcellecellulcse fra parenkymal-
celleholdigt plantemateriale, isar sukkerrcepulp. Det an-

tages, at de Zcrskellige former for bin nding mellem parenkym=
cellevaegge cmiatiande parsnkymalcelle-cellulese og andre for-

mer for cellulcse i opbrug:t sukkerroepulp eller andet plante-
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materiale spranges gennem kombinationen af hydrolyse og
fysisk skaring. I denne henseende kan fagfolk forestille

ig, at kar-bundter og andre ikke-parenkymal-cellulose-
stoffer (tertiare strukturer) i plantematerialet bringes til
at blive adskilt, sdledes at parsnkymalvaggene. kan isoleres
deraf. I denne forbindelse skal det erindres, at parenky-
malecelle-cellulose menes at vare vasentligt mere indiffe-
rent over for nedbryvdende processer end andre typer cellu-
lose, som findes i sddant plantemateriale. Efter en sddan
sprangning af celleorganisationen er ikke-parenkymal-cellu-
losematerialer tilbgjelige til at hydrolysere eller pa anden
méde nedbrydes, medens parenkymal-celle-cellulose er tilbgje-
lig +til at forblive intakt til isolering og yderligere brug.

En foretrukken reaktor, der er nyttig til den sure eller ba-
siske hydrolyse ifglge en eller flere udfgrelsesformer for
opfindelsen, er af rgrformet konstruktionm. 12 rustfrie
stilrgr eller andre rg¢r med en indvendig diameter pd ca.

1,2 cm er sidledes parallelt monteret gennem et 7,5 m langt
r¢r med en indre diameter pd 30 cm og forbundet i serie.

Der er indrsttet midler til at indfgre damp eller en anden
opvarmningskilde i den ydre kappe pa reaktoren pad reguleret
midde, sdledes at man fir den gnskede temperatur i reaktions-
rgrene. Indpumpningsorganer er ogsd indrettet til at iné-
fgre en strgm af opslamning af pH-indstillet plantemateriale
i reaktorrgrene. Udgangs-enden af hvert reaktorrspr er for-
svnet med en &bning af lille tvarsnits~-dimension, typisk

mm. Abningen tjener det dobbelte formdl at oprestholde

(93]
()}

indre trvk i reaktorrgrene og give en hgj mekanisk skarings-
virkning p& strgmmen af udgiende produk:, ndr dette tvinges

derigennemn.

I

ske hydrolytiske reakticner ifglge opiindelsen fpres

o
l‘-sp

ulp til fgrnsvnte rpriormede reaktor ved trvk, der ligger

LT o |

fra ca. 13 til 20 atm. Linezre overfladehastigheder ved
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udgangsdbningen er blevet bedgmt til £ra ca. 10 til 100 meter
or. sekund. Der forekommer sdledes starke skaringskrafter
ved &bningerne. Produktet fra reaktoren bliver effektivt
afspandt til atmosfaretryk efter udgang fra abningerne og

ledes til de fplgende operationer.

Talrige reaktionsprogrammer kan anvendes af fagfolk til
udfgrelse af en eller flers udfgrelsesformer ifglge opfin-
delsen, men i almindelighed bliver en opslamning af plante-
materiale sdsom opbrugt sukkerrocepulp suspenderet i vandigt
medium, indstillet til den ¢nskede pH-vardi, enten starkt
sur eller starkt alkalisk, og ledet gennem et egnet reak-
tionsapparat sdsom den foregdende rgriormede reaktor. Den
pH-modificerade opslamning underkastes kombinationer af tem-
peratur og tid ved et tryk, der i almindelighed er over
atmosfazretrvk. Materialet bliver sd i overensstemmelse med
den foretrukne udfprelsesform fprt gennem en udgangsabning

til atmosfaretryk for at bevirke fysisk skaring.

Det fremkcmne materiale kan betragtes som havende faste og
flydende komponenter. Adskillelse af det faste og det fly-
dende matariale efterfplges almindeligvis af yderligere for-
arbejdning. Det faste materiale kan betragtes som rd& paren-
kymal-celle-cellulose blandet med andre celluloserester sidscm
xar-bundtar cg lignende. Desucden kan andre fasts komponen-
ter vere til stede. Det foretrzkkes, at den ri parenkymal-
celle-cellulose bleges eller zd anden midde ggres mere egnet
til dispersion ved kontakt med et blegemedium sdsom hypo=
chlorit, peroxid eller ander materiale. Blege-trinet let-
+tar mekanisk sorzering og pdiplgende isolering aZ i hoved-

sagen ren parsrnkymal-celle-cellulose fra ikke-parenkymal-—

Den flwderde xcmponent £xa hvdérolysereaktionerne cmfatter hemi-

cellulcsekomponentarne deraf sammen med visse andre materia-
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ler, herunder nogle partial-hydrolyseprodukter af cellulose,
andre plante-biopolymere sasom fedt, proteiner etc. og andre
oplgselige rester. &ndring af pH-vardien sammen med f£il-
rering og/eller klaring giver en vaske, der kan koncentre-
res til en vegetabilsk gummi. Modifikation af den hydroly-
tiske metode vil fgre til forskellige arter vegetabilske

gummier.

Parenkymal-celle-cellulose udviser flere enestéende egenska-
ber. En opslamning af PCC med lavt indhold af fast stof,
sdsom ca. 1 - 2 vagt% i vand, danner en stabil homogen suspen-
sion efter homogenisering ved hg¢je forskydningskrzfter. Den-
ne suspension har en gunstig rheologi, sandsynligvis pé& grund
af pladeformen af den fremkomne PCC. Hgjt dispergerede PCC-~
suspensioner har sdledes hg¢je hvile-viskositeter og har
udtalte tiksotrope pseudoplastiske egenskaber. Dispergeret
PCC kan danne tynde, hdrde, gennemskinnelige film ved tgr-
ring. Disse film er yderst vanskelige at rehydratisere og
klzber starkt til polare overflader sdsom keramiske materi-
aler og sammensatte tramaterialer. PCC selv er usadvanligt
stabil over for bdde sure og basiske betingelser cg er den

mest kemisk indifferents cellulose, der kendes for tiden.

Oplgsnings-rheologien af en PCC-dispersion er pseudoplastisk
og er karakteristisk for en hydrokollcid suspension. Det
antages, at mikropladestrukturen af PCC er ansvarlig for

den enestidende oplgsnings-rheologi af det dispergerecde pra-
parat. De hgjt hydratiserede smd plader har en lignende
vagtfylde som vand og danner gravitationsmassigt stabile

n for-

[

r

[

suspensioner. Den grove form ai hydratiseret PCC
e

lancet ellipsoide, cmend der er betvdelig fcrm-h

Den gennemsanitlige hoveddimension er 20 - 100 mikron med en

membrantykkelse pd& flers hundrede A.I intervallet fra 0,5

w1 = 11 = oo -3 alemed = - DO -
£il 1,3% w/w tilfradsstiller viskositeten af en bleget PCC

Ved 1% w/w PCC: n =

~—
)

suspension kraftlcven, B = k (dv/dt
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0,65 og k = 0,176 Pa. I et moderat palagt forskydningsinterval
(10 - 100 sek"l) kan PCC-viskositets-qpfmrselen narme sig
Bingham's plasticmodel, som anvendes almindeligt til karakte-

risering af kolloide suspensioner. Den milde tiksotrope 0D-

fgrsel, som udvises af PCC,er et resuyltat af tidsafhangigt
translations-relaksation eller membranopretning ved henholds-
vis henstand eller blanding. De pladeagtige membraner er yderst
holdbare over for skzring og pdvirkes ikke af ekstremer med
hensyn til temperatur, salte eller pH-vardi. Ved PCC-koncen-
trationer, der overstiger 2% w/w , begynder reaktioner mellem
partikler at dominere faktorer, som pavirker oplesningens rheo-

logi, og viskositeten stiger hurtigt. Ved 4% w/w danner PCC

en zerogel.

Den af citruspulp isolerede cellulose er noget anderledes

end den, der £is af sukkerroe. Citrus-PCC-morfologi er
overvejende membranagtig, men der er en betydelig stgrrelses—
heterogenitet. Stgrstedelen af partiklerne kan ikke sprgi-

tes gennem en 100 mesh sigte. Dette er i modsatning til PCC

fra sukkerroer, som har en forholdsvis ensartet partikel-
stgrrelse og som, bortset fra fiberfraktionen, let skylles gen-
nem en 100 mesh sigts. Citruspulp-cellulosen (CPC) er en
filmdanner ligesom PCC og udviser en lignende rheologi af

homegenatet.

T fravaer af vand slutter membran-mikropladerne sig starkt
sammen ved hjalp af hvdrcgenbinding. Den indbvrdes reaktion
mellem membranerne er usadvanligt effektiv efter t¢rring pa
grund af det hgje forhold mellem overfladeareal og rumfang
af pladestruxktursan. fter tprring danner PCC en transparent
film pd flade overflader, og avis det drejer sig om polare
materialer sascm keramiske materialer eller tre, klzher
filmen kraftigt til overfladen. Afhangende aZl taztheden og

ffektiviteten af nvdrogenbindings-reaktioner xan tprrede

-

0]

H

a
-

PCC-film vars vdersite vanskelige at rehydratise
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Tabel 1 opsummerer nogle udvalgte egenskaber af PCC-prgver.
Prpven A var en vasket, tgrret og formalet syreomdannet
roepressekage (se eksempel 6, forsgg 4). Den reprasente-
rer en rd form af PCC og indeholder farvelegemer og en rin-
ge mangde £fibrgs cellulose. Prpverne B oc C er roe-PCC

£ hg¢j renhed, der er blevet bleget og mekanisk defibreret
(se eksempel 5). Prpven B blev tgrret og formalet, medens
prgven C var en hydratiserst kage, som aldrig var blevet
torret.
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Tabel 2 angiver flere udvalgte analyser af en rd PCC fra
en syrecmdannet roepulp (prgven D) og en roe-pCC af hegj
renhed, der er blevet bleget og sorteret (prgven E).
Begge syreomdannede pulpe blev fremstillet ved betingel-

serne i eksempel 6, forsgg 4.

TABEL 2

Prgve D Prgve E
Elrepho-klarhed - 59,2
Eldet klarhed
(60 min.a 105C) - 49,1
Ether-oplgseligt, 3% 0,11 0,18
a-cellulose, % - 58,7
Aske, @ 575C, % 2,61 13.1
Jern, Fe i ppm 326 285
Mangan, Mn i ppm 7,4 12
Kobber, Cu i pem 5,1 12
Chlorid, Cl i ppm 0,53 4,82
Cuene-viskositet, cp - 3,6
Carboxyl, meg/100 g - 8,67
_Siliciumdioxid, SiO2 i ppm 7934 6281
Kalium, X i ppm 272 -
Klason lignin 6,34 -
Permanganat No. 15,9 -

Den almene sammensatningsprofil af rensst roe-PCC viser den
gennemsnitlige polymerisationsgrad D& ca. 600. Den rala-
tivt lave klarhed er en fplge af hgjt uorganisk indhold,
der sandsynligvis skyldes lav renhed af det anvendte vand.
Den blegede PCC udviser moderat kationbytningsevne i for-

bindelse med carboxylfunktionalitet, der sandsynligvis er
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udviklet ved mindre oxidation af kulhydratet. Dette kan
forklare den lettere rehydratisering af bleget PCC sammen-
lignet med ubleget. Den forholdsvis lave acetylerings-
reaktionsdygtighed af PCC viser en usadvanligt hgj naturlig
kemisk stabilitet hos en betydelig del af celluloseindhol-
det. Dette er ogsid i overensstemmelse med den forholdsvis

lave vardi, der £is ved standard-a-celluloseprgven.

Parenkymal-celle-cellulose, enten i naturlig form eller i
suspension, kan anvendes i mange forskellige materialer,
hvor dens enestdende egenskaber er nyttige. Den kan sidle-
des anvendes som et additiv i vandbaserede smgremidler og
kan anvendes til rheologisk kontrol. Den har nylig vist sig
lovende som et reguleringsmiddel for viskositet og vandtab
ved boringer, isar ved olie- og gasboringer, der indbefatter
cirkulerende og ikke-cirkulerende vasker. I denne henseende
er dens temperatur- og saltstabilitet bemarkelsesvardige
rzk. Naturlig, isoleret parenkymal-celle-cellulose kan
anvendes som tabletteringsmedier og andre dispersionsmedier.
Endviders kan sidanne cellulcser anvendes scm strazkkemidler
i mange fpdevareprazparater og lagemiddelprazparater. Mange
forskellige vandige og andre overtraksmaterialer kan sammen-
sattes, indeholdende parenkymal-celle-cellulose. Det menes,
at vaesentlige bespareslser kan opnds ved sammensatning af ma-
linger og andre industrielle overtrak. I denne henseende
er den i hovedsagen indifferente karakter arf parenkymal-=
celle-cellulcse sammen med dens wmarkede overtrazksegenska-

ber vigtige nvttige trzk.

Hemicelluloserne af sukkarroepulp kan ogsd isolerss og for-
S

mes til vegetabilske gummier. Disse vegetabilske gummier,

der kan fis ved udfgrelse af visse udifprslsesiormer ifplge
opfindelsen, udviser cgsd nyttige egenskaber. Disse gummier
er siledes udmerkede olie/vand-emulgeringsmidler i lave

koncentraticner sisom fra ca. 0,5 til ca. 1 vagty. Disse
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gummier har bemarkelsesvardig syrestabilitet og temperatur-
stabilitet og udviser usadvanligt gode klzbeegenskaber +til
polare materialer, sasom papir og keramiske stoffer. Gummi-
erne er i stand til at danne =gte vandige oplgsninger, selv

i hgje koncentrationer af fast stof op til ca. 30 - 40 vagts.
Materialerne er fritstrgmmende og har ¢gnskelig lav viskosi-
tet. Lignende gummier forwventes at isoleres af citrus og an-
dre parenkymale plantematerialer. Citrus-hemicelluloser
antages at have samlede h@gjere molekylvagte og derfor at

vare mere fglsomme for salt og hydrolyse end roepulp.

Ifglge visse udfgrelsesformer for opfindelsen kan pectin-
komponenten af hemicellulosen afledt af sukkerroe- og citrus-
pulp forszbes under alkaliske betingelser til dannelse af
anionisk oligomer pectinsyre, der kan danne geler i n=rva-
relse af calcium eller andre divalente eller polyvalente
metalsalte. Ved anvendelse af forskellige grader af for-
sa@bning eller anden modifikation af de grundlzggende vege-
tabilske gqummier, fremkommet ved udfgrelse af en eller flere
udfgrelsesformer ifglge opfindelsen, kan der £is en gruppe
af hidtil ukendte vegetabilske gummier. Det forventes, at
disse gummier vil finde mange industrielle og andre anven-
delser, og at de vil vare konkurrencedygtige med mange af
de for tiden anvendte gummier sdsom alginater og gummi ara-
bicum.

Fagfolk vil forstid, at det foregdende blot illustrerer visse
foretrukne udfprelsesformer ifglge opfindelsen. De £plgende
eksempler anfgrss med det formal yderligere at forklare op-
findelsen og for at omtale visse andre foretrukne udigrealses-
former. TFagfolk vil let forstd, at talrige modifikationer

af det samlede resaktionsskema kan anvendes uden afvigelse

fra opfindelsens ide.
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EXSEMPEL 1.

Samtidig isolering af rd PCC og hemicellulose med

sur hydrolyse.

Opbrugt sukkerroepulp, der var blevet soltgrret, blev re=-
hydratiseret ved udblgdning i vand i 14 timer ved stue-
temperatur. Pulpopslamningen blev fprt gennem et sorte-
rings- og formalingsapparat for at reducere de tilbage-
blevne roesnitter il uregelmasssige partikler med hoved-
dimensioner mindre end ca. 0,5 cm. Denne opslamning blev
behandlet pi en totrins kontinuerlig bdndpresse til dannel-
se af en pulpkage indeholdende ca. 13% faste stoffer. Xagen
blev gensuspenderset i vand til et niveau pd ca. 4% samlede
faste stoffer og pH-vardien indstillet til 2,3 med koncen-
treret saltsyre. Opslamningen blev sd fgrt gennem den

90 m lange rgrformede reaktor, der er beskrevet i det fore-
gaende, ved 160°C under anvendelse af en udgangsdbning med
en diameter p& 6 mm. Pumpehastigheden blev indstillet til
at give en samlet ocpholdstid pd ca. 115 sekunder. Det an-
tages, at omkring de forste 25 sekunder af copvholdstiden

i reaktoran var ngdvendige til varmeudligning aZf reaktor-

strgmmen med reaktorkappen. Den fremkomne strgm af orodukt

0

blev afspand: til atmosfaretryvk £il dannelse af et material
med en fysisk konsistens scm tyk valling. Materiale-balancen
viste nasten kvantitativ udvinding af pulpens faste stofier
med ca. 50% i en partikelform og ca. 50%, der var orlgselig-
gjort. Mikr s&op sk undersggelse viste et hgjdisperst
celleformet mat ale Den rd parsnkymal-celle-callulcse
(pcC), der havde izlandet kar-materialer cg andre cellulose-
materialer, blev mekanisk afvandet til en kage med 133

fast stof via en totrins kontinuerlig bindpresse. Den ud-
vundne pressesait viste sig at indehclde ca. 90% af den sam-

lede mangde oplgste faste sto f£fer, hvilket viser, at en ke-
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tydelig mengde vand, der blev tilbage i pulpkagen, var
"bundet" og ikke befandt sig i mellemrummene.

pH-verdien af pressesaften blev indstillet til ca. 5,2 med
koncentreret natriumhydroxid, og oplgsningen blev underka-
stet filtrering i en filterpresse. Den klare oplgsning blev
s& koncentreret til en konsistens med 25% w/w faste stoffer
via en enkelttrins vakuumfordamper til dannelse af en rav-—
farvet vaske indeholdende ca. 50% arabinogalactan, ca. 40%
pectin og ca. 10% polymere af ukendt, men sandsynligvis
lignende sammensatning (sandsynligvis calciumpectater, pro-
teiner og garvestoffer).

EXSEMPEL 2.

Blegning af rd PCC.

R3 PCC fra eksempel 1 blev bleget med forskellige koncentra-
tioner af natriumhypochlorit, NaOCl, liggende fra 0,1 til
3,0% w/w, i 1% w/w PCC-opslamninger, indstillet til pH 9,0,
via koncentreret HCl eller NaOH. Opslamningerne f£ik lov

at inkubere ved stuetemperatur i 16 timer. Resultaterne er

fplgende:

(NaoCl) w/w Resultat

3,0

o°

Bleget hvid p& 20 minutter. Filterkagen hav-
de smgragtig konsistens. Klazber til filtrér-
papir.

2,0% Bleget hvid pd 20 minutter. Filterkagen hav-
de smgragtig konsistens. ZXlaber til filtrsr-
pacir.

1,0% Bleget hvid i lgbet af ca. en time. Filtrerer

med vanskelighed, men lettere end 2%-reak-
ticnen.
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(NacCl) w/w Resultat

0,5% Blegede langsomt, var efter 16 timer hvid,
filtrerede let.

0,1% Ufuldstandigt bleget efter 16 timer, men
afgjort lysere end kontrol.
0,0% Grav-kontrol.
EKSEMPEL 3.

Blegning af rid PCC.

NaOCl-blegningsreakticnen med PCC er pH-afhangig og begunsti-
ges af lavere pH-vardi. De vandige blegningsbetingelser var
1% NaOCl og 1% PCC w/w ved 20°C.

Tgr vagt udvundet ’
pH NaoCl af filterkage Iagttagelse

7,0 1% 3,17 g/300 ml Hurtig fuldstandig blegning pé
15 minutter. Normal PCC-rheolo-

9,0 13 3,21 ¢/300 ml Fuldstandig blegning i lgbet af
2 timer. ©Normal rheologi.

11,0 13 3,10 g/300 ml Fuldsta=ndig blegning i lgbet af
2 timer. Normal rheoclogi.

11,0 0% 3,43 g/300 ml Gray-kontrol.
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EXSEMPEL 4.

Blegning af ri PCC.

Foruden NaOCl har hydrogenperoxid, HZOZ’ vist sig at blege
PCC. Med H202 bleger membranfraktionen gecdt, medens fiber-
fraktionenen bleges i mindre omfang end med NaOCl. En 1%
PCC-blanding blev underkastet Hzoz-blegning under svagt su-
re betingelser ved forskellige koncentrationer ilé timer.

Resultaterne er opsummerst som fglger:

(HZOZ) w/w Bemarkning

- — - - o - — - -

5,0% Vasentlig skumning, ikke bleget s& hvid som
NaCCl i lgbet af 16 timer pa grund af uren
hvid fiberfraktion.

2,5% Mindre skumning, bleget til samme omfang som
5%.

1,0% Svag skumning, bleget til samme cmfang som
5%.

0,0% Xontrol-Gray-farve.

Isolering af PCC.

Blegede, rd PCC-opslamninger fra ethvert af eksemplerne 2 - 4

lev underkastes mekanisk sortering og rensning. Det blege-

o

fo¥

e materiale blev skyllet med en vandstrile gennem en 90 mesh

n
§

gte, scm tilbageholder smé fibre cg ikke-dispergersde par-

ot

ikle

H

fra cellulosesuspensionen. Den fremkomne 90 mesh
cellulosesuspension blev opsamletog afvandet pd en 200 mesh

bord-sigte. Under mekanisk sortering og skylning blev ca.
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25% af cellulosen fjernet som rd fibre, og 753 udvundet
som et hgjdisperst parenkymalt cellemembran-cellulose-
materiale med ca. 3 - 5% w/w faste stoffer. Den fremkcmne
fine, hvide, partikelformede suspension blev mekanisk af-
vandet med en totrins kontinuerlig bdndpresse til en kage
med 10% w/w faste stoffer med henblik pd lagring. Ublege-
de, ri PCC-przparater kan sorteres pi lignende mide til

opndelse af et lysegridt cellemembranpraparat.

EXSEMPEL 6.

Sur ekstraktion af roepulp.

Soltgrrat sukkerroepulp blev hydratiseret, hakket i en mo-
dificeret mad-kvern, og indholdet af faste stoffer blev til-
passet til ca.5% w/w. 1.000 ppm NaHSO, sattes eventuelt til
opslamningen. Den totale koncentration af ikke-flygtige,
fasta stoffer blev bestemt til at vars 4,03 w/w. Der blev
anvendt en rakke af fem reaktorbetingelser for den i det
foregdende beskrevne rgrformede reaktor, herunder kombina-
tion af 3 pH-vardier og 3 cpholdstider. Opholdstiderne
blev varieret ved at @ndre langden af den rpriormede reaktor-
sekvens. Den overfladiske, lineare hastighed over udgangs-
Sbningen med en diameter pd 6 mm 1ld fra 500 til 600 cm/sek.

Betingelserne er opsummeret som fplger:

Forsgg pH-indgang Opholdsti pH-udgang NaHSO3
1 3,7 25 sek. 4,0 +
2 2,6 26 sek. 2,9 -
3 2,4 25 sek. 2,7 +
4 2,4 104 sek. 2,9 +
5 2,4 182 sek. 2,9 +
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Resultaterne af en bruttomatariale-balance pd den udgdende
reaktorstrgm findes nedenfor. Partikelformede faste stof-
fer blev defineret som dem, der blev tilbageholdt pd et
325 mesh nvlon filtreringsklade. Endelig tgrring af bade
oplgselige og partikelformede faste stoffer blev udfgrt

ien 80°C vakuum-ovn i 16 timer.

Udvundne Udvundne
oplgselige partikalformede
Forsgg faste stoffer faste stoffer Udbytte

1 22,2% 78,8% 90,5%
2 28,8% 71,2% 91,9%
3 30,0% 70,0% 93,6%
4 49,1% 50,9% 94,0%
5 51,5% 48 ,5% 94,7%

De overliggende vasker blev analyseret ved hgjtryksvaske-
kromatografi, fgr og efter enzymatisk fordgjelse af hemi-
celluloserne,under anvendelse af en kombination af RShm und
Hass-pectinasepraparatet SB80 og GB Femmentation pectinase-
praparatet L-200, hver i en dosis p& 2% v/v. Arabinogalac=
tan og pectin blev bedgmt ved koncentrationen af L-arabinose
+ D-galactose henhcldsvis D-galacturonsyre, fundet i enzym-
hvdrolysaterne. Begvndelses-pH-vardien af den overliggende
vaeske blev indstillet til 5,0 f£¢r tilsztning af enzymerne,
og hvdrolysen fik lov at forlgbe i 16 timer ved 20°%C. Det
anvendte HPLC-system var Bicrad HPX-87H under anvendelse af
10 mM HZSO4 ved 45°C. Analysen viste, at selv om stgrste-
delen af hemicellulosen var cplgseliggjort af betingelse 3,
voksede udbvttet af bide pectin og arabincgalactan stadig,
omend langsemt. Der er tegn td, at der sker mindre araban-
hydrolyse til arabinose under betingelse 5. Det ser derior
ud til, at en cpholdstid pd ca. 100 sekunder er nar det co—-

timale for den ikke-nedbrydende ekstraktion af hemicellulose
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<0 .
ved ca. pH 2,4 og 165 C med det beskravne udstyr. Andre
rgrformede reaktorsystemer ville muligggre en anden kombi-

nation af ovheldstid, pH-vardi og temperatur.

EKSEMPEL 7.

Virkning af syrekoncentration cg reaktortid pd udbytte af

hemicellulose.

ovn-tgrret roepulp blev formalet til 10 mesh. Vandindhol-
det af pulpprazparatet var 11,6% w/w. Den anvendts reaktor-
konfiguration var den tidligere beskrevne rgrformede reak-
tor med dampkappe. Reaktionstemperaturen var 165%. ua-
gangsdbningen var 1,6 mm i diameter, og opholdstiden er ba-
seret p& den gennemsnitlige volumetriske strgmningshastighed
gennem reaktoren. Der blev foretaget en rakke progressivt
alvorlige hydrolyse/ekstraktionsbetingelser, der indebarer

variation af reaktionstid og/eller syrekoncentration.

Faste hemicellulosestoffer i den overliggende vaske fra den
reagerede produktopslamning blev bestemt efter en relativ
skala pd 1 - 10 ved at iagttage rumfanget af bundfald sam-
menpakket ved tyngdekraftens hjazlp, som skyldes tilsatning
af 1 ml af den partikelfrie overliggende vaske til ¢ ml ab-
solut etharol. Native arabinogalactaner og pectiner (ogsa
pectinsyrer) udfzldes af 90% v/v ethanol. Lavmolekylare
cligomers af disse to polymerklasser forbliver oplgselige.
Ved betingelser i reaktoren med lav pH-vardi formindskes om-

fanget af ekstraktion ved nedbrydende hvdrolytisk depcly-

FRp A
o=

merisering af hemicellulose. Ethanol-udsazldede faste st
far afspeiler derfor kvalitativt det samlede udbytta af ud-
vinding af hemicellulose under de anvendte betingelser med

lav pH-vardi.
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Faste stoffer, der kan udfzldes med CaClz, afspejler til
en fgprste tilnazrmelse graden af ekstraktion og/eller hy-
drolytisk omdannelse af pectin til pectater. Ved stigende
hirde resaktionsbetingelser omdannes pectiner fgrst til
pectinsyrer og derefter til depolymeriserede produkter,
som ikke udfzldes i naervarelse af divalente kationer

sdsom cat™. Udfzldningsprgven indebarer tilsztning af

4 ml af en vandig mattet CaClz-opl¢sning (20°C) til 1 ml
af den overliggende vaske fra reaktorproduktet, og det re-
lative rumfang af ved tyngdekraftens hjzlp sammenpakkede

bundfald angives efter en skala fra 1 til 10.

Methanol og eddikesyre, der fremkommer ved hydrolyse af
esterfunktionalitet, der stdr i forbindelse med ekstrahere-
de pectiner, blev m&lt ved HPLC. Arabinose, der opstér

ved hydrolytisk nedbrydning af arabinogalactanen, blev be-
stamt ved gaskromatografi af prgver omdannet til silyl-

derivater.

Resultaterne viser, at ved 155°C bliver den maksimale mangde
ethanol-udfzldelig hemicellulose ekstraheret ved en forholds-
vis lav syrekoncentration af stgrrelsesordenen 0,0lN og en
kort opholdstid i reaktoren, sandsynligvis under 100 sekun-
der. Forggelse af opholdstiden til flere minutter ved

denne syrekoncentration fgrer til nedbrydning af arabino-
galactanen. Forggelse af syrekoncentrationen fra 0,05 til
0,108 ved reaktortider i narheden af 100 sekunder fgrer

til betydelig hydrolyse af esterfunktionalitet, der star

i forbindelse med de ekstraherede pectiner. Ved hgjere
syrekoncentrationer eller langere reaktortider er pectinen/
pectinsvren tilbgjelig til at undergd nedbrydende depoly-

1

. : T .
merisation,og ecdikesvrs rLrigerses.

Lav pH-vardi og hgje temperaturer er derfor gnskede til
at give hgjt udbytite af termcmekaniske ekstraktioner as

hemicelluloser fra sukkerroepulp.
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EXSEMPEL 8.

- s — - — -

Alkalisk reaktion af roepulp.

Den rgrformede reaktor, der er beskrevet i det foregidende,
fik tilfgrt en opslamning med ca. 4 - 5% w/w hakkede og
pressede pulpstoffer indeholdende 0,2N NaOH. Reaktor-
temperaturen var 163 - 164°C med en stigningstid i den
primare spiral for den tilfgrte opslamning til 90% af
sluttemperaturen pd 5 - 10 sekunder. De overfladiske line-
zre hastigheder af procduktopslamningen over udgangsdbningen
med diameter pd 6 mm var 500 - 600 cm/sekund. pH-vardien
af den tilfgrte opslamning var ca. 12. Reaktionsbetingel-

serne er opsummeret nedenfor:

Reaktionsforsgg Opheoldstid pH ind pH ud
1 57 sek. 12,2 11,9
2 98 sek. 12,2 11,7
3 185 sek. 12,2 11,6
4

239 sek. 12,0 11,1

En fraktion af overliggende vaske fra hver reaktionsopslam-
ning blev-kvalitativt undersggt for ethanol-udfzldelige
faste stoffer og calcium-udfzldelige faste stoffer, der

som tidligere beskrevet afspejler henholdsvis totale eks-
traherede hemicelluloser og pectin/pectater. Ethanol-
udfzldningen blev igangsat ved tilsztning af 5 ml overlig-
gende vaske til 45 ml 953 ethanol. Calciumudfzldningen
blev udiprt ved tilsatning af 1 ml overliggende vaske til

9 ml 20% w/w CaClZ,ZHZO. Resultaterne er vist nedenior,
hvor vagten af ethanoludfzléning og rumfang af calcium-
udfzldede faste stoffer afspejler henholdsvis relative kon-

centrationer af pectinsyrer og tctale hemicelluloser.
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Vegt af Rumfang af
ethanoludfeldning, Catt-udfzldning,

Forsgg mg ml

1 170 0,7

2 150 0,9

3 100 0,4

4 130 0,2

Disse resultater viser, at ved 165°%¢ og 0,2N NaCH fés det
maksimale udbvtte af pectat ved en opholdstid pd omkring
100 sekunder, hvorimod maksimal ethanoludfzldelig polymer

ekstraheres pd tider pd under 50 sekunder.

Resultaterne som gravimetrisk bruttcmateriale-balance er
vist nedenfor. De udvundne faste stoffer er blevet korrige-

ret for tilsat NaCH.

$ udvundne $ udvundne % udbytte a:i
partikelformede oplgselige udvundne/beregnede
Forsgg faste stoffer faste stoffer faste stoffer
1 37,0 63,0 99,0
2 33,2 66,8 95,9
3 32,5 67,5 94,5
4 31,3 63,7 96,1

——— v — ——

Resultaterne viser, at en del af cellulecsen oplegseliggdres,
som reaktortiderne vokser,og forklarer sandsynligvis stig-
aningen i EtCH-udfzldelige faste stoffer. De vartikeliorme-
de og orlgselige fraktioner udvindes let separat ved meka-
nisk afvanding p& en kontinuerlig béndpresse. pCC-kagen

kan anvendes, scm den er udvuncdet, eller resuspencerss, ble-

ges og sorteres som beskrevet for det syreomdannede procdukt.
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EKSEMPEL 9.

Fremstilling af PCC af citruspulp.

PCC og beslzgtede materialer kan.ogsd fas af andet vegeta-
bilsk materiale foruden sukkerroer. Citruspulp, jordskok-
pulp og mange andre forarbejdede planterester indeholdende
en hgj mangde parenkymalt stof kan tjene som kilder

£il PCC. De fleste indeholder desuden ogsda nyttige hemi-
cellulosefraktioner. En sarligt lovende kilde til PCC

er citrus. Det ser ud til, at PCC af citrus ogsd kan vare
nyttig til fremstilling af borevasker til olie~ og gas-
produktion.

22,5 kg af en industriel foderkvalitet pelleteret grape-
rugtpulp blev hydratiseret med 10% w/w faste pulpstoffer.

Der blev tilsat tilstrazkkelig meget 50% w/w NaOH til at

gore opslamningen 0,1N NaOH med en begyndelses-pH-vardi

pd 12,1. Den viskose opslamning blev fprt gennem den oven-
for beskrevne rgrformede reaktor ved 165°¢. Opslamningen

blev pumpet med en hastighed, der var passende til at give

en opholdstid p& 50 sekunder. Den overifladiske, lineare

‘hastighed over udgangsdbningen var ca. 1.000 cm/sekund.

Produktet blev afkglet, og fordelingen af ikke-flygtige
faste stoffer, der var fremkommet ved at fordele og skylle
gennem et 200 mesh nylonklade, var 38% tilbageholdte parti-

kelformede stoffer og 62% oplsselige/kolloide.

pH-vardien af pressesaften blev indstillet til 4,5 med
HCl,og to industrielle pectinaser, Klerzyme ™ L-100 og
Pectincl ™ 608, blev sat til den uklare, bruntfarvecde op-
lgsning i en mangde af 1% v/v hver. fter flere timers in-
kubaticn blev oplgsningen centrifugeret og analyseret ved

HPLC som i eksempel 6. Mindre og ca. lige store molare
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mengder af D-glucose og D-fructose fandtes i den overliggen-
de vaske, men ingen D-galacturonsyre. Giucosen og fructosen
opstar sandsynligvis ved hydrolyse af endogen saccharose.
Pectaterne synes at vare flokkulerede kolloide bund£fald,

som skyldes kalkbehandling af pulpen fpr tgrring. Eventu-
elle lavmolekylare uronsyrer udviklet under den hydroly-
tiske enzymbehandling bliver sandsvnligvis med-flokkuleret
og ogsd udfaldet under centrifugering. Nyttige hemicellu-
loser i oplgselig form isoleres ikke af citruspulp, der er
blevet behandlet med kalk.

Den alkalisk omdannede pulprest blev skyllet og sorteret

ved sprgijtning af en strdle mod en 100 mesh sigtes ned péd en
opsamlende 200 mesh sigte. I modsataing til PCC fremkommet
af sukkerroer, der nasten fuldstandigt passerer en 100 mesh
sigte, er partikeldimensionerne af PCC afledt af grapefrugt-
pulp ncget stprre, idet 76% tilbageholdes péd en 100 mesh
sigte, og 24% udvindes af den opsamlende 200 mesh sigte.

Den udvundne PCC bleges let til en hvid cellulosepulp under
anvendelse af lignende betingelser som de i eksemplerne

2 - 4 beskrevne. Den blegede og sorterede PCC fra citrus
svnes meget lig den af roepulp med hensyn til rheologi af

et homogenat med lavt indhold af fast stof og med hensyn til
filmdannende egenskaber. Lysmikroskopi viser betydelig

mers heterogenitet af membranstgrrelsen end iagttaget for

roe-PCC.

EKSEMPEL 10.

Relativ temperaturtolerance af PCC fremkcmmet af roe- o¢

citruspulp.

Blegede og sor+tasrede prgver af PCC fremstillet ifplge eksem-

el 2 - 5 og det forsgdende eksempel 2 Ira henholdsvis rce-

og citruspulp blev suspenderst i vand og hemegeniserst med
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stor hastighed i en Waring blander i 15 minutter. Citrus-
homogenatet var 1,5% w/v partikelformet PCC, og roe-
homogenatet var 0,8% w/v partikelformet PCC, begge ukor-
rigeret for uorganisk askeindhold. pH-vardien blev ind-
stillet til 9,0 for roe-PCC-prgverne og til 10,0 for citrus-
pulphomogenaterne. Homogenaterne blev anbragt i hgj tempe-
ratur/hgjtryks rustfrie stdl-inkubationsceller og befriet
for gas in situ ved gentagen vakuumudsugning og skylning

med nitrogen. Csllerne blev sat under tryk til 100 psi

med nitrcgen og tillukket og underkastet statisk inkuba-
tion ved den angivne temperatur i 16 timer. Efter inkuba-
tion blev cellernes incdhold afkglet og undersggt. Standard
A.P.I.-rheologiprofiler blev konstateret med et Fann visko-
simeter, mcdel 35. Resultaterne er vist i fglgende tabel.
10 minutters-gelstyrkerne er identiske med 10 sekunders-

gelstyrkerne.

Homogenaterne nedbrydes progressivt, ndr temperaturen stiger
over 160°C. Begge PCC-przparater opfgrer sig pa samme mide
derved, at de er meget stabile over for temperaturer op til
ca. 160°%¢ og dersfter synes at undergd en irreversibel varme-

transformation mellem 160 og lQOOC, og taber 50 - 70% af de-

(2]

es viskositet i lgbet af 16 timer, som malt ved 600 omdrej-
pr. minut i Fann viskosimeteret.

ningex
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EXSEMPEL 1ll.

-

"™ild" syreisolering af PPC fra citruspulp.

Ovn-tgrret citron-lime-pulp, som ikke havde varet underka-
stet alkalisk behandling med kalk, blev formalet i et
Comitrol ™ aggregat til under 20 mesh og suspenderet i vand
med ca. 4,5% faste stoffer, sdledes som de foreld, i ca.

30 minutter. pH~vardien af den hydratiserede opslamning

var mildt sur ved 3,9. Efter tilsztaing af 11 ml koncentre-
ret HCl pr. gallon faldt pH-vardien til 2,2. Den sure ci-
trusculp-opslamning blev s& underkastet termomekanisk be-
handling i den rgrformede reaktor, der er beskrevet i ek~
sempel 1. Reaktionstemperaturen var ca. 165°C med en gennem-
snits-opholdstid i reaktoren pd ca. 170 sekunder. Den rea-
gerede puré blev afkglet til stuetemperatur, cg den malte

pH-vardi var 2,3.

Mekanisk presning skilte let pureen i en pressekage med ca.
15% faste stoffer og en lavviskos pressesaft. De totale
ikke-flygtige faste stoffer i den reagerede puré var 5,5%,
avoraf 4% var oplgselige eller kolloide stoffer (hemicellu-
loser, HC), der ikke tilbageholdes p& en 200 mesh nylon
sigte, og 1,5% var tilbagehcldte partikelformede cellulose-
stoffer, PCC. Askekomponenten i bdde PCC-og HC-fraktionen
var forholdsvis lav, henholdsvis 0,9 og 4,8%. Vaskekromato-
grafisk analyse af enzvmhvdrolysatet af HC-fraktionen viser,
at bruttosammensataingen er 1,4% w/w pectin, 1,2% w/W ara-~
binogalactaner (cvervejende sammensat af arabincse og galac-
tose), 0,8% ikke-nedbrudte polymers og/eller salte og 0,63
andre kxulhydrater inklusive glucose. I almindelighed er
brattoprofilen for sammensatningen af kulhvdrater af HC fra
citruspulp efter enzymhydrolyse den samme scm den, der £3s

af roepulp.
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Den partikelformede PCC-frakticn blev bleget og sorteret
som i de foregdende eksempler 2 og 3 til dannelse af en
grihvid, bleget, sorteret PCC, PCC-BC. Produktet disper-
geres let med mekaniske midler til dannelse af et homegenat
med lavt indhold af faste stoffer og med lignende egenskaker
som egenskaberne fra roepulp. Undersggelse med lysmikroskop
viser en vasentligt bredere stgrrelsesfordeling af membran-

strukturer end den, der iagttages for PCC af roepulp.

HC-vasken blev indstillet til pH 4,5, hvorefter protein-
agtige stoffer blev udfzldet. Pressesaften blev sd filtre-
ret og koncentreret til 30 - 40% faste stoffer. Som i til-
faldet med roepulp-HC giver citruspulp-HC-koncentrater lav-
viskose haldelige vasker med hgjt indhold af fast stof.
Efter alkalisk forszbning danner en citrus-HC med 5% w/v
faste stoffer et viskost gelagtigt stof ved nedsatning af

pH-vardisn under 7.

[ e e

1. Fremgangsmdde til fremstilling af cellulose, ved
hvilken der udvalges et plantemateriale omfattende en

starre mangde parsnkymalceller,
plantematerialet suspenderes i1 et vandigt medium,

pH-vardien af suspensionen indstilles, suspensionen 0D~

varmes ag holdes ved en forhojest temperatur, kK en a & -

in
ct
'J
b=
)
[

5

D

t a2 gnet ved, at suspensignens pH-vardi ing
en vardi entan mindre end 4,3 eller stor
spensignen govarmes til e

n
holdes vsd en temperatur hgjere enc 125°C 1 =2n perioce mel-
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lem 15 og 360 sekunder, den opvarmede suspension underkastes

mekanisk skazring, og

parenkymal-celle-cellulose iscleres fra suspension.

2. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k ende tegnet

ved, at plantematerialet omfatter hemicellulose og cellulose,

den opvarmede suspension underkastes en grad af mekanisk
skaring tilstrakkelig til dannelse af en valling, der har
faste og flydende komponenter, idet temperaturen, tiden

og graden af mekanisk skering velges sdledes, at hemicellu-
losen skilles fra cellulosen uden at fordrsage vesentlig
nedbrydning af hverken hemicellulosen eller parenkymalcellecel-
lulosen, og i det mindste en del af hemicellulosen udvin-

des af den flydende del af vellingen.

3. Fremgangsmdde ifplge krav 1 eller 2, k ende t e g -
net ved, at den mekaniske skaring opnés ved at lede den
opvarmede suspension fra et farste omradde med et forste
tryk til et andet omrdde med et lavere tryk.

4. Cellulose fremstillet ved fremgangsmaden ifelge krav 1,
kendetegnet ved, at den omfatter i hovedsagen ren
parenkymal-celle-celiultose skilt fra hemicellulose og andre
former for cellulose, der normalt findes i naturlige parenky-

malceller.

5. Cellulose ifglge krav 4, k ende tegnet ved,
at den omfatter parenkymal-celle-cellulose i blanding med
mindre end 5 vegt¥ af alls andre former cellulose, der

for
normalt findes i naturlige parenkymalceller.
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