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(57) Sammendrag

Oppfinnelsen angar en fremgangsmate og en anordning for rensing og/eller separering av
fortrinnsvis heytsmeltende organiske raprodukter eller blandinger av forbindelser inneholdende,
spesielt, haytsmeltende og/eller spaltbare steroler, ved lagvis krystallisering pa ferste
varmevekslerflater. Raproduktet mottas i et opplesningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding
og bringes deretter i kontakt med varmevekslerflater. Det enskede produkt krystalliserer pa
varmevekslerflatene ved langsom kjgling. Oppl@sningsmiddel som fordamper under krystalliseringen
eller utsvettingsprosessen, kondenseres og tilbakefgres til blandingen.
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Oppfinnelsesomrade

Denne oppfinnelse angér en fremgangsmaéte og en anordning for rensing av
fortrinnsvis hgytsmeltende organiske raprodukter eller blandinger av forbindelser ved
fraksjonert lagvis krystallisering ut fra opplesningsmiddelblandinger.

Teknikkens stand
Rensing av organiske forbindelser ved fraksjonert krystallisering pa vertikale

varmevekslerflater — enten 1 en statisk krystallisator eller 1 en dynamisk krystallisator
med fallende film — er blitt benyttet 1 flere tiér 1 industrien for & oppné organiske
forbindelser i industriell mélestokk med en hey grad av renhet. En fordel ved fraksjo-
nert krystallisering er at bruk av et opplesningsmiddel vanligvis kan unngas. En
forhandsrenset blanding, som allerede inneholder den enskede forbindelse 1 en hay
konsentrasjon, blir ofte benyttet ved fraksjonert krystallisering.

Bruk av opplesningsmidler ved fraksjonert lagvis krystallisering er derfor
ugnsket, fordi virkningsgraden av prosessene vil rammes. Spesielt vil energibalansen
veere langt mer ugunstig, fordi det kreves mer energi for oppvarming og kjeling av
blandingen. Dessuten vil det vaere en risiko for at det rensede produkt fortsatt vil vere
forurenset med spor av det benyttede opplesningsmiddel. Rensing av relativt hayt-
smeltende organiske forbindelser, som smelter ved temperatur over ca. 100 °C, fra
opplesningsmidler er aldri tidligere blitt vurdert 1 prosesser 1 industriell malerstokk,
fordi opplesningsmidlet 1 det tilfelle ville fordampe 1 det minste delvis. P4 grunn av
fordampningen av opplesningsmidlet vil sammensetningen og felgelig blandingens
separasjonsegenskaper variere. Imidlertid ville det oppsta en hgy sikkerhetsrisiko som
folge av en ledsagende gkning 1 trykket ved avdampning av opplesningsmidler 1 tillegg
til de uenskede utslipp. For gvrig ville det palepe meget hoye utbyggingskostnader,
dersom krystallisatorene skulle utformes og bygges for drift ved sa haye trykk.
Dessuten ville en oppgradering av eksisterende anlegg ikke vaere mulig.

I US patentskrift nr. 3 621 664 (Saxer) beskrives en fremgangsmate og en
anordning for utskillelse av stoffer fra en vaeskeblanding. Innretningen bestér av en
krystallisator med anordninger for & danne en vaeskefilm pa kjelende overflater som
kan oppvarmes eller kjoles ved hjelp av et varmeoverferingsmedium. Denne metode er
egnet for krystallisering av den angjeldende forbindelse fra smelten eller fra en opp-
lgsning inneholdende den enskede forbindelse.

I WOO00/45928 beskrives en fremgangsmate og en anordning for rensing av
forbindelser ved krystallisering. Under krystalliseringen blir en smelte eller en blanding
mneholdende hovedsakelig den gnskede forbindelse og forurensninger krystallisert pa
kjelende flater. En tilstrekkelig mengde av et opplesningsmiddel tilsettes til smelten for
a holde 1 opplesning minst én forbindelse som har tendens til & utfelles. Opplosnings-
midlet tilsettes direkte gjennom et forbindelsespunkt til krystallisatoren. Det angis
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mmidlertid 1 WO00/45928 at det ber tilsettes sa lite opplesningsmiddel som mulig til
smelten.

Krystallisering fra opplesninger kan utferes 1 de tidligere kjente krystalli-
seringsanordninger kun dersom temperaturene som benyttes under krystalliserings-
prosessen er langt lavere enn kokepunktene for de benyttede opplesningsmidler. I
motsatt fall vil ugnsket fordampning av opplgsningsmidlet finne sted allerede under
krystallisering og sagar under smelting av krystallene. Upnskede konsentrasjons-
gradienter frembringes 1 opplesningsblandingen som folge av opplesningsmiddelfor-
dampning, hvilket har en forstyrrende innvirkning pa en ensartet krystallisering. Det
kan ogsa skje at nar forbindelser som smelter ved hgyere temperaturer krystalliseres,
vil damptrykket av det benyttede opplesningsmiddel allerede vere relativt hoyt, slik at
konsentrasjonen av de oppleste forbindelser gker som felge av fordampning av opp-
lgsningsmidlet uten markert koking.

I US patentskrift nr. 4 420 427 beskrives en fremgangsmate for & oppna
steroler eller sterolblandinger fra ikke-forsapbare fraksjoner av ekstrakter av vege-
tabilsk opprinnelse, spesielt av ngytrale forbindelser av ra sape fra sulfat-cellulose-
prosessen. Ved den beskrevne fremgangsmate oppleses sterolfraksjonen 1 en blanding
av alkohol og vann under oppvarming, hvoretter det foretas kjeling med utfelning av
sitosterol. Dette svarer til en klassisk oppslemningskrystallisasjon. Den utfelte
sitosterol frafiltreres, og ikke-sterolforbindelsene elueres med aceton eller en blanding
av aceton og metanol. I US patentskrift nr. 4 420 427 angis det videre at en sitosterol-
blanding fas ved bruk av metanol som opplesningsmiddel, hvilken blanding har den
felgende omtrentlige sammensetning: kamposterol (4-5 %), B-sitosterol (65-75 %) og
a-sitosterol (15-25 %). Denne blanding kan sé separeres, for eksempel ved fraksjonert
krystallisasjon (oppslemningskrystallisasjon), slik at det fas ren a-sitosterol. Dersom
ren B-sitosterol skal oppnas, anbefales det a benytte metyletylketon og vann som
opplesningsmiddel. Ulempen ved fremgangsmaéten er imidlertid at det er vanskelig a
befri krystallene fullstendig fra vedheftende moderlut ved filtrering eller sentrifugering.
Dessuten medferer handteringen av residuet, transporten av faststoffene og mange
bevegelige deler store kostnader 1 teknisk henseende.

I US patentskrift nr. 6 344 573 beskrives en fremgangsmate for fremstilling av
ra fytosterol, ved hvilken rdmaterialet ferst forsépes, hvoretter den uforsépede fraksjon,
som inneholder all fytosterolen, fjernes fra sapematriksen ved fordampning og
destillasjon under hgyt vakuum. Dermed oppnas en blanding med et sterolinnhold pa
ca. 50 %. For a tilfredsstille kravene som stilles 1 neeringsmiddelindustrien og den
farmaseytiske industri, m& den urene fytosterol konsentreres og renses ytterligere.
Metodene som for tiden anvendes, er ekstraksjon og oppslemningskrystallisasjon ved
hjelp av egnede opplesningsmidler, med péafelgende faseseparasjon ved filtrering/-
sentrifugering eller ved ekstraksjon med superkritiske fluider.
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Ekstraksjon med opplesningsmidler er en kompleks prosess, da de tilgjengelige
opplesningsmidler ikke er tilstrekkelig selektive, slik at det ma benyttes en blanding av
flere opplesningsmidler. Dette krever en omfattende gjenvinning av opplgsnings-
middel.

Gijenstanden for oppfinnelsen

Med utgangspunkt 1 denne kjente teknikk foreslas det med den foreliggende
oppfinnelse en fremgangsmate og en anordning som er egnede for utrensing av relativt
hoytsmeltende blandinger/forbindelser, som for eksempel vegetabilske og animalske
steroler, fra opplesningsmidler. Spesielt er det et siktemal & tilveiebringe en fremgangs-
mate og en anordning som egner seg for rensing av haytsmeltende raproduktblandinger
eller spaltbare (temperaturfelsomme) forbindelser eller slike som har tendens til &
krystallisere til ugunstige krystallformer. Et ytterligere siktemal er & tilveiebringe en
fremgangsmaéte og en anordning for rensing av vegetabilske og animalske steroler med
et relativt hayt smeltepunkt.

Beskrivelse

I henhold til den foreliggende oppfinnelse er det tilveiebragt en fremgangsmate
og en anordning for & rense et hoytsmeltende organisk raprodukt eller blandinger av
forbindelser som angitt 1 kravene 1 og 27. Fremgangsmaten for & rense et hoyt-
smeltende organisk raprodukt eller blandinger av forbindelser med et smeltepunkt pa
80 °C ved fraksjonert lagvis krystallisering,

Omfatter de folgende trinn:

- a opplese det hoytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av
forbindelser 1 et opplesningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding for fremstilling
av en opplesningsblanding av en ensket sammensetning,

- a bringe opplesningsblandingen 1 kontakt med ferste varmevekslerflater av en
krystallisator og a tillate den a avkjeles langsomt, slik at det dannes et krystallag med
den enskede forbindelse pa de forste varmevekslerflater, og

- a kondensere det fordampende opplesningsmiddel under den fraksjonerte
lagvise krystalliseringen, og a tilbakefere det til krystallisatoren.

Fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen medferer den fordel at hoytsmeltende
forbindelser som for eksempel steroler, som ikke kan krystalliseres fra deres smelte,
kan renses ved fraksjonert lagvis krystallisering. I motsetning til ved suspensjons-
krystallisering kan det unngés bruk av filtre og sentrifuger. Ved kondenseringen av
fordampet vaske er det mulig & benytte konvensjonelle krystallisatorer, fordi de ikke
trenger a vere utformet for heyt trykk. Ved bruk av kondensatorer kan trykkekningen
holdes lav under driften. Trykkekningen kan holdes lavere enn 100 mbar og fortrinns-
vis lavere enn 50 mbar, hvilke verdier er akseptable for konvensjonelle typer av lag-
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krystallisatorer. P4 grunn av den umiddelbare kondensering av fordampende opp-
lesningsmiddel og dets tilbakeforing til blandingen, bibeholdes blandingens sammen-
setning under krystalliseringen, og dette gir ikke opphav til noen uegnsket/forstyrrende
konsentrasjonsgradient. En ytterligere fordel bestar 1 at forbindelser som ikke kan
krystalliseres fra smelten, eller som krystalliserer til ugunstige krystallformer eller har
tendens til 4 underga termisk nedbrytning, ogsa kan renses ved denne fremgangsmate.
Fremgangsmaten medferer ogsa den fordel at relativt hegytsmeltende forbindelser med
et smeltepunkt pa 80 °C eller hayere ogsa kan renses. Fremgangsmaten er derfor ogsa
egnet for krystallisering av forbindelser fra opplesninger som inneholder et overskudd
(pa vektbasis) av opplesningsmiddel.

Det benyttede opplesningsmiddel kan ha et kokepunkt som er lavere eller
hgyere enn smeltepunktet for den enskede forbindelse. Fortrinnsvis benyttes et lavt-
kokende opplesningsmiddel, spesielt et opplesningsmiddel med et kokepunkt som er
lavere enn smeltepunktet for den enskede forbindelse. Dette medferer den fordel at
opplesningsmiddelresiduet lettere lar seg fjerne fra krystallene enn 1 det tilfelle hvor det
benyttes hgytkokende opplasningsmidler. Pa grunn av den samtidige kondensering av
opplesningsmidlet, 1 det minste under krystalliseringsprosessen, kan den opprinnelige
sammensetning av blandingen opprettholdes. I denne forbindelse er det hensiktsmessig
a veie mengdene av den tilsatte urene blanding og det tilsatte opplesningsmiddel, eller
a bestemme mengdene av dem pa andre mater, for eksempel ved & méle oppfyllings-
nivaene eller ved & méle og integrere stremningshastigheten under overferingen til
mottakerbeholderen.

Opplesningsmidlet eller opplesningsmiddelblandingen mottas fortrinnsvis med
en forhandsbestemt temperatur. Rablandingen oppvarmes og smeltes om nadvendig, og
mnferes deretter 1 det mottatte opplesningsmiddel eller den mottatte opplesnings-
middelblanding pa en egnet mate. Pa en slik mate kan en meget plutselig og heftig for-
dampning av opplesningsmidlet forhindres, dersom det benyttede opplesningsmiddels
kokepunkt er lavere enn sterkningspunktet for raproduktet eller blandingen av
forbindelser som skal renses. Opplesningsmidlet eller opplesningsmiddelblandingen
blir med fordel omrert eller tvangssirkulert (f.eks. ved rundpumping) under opplesnin-
gen av rablandingen. Dette kan bidra til 4 hindre lokal overopphetning og overdreven
koking av det mottatte opplesningsmiddel. Opplasningsmiddel som fordamper 1
mottakerbeholderen, blir fortrinnsvis kondensert og tilbakefort til denne. Dette gjer det
mulig 4 holde konsentrasjonsforholdene konstante 1 stor grad.

I henhold til en foretrukket fremgangsmate avstedkommes turbulent blanding,
spesielt nar veggen, ved kontrollert opplesningsmiddelkoking. Dette innebarer at en
tilstekkelig mengde varmeenergi tilferes til opplesningsblandingen for & oppna en lett
koking og bobling direkte ved veggene. Dette akselererer 1 betydelig grad opplgsningen
av smeltede forbindelser som flokkulerer nar de innfores 1 opplesningsmidlet som
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koker ved lavere temperatur enn den smeltede forbindelses sterkningspunkt. Varme-
overferingsmediet fores fortrinnsvis inn 1 mottakerens varmekappe pa en slik méte at
senkningen av dets temperatur nar det passerer gjennom varmekappen, kompenserer
for variasjonen 1 opplgsningsmidlets kokepunkt, hvilket varierer lokalt 1 henhold til
dybden under vaskeflaten. Derfor tilferes tilstrekkelig mye varmeenergi til opples-
ningsmiddelblandingen for & oppna en temperaturgradient 1 varmekappen som kom-
penserer npyaktig for trykkavhengigheten av opplgsningsmidlets kokepunkt. Fordelen
med dette er at ensartet koking finner sted langs hele den oppvarmede vegg. Samtidig
kan vaesken sirkuleres for & bidra til & oppné blanding av opplesningsmidlet og rapro-
duktet som skal oppleses.

Krystallaget blir med fordel utsvettet etter at det ikke-krystalliserte residuum
(restopplesningen) er blitt drenert, og de gjenvarende krystaller renses ytterligere (dvs.
omkrystalliseres) 1 ytterligere trinn. P4 denne méte kan det oppnés sluttprodukter med
hvilke som helst renhetsnivéer. I henhold til en foretrukket fremgangsmate skilles
krystallaget fra det ferste krystalliseringstrinn fra krystalliseringsflatene (de ferste
varmevekslerflater) 1 det forste krystalliseringstrinn, og krystallaget skilles fra
krystalliseringsflatene (forste varmevekslerflater) ved at det feres opplesningsmiddel
over disse snarere enn ved smelting. Mengden av opplesningsmiddel blir fortrinnsvis
bestemt pa forhand, for eksempel ved utveiing, slik at blandingen til slutt har den
krevde sammensetning for det neste krystalliseringstrinn. Det kan vere aktuelt a utfore
flere forste krystalliseringstrinn, &4 samle opp det utsvettede krystallisat og & rense det 1
et andre krystalliseringstrinn etter at en tilstrekkelig mengde er blitt akkumulert (dette
gjelder pa tilsvarende maéte for flere enn to trinn).

Fortrinnsvis blir en utsvettingsfraksjon fra det andre krystalliseringstrinn lagret
midlertidig og senere blandet med friskt rdprodukt og opplesningsmiddel og renset 1 et
nytt ferste krystalliseringstrinn. Avhengig av den enskede renhet av sluttproduktet blir
krystallisatet (krystallene) fortrinnsvis blandet med en egnet mengde opplesnings-
middel, slik at det dannes en blanding med en sammensetning som er egnet for den
neste krystallisering, hvilken blanding sa renses 1 et ytterligere (andre) krystalliserings-
trinn.

I en foretrukket variant serges det for at enten kjglevann eller damp ledes
gjennom varmevekslerflatene via et primert kjale-/oppvarmingskretslep, som er
forbundet med de primare varmevekslerflater. Fordelen med dette er at krystallise-
ringen, utsvettingen og smelteprosessene alltid utferes med ett og samme medium
(sekundeert kretslap) og er 1 stand til & finne sted meget raskere, fordi varmeover-
foringsmediet allerede foreligger ved egnede temperaturer.

En mulig anvendelse av fremgangsméten ifelge oppfinnelsen er for rensing av
blandinger inneholdende fytosteroler. @nskede forbindelser, som skal fremstilles med
en hay grad av renhet, inkluderer for eksempel B-sitosteroler, stanol, fytostanol, deres
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derivater, spesielt deres esterderivater, eller steroler av animalsk opprinnelse. De
uenskede forbindelser (forurensninger) som skal skilles ut fra den urene blanding av
forbindelser, innbefatter, 1 disse eksempler, kampestaner, sitostaner, kampestanoner,
sitostanoser, fettalkoholer, a-steroler, fettsyrer og andre komponenter, spesielt
kromatogene komponenter. Rensingen av urene sterolblandinger og utvinningen av
kolesterol, sitosterol, kamposterol, stigmasterol, avenasterol eller brassikasterol, eller to
eller flere av de ovennevnte forbindelser fra en blanding som inneholder ytterligere
(ugnskede) forbindelser, er et ytterligere, uavhengig siktemal med oppfinnelsen.

Etanol og/eller propanol foretrekkes som opplesningsmiddel for rensing av
sterol- eller fytosterolblandinger. Fordelen med disse opplesninger er at de ogsa kan
anvendes 1 pafglgende prosesser og derfor ikke har noen forstyrrende innvirkning pa de
pafelgende fremgangsmatetrinn. Opplesningsmidlet som inneholdes 1 krystallsjiktet,
fiernes med fordel ved fordampning forut for smeltingen av krystallene. P4 denne mate
er det mulig 4 oppné nesten opplesningsmiddelfrie produkter.

En anordning for rensing av et hoytsmeltende organisk raprodukt eller
blandinger av forbindelser ved fraksjonert lagvis krystallisering, 1 henhold til
oppfinnelsen, omfatter;

- en krysallisator med ferste varmevekslerflater gjennom hvilke et varmeoverforings-
medium er 1 stand til 4 stremme eller sirkulere,

- minst én forste tank for mottak av det hoytsmeltende organiske raproduktet eller
blandinger av forbindelser,

- minst én andre tank for lagring av sluttproduktet eller produktfraksjonene, og

- rerledninger for tilfersel av det heytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger
av forbindelser til krystallisatoren og for a overfore det rensede produkt til den andre
tanken, hvor;

- en mottakertank og en tank for lagring av opplesningsmiddel er tilveiebrakt,

- den forste tank for raproduktet er forbundet med mottakertanken (61) via et til-
forselsrer, og

- tanken for lagring av opplesningsmiddel er forbundet via rerledninger

med mottakertanken og med krystallisatoren,

- krystallisatoren er forbundet med andre varmevekslerflater for kondensering av
opplesningsmiddel fordampet under krystalliseringen og for & returneres til
krystallisatoren og

- en kondensator er forbundet med mottakertanken.
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Anordning omfatter mottagerbeholder og en lagringstank for
opplesningsmiddel, ved at den ferste beholder for raproduktet er forbundet med
mottakerbeholderen via et tilferselsrer, ved at lagringstanken for opplgsningsmiddel er
forbundet med rerledninger til mottakerbeholderen og til krystallisatoren, ved at
krystallisatoren er forbundet med andre varmevekslerflater (kondensator), og ved at en
kondensator er anbrakt 1 eller pad mottakerbeholderen. Krystallisatoren ifelge
oppfinnelsen medferer den fordel at forbindelser som ikke tidligere kunne
krystalliseres fra smelten, eller krystalliserte til ugunstige krystallformer, nd kan renses
ved lagvis krystallisering p& varmevekslerflater. Anvendelsesomrédet for
krystalliseringsanordningen er betydelig utvidet, fordi ogsa lavtkokende
opplesningsmidler kan benyttes. De andre varmevekslerflater tjener til 4 kondensere
opplesningsmiddel som maétte fordampe under krystalliseringen og a tilbakefore det til
krystallisatoren.

De andre varmevekslerflater anordnes med fordel 1 krystallisatoren. Et slikt
arrangement er serlig velegnet for statiske krystallisatorer. I dette tilfelle kan de andre
varmevekslerflater anordnes pa toppen av den statiske krystallisator, over de ferste
varmevekslerflater. De andre varmevekslerflater strekker seg fortrinnsvis hovedsakelig
gjennom hele tverrsnittsarealet av krystallisatoren, slik at konsentrasjonsgradientene
som dannes ved fordampning av opplgsningen unngas, fordi det kondenserte opplas-
ningsmiddel blir jevnt fordelt over overflaten av den benyttede opplesning. Imidlertid
er det ogsa tenkelig a feste en ekstern kondensator til krystallisatoren.

De andre varmevekslerflater, spesielt dem for dynamiske krystallisatorer,
anordnes pa utsiden av krystallisatoren. Fordelen med dette er at ensartet blanding
finner sted pa utsiden av krystallisatoren ved sirkulering av opplesningen. En anord-
ning av de andre varmevekslerflater pa utsiden av krystallisatoren er ideell for
dynamiske krystallisatorer. Fordampende opplasningsmiddel kan derfor tilbakefores
direkte til bunnen av den dynamiske krystallisator.

En kondensator anordnes med fordel ogsé pa mottakerbeholderen. Dette gjor
det mulig & returnere fordampende opplesningsmiddel ved opplasning av en smeltet
forbindelse. Det er ogséd hensiktsmessig & anordne en kondensator pa lagringstanken for
opplesningsmiddel. Denne kondensator gjer det mulig & oppsamle opplesningsmidlet
som fortsatt fordamper under kondensering eller smelting av krystallene.

I en seerlig foretrukket utferelsesform blir et primert kjole-/oppvarmingskrets-
lep forbundet med de forste varmevekslerflater, hvilket kretslgp har en ferste og en
andre oppvarmings-/kjeleenhet. Bruk av to eller flere separate oppvarmings-/ kjele-
enheter medforer den fordel at krystalliseringen, utsvettingen og smelteprosessene kan
akselereres vesentlig nar varmeoverferingsmediene allerede er til stede ved tempera-
turer som kreves for disse prosesser. Oppvarmings-/kjgleenhetene kan ogsa kombineres
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med egnede lagringsbeholdere for varmeoverferingsmedium, slik at det er et tilstrekke-

lig lager av varmeoverferingsmedium ved hver temperatur, og at prosessbelastingstop-

per derfor ikke patrykkes de primare oppvarmings-/kjeleenheter.

Det primare kjole-/oppvarmingskretslgp utstyres med fordel med tre energi-
enheter, nemlig en ferste energienhet for & frembringe kjelt vann med en ferste lav
temperatur, en andre energienhet for & frembringe kjolevann med en andre, midlere
temperatur og en tredje energienhet for a frembringe damp med en tredje, hoy
temperatur.

Fremgangsmate 1 henhold til oppfinnelsen kan anvendes for rensing av
blandinger av forbindelser med hayt smeltepunkt, som for eksempel B-sitosterol,
stanol, fytostanol og deres derivater, spesielt deres esterderivater eller steroler av
animalsk opprinnelse. I disse eksempler er starkningspunktene for forbindelsene som
skal renses fortrinnsvis heyere enn kokepunktene for de benyttede opplesningsmidler.

Et ytterligere siktemal med oppfinnelsen er en anordning som omfatter en
mottakerbeholder som er utstyrt med en varmekappe som omslutter beholderen 1 det
minste delvis, slik at vaeske som mottas 1 beholderen under drift kan oppvarmes, og ved
at det er anordnet en kondensator 1 eller pa mottakerbeholderen for kondensering av
fordampende opplegsningsmiddel. Fordelen med denne anordning er at forbindelser
med heyere smeltepunkt kan oppleses uten bruk av noe rereverk ved generering av en
ngdvendig grad av veeskeomrering ved regulert koking. Videre kan opplegsningsmidlet
tvangssirkuleres, som omtalt mer detaljert for ovenfor.

Oppfinnelsen beskrives nermere 1 det nedenstaende med henvisning til
tegningene, som viser utferelseseksempler. Pa figurene er de samme henvisningstall
benyttet for de samme deler.

Fig. 1 viser en forste utferelsesform av en krystalliseringsanordning med en statisk
krystallisator.

Fig. 2 wviser en del av krystalliseringsanordningen ifglge fig. 1 1 forsterret mélestokk.

Fig. 3 viser krystalliseringsanordningen vist pa fig. 2, men med en krystallisator med
dynamisk fallende film istedenfor en statisk krystallisator.

Fig. 4 viser et forste eksempel pa en krystallisator med en kjelespiral anordnet 1 den
ovre del av krystalliseringsrommet.

Fig. 5 viser et andre eksempel pa en krystallisator med en platevarmeveksler anordnet
1 den gvre del av krystalliseringsrommet istedenfor en spiral.

Fig. 6 viser et tredje eksempel pa en utferelse av en krystallisator med en ekstern
varmeveksler (kondensator) anordnet pa toppen av krystallisatoren.

Fig. 7 viser skjematisk et eksempel pa en mottaker med en varmekappe og en
kondensator, 1 hvilken mottaker raproduktet innferes og oppleses 1 et mottatt
opplesningsmiddel.

Fig. 8 viser mottakeren ifplge fig. 7 med oppvarmet varmekappe.
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Fig. 9 viser mottakeren ifelge fig. 7 under drift.

Eksemplet pa en utferelsesform av en krystalliseringsanordning 11 som er vist
pa figur 1, har en sakalt statisk krystallisator 13 med ferste varmevekslerflater 17
anordnet 1 et krystalliseringsrom 15, gjennom hvilke flater varmeoverferingsmedium
strommer under drift. Varmevekslerflater 17 er forbundet via rerledninger 19, 21 med
et primart kjole-/oppvarmingskretslop 23. Kjele-/oppvarmingskretslgpet 23 har tre
energienheter, nemlig en forste enhet 25 for kjelt vann, en andre energienhet for kjole-
vann av en midlere temperatur og en tredje energienhet for damp. De tre energienheter
er forbundet via rerledninger 26, 28, 30 og 19 med varmevekslerflater 17. De individu-
elle rerledninger 26, 28 og 30 kan avstenges ved hjelp av ventiler 31, 33, 35, slik at
varmeoverferingsmediet av gnsket temperatur, fra en gitt energienhet, alltid kan tilferes
til varmevekslerflatene. En pumpe 37 innsatt 1 rerledning 21 benyttes for & fore varme-
overfegringsmediet gjennom rerledningen 19, 21, 26, 28 og 30. Et forbiledningsrer 39
med en ventil 41 gjor det mulig a tilbakefere varmeoverferingsmedium for a blandes
med varmeoverfegringsmedium som kommer fra den forste, andre eller tredje energi-
enhet 25, 27, 29. Pa denne mate kan enhver temperatur av mediet som stremmer til
krystallisatoren, bygges opp, 1 omradet mellom temperaturene av varmeoverferings-
mediene fra den kaldeste og den varmeste energienhet. For dette formal er det tilveie-
brakt et kontrollkretslop omfattende kontroll- og blandeventiler 41 og 43 og en
temperaturmaler 45.

Andre (nr. 2) varmevekslerflater 45 er tilrettelagt 1 den evre del av krystal-
liseringsrommet 15. Disse andre varmevekslerflater 45 er forbundet med et andre
(sekundeert) kjelekretslop 49 (ikke vist 1 detalj pa figurene). Kjeleenergien kan her
oppnas for eksempel fra én av de ovennevnte energienheter — for kjelt vann eller
kjglevann.

Krystallisator 13 er forbundet via rerledning 51 med en lagringstank 53 for
opplesningsmiddel. Lagringstanken 53 for opplesningsmiddel mottar et opplesnings-
middel eller en opplesningsmiddelblanding som kan tilferes via et tilferselsrer 55. En
kondensator 47 er forbundet med opplesningsmiddeltanken for kondensering av
opplesningsmiddeldamp som slipper ut fra opplesningsmiddeltanken 53 eller fra
krystallisatoren.

Lagringstanken 53 for opplesningsmiddel er via rerledning 59 forbundet med
en mottakerbeholder 61. Mottakerbeholder 61 har en tilferselsrerledning 63 som er
forbundet med en raprodukttank 65. En tilferselspumpe 67 ferer raproduktet fra
raprodukttanken 65 til mottakerbeholder 61 under drift. Tilferselsrerledning 63 munner
ut 1 sirkulasjonsrerledning 71 for opplesning eller 1 mottakerbeholder 61 pa toppen.

Mottaker 61 er via en oppladningsrerledning 67 forbundet med krystallisator
13. En pumpe 69 1 rerledning 67 tjener til 4 overfere den mottatte blanding inn 1
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krystallisator 13. Oppladningsrerledningen 67 er fort inn 1 krystallisatoren 13 1 dennes
gvre del, hvor den mottatte blanding kan fordeles jevnt over kjeleflatene via egnede
fordelere (for en nermere beskrivelse, se nedenfor). Rerledningen 67 har en sidegren,
nemlig sirkulasjonsrerledningen 71 for opplesning, som er forbundet med mottaker-
beholderen 61. Den mottatte blanding kan overferes til krystallisatoren 13 ved apning
av ventil 75 og lukking av ventil 73, eller den kan rundpumpes nar ventil 75 er stengt
og ventil 73 er apen. Rundpumpingen kan akselerere opplgsningen av raproduktet.

Krystallisator 13 er via et samlerer 77 forbundet med en rerledning 79 til
mottakerbeholder 61. Dessuten er samlereret 77 forbundet via ventiler 80, 81 og rer-
ledninger 83, 84 med henholdsvis tanker 85 og 87. Her tjener tanken 85 til 4 motta
krystalliseringsresiduet (restopplesningen), mens tanken 87 mottar sluttproduktet.
Under drift kan residuet pumpes (med pumpe 89) fra tanken 85 til en annen separa-
sjonsenhet, fortrinnsvis en destillasjonsenhet, fra hvilken det gjenvundne opplesnings-
middel tilbakeferes til opplgsningsmiddeltanken 53.

Samlereret 77 kan avstenges med en avstengningsventil 91. Vaske kan
dreneres fra krystallisator 13 enten til mottaker 61 eller til tanker 85, 87, 1 henhold til
mnstillingen av de respektive ventiler 80, 81 eller 93.

I den her som eksempel viste utferelsesform er det ogsa installert en mellom-
tank 95. Mellomtanken 95 er ogsé forbundet med samleregret 77 (rerledning 98, ventil
99) og er likeledes forbundet via rerledning 100 og ventil 101 med mottakerbe-
holderen.

En overstremningsrerledning 103, som er forbundet med krystallisatoren like
ovenfor varmevekslerflatene 17, forbinder krystalliseringsrommet 15 med rerledning
79. Blanding kan dreneres fra krystallisatoren 13 og inn 1 mottakeren 61 gjennom over-
stromningsrerledning 103.

Rersystemet, som gjor det mulig a4 dekke og spyle de enkelte tanker med en
mert gassatmosfzere, er angitt ved henvisningstall 155.

Eksemplet pa en utferelsesform vist pa figur 3 avviker fra anordningen vist pa
figurer 1 og 2 ved at det 1 stedet for en statisk krystallisator 13 er benyttet en
krystallisator 14 med fallende film. Krystallisatoren med fallende film har, som
tidligere kjent 1 faget, en produktsirkulasjonsrerledning 107 med pumpe 109 for
transport av blandingen som skal krystalliseres, 1 kretslgpet fra bunnen 111 til toppen
113 av krystallisatoren. En kondensator 47 er anordnet pa utsiden av krystallisatoren
14, og kondensatorens 47 tilknytningspunkt 11 er direkte forbundet med bunnen av
krystallisatoren med fallende film.

Forskjellige utferelser av statiske krystallisatorer 13 er vist pa figurer 4-6,
hvilke krystallisatorer har andre (nr. 2) varmevekslerflater vist ved henholdsvis 47a,
47b og 47c, 1 ulike arrangementer, over de forste varmevekslerflater. Varmeveksler-
flater 47a og 47b kan for eksempel vare utformet som en rerbunt 47a og en platestabel
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47b, som er anordnet 1 krystallisatoren over de forste varmevekslerflater 17. Imidlertid
er det ogsa tenkelig & benytte en ekstern kondensator 47¢, som kan vere flensforbundet
med krystallisatoren og utformet for eksempel som en rervarmeveksler.

De statiske krystallisatorer som anvendes 1 en utferelsesform av krystallise-
ringsanordningen ifelge oppfinnelsen, kjennetegnes ved at vaskefordelerne 117 er
anordnet rett over de ferste varmevekslerflater 17. Vaskefordelerne 117 tjener til &
fordele opplesningsmiddel eller oppvarmet blanding ensartet over de forste varme-
vekslerflater, hvilket gjor det mulig a fjerne de vedheftende krystallag fra krystallise-
ringsflatene ved opplesning, uten at dette resulterer 1 overopphetning.

Mottakerbeholderen 61 som er vist pé figurer 7-9, er utstyrt med en konden-
sator 119 som tjener til 4 kondensere fordampende opplesningsmiddel under opp-
lgsningen av det innferte raprodukt. Kondensatoren 119 er utstyrt med forbindelses-
rerledninger 121 gjennom hvilke et kjelemedium eller kuldemedium kan sirkuleres.

En sirkulasjonsrerledning 123 og et fordelingsrer 125 gjor det mulig & rund-
pumpe vaeskeblandingen under driften, spesielt under opplasningsoperasjonen.
Fordelingsreret 125 har flere &pninger 127 som er rettet nedad eller ut til siden,
gjennom hvilke sirkulert opplesning fordeles 1 mottakerbeholderen 61. Fordelingsroret
125 strekker seg en kort avstand fra bunnen 126 av mottakeren, slik at veeskebland-
ingen kan settes 1 bevegelse, spesielt 1 bunnen av tanken.

Et annet spesielt trekk ved mottaker 61 er at den er utstyrt med en varmekappe
129. Varmeenergi kan tilferes til mottakeren 61 pa en kontrollert méte ved hjelp av
varmekappen 129. Varmekappen 129 er fortrinnsvis utformet som en dobbeltkappe
131, gjennom hvilken det sirkuleres et varmeoverferingsmedium. I bunnen 126 har
dobbeltkappen én eller flere innlgpsapninger 131 for tilfersel av et varmeoverferings-
medium, og 1 det gvre perifere omrade har den ytterligere én eller flere utlepsdpninger
133 for uttak av varmeoverferingsmediet. Varmeenergi tilferes ved sirkulering av et
varmeoverferingsmedium fra bunnen til toppen 1 varmekappen, slik at opplesnings-
midlet koker svakt ved beholderens vegger (bobling; se fig. 8). Bobling som frem-
bringes ved at svak koking er tilstrekkelig til & frembringe en turbulent omrering,
akselererer opplesningen av blandingen som skal renses, og spesielt raproduktflatene
som kan dannes under opplegsningsoperasjonen, og som har en tendens til & synke ned
mot bunnen av beholderen. Figur 9 viser hvordan fordampende opplesningsmiddel
kondenseres pa kondensatoren 119 og drypper tilbake 1 vesken.

Mottakeren kan ha de felgende egenskaper:
e Kappen kan oppvarmes med damp eller med et vaeskeformig varmeoverferings-
medum.
o Kappen kan vere av den konvensjonelle type (dobbel vegg) eller av en type
med fordypninger eller formstansede plater.



10

15

20

25

30

35

341184

12

Det er viktig 4 holde en sa ensartet temperaturfordeling som mulig pa mottaker-
beholderens innervegg nar opplesningsmidlet koker, slik at det oppnas en ens-
artet bobling over alle de fuktede deler av beholderens vegger. Bruk av varm
damp er fordelaktig, fordi denne fordeles jevnt gjennom kappen. Falgelig kreves
det ingen spesielle forholdsregler, som for eksempel ledeplater og lignende 1
kappen.

Nar det benyttes et vaskeformig varmeoverferingsmedium, ma dette fores langs
hele veggoverflaten. Dette oppnas ved hjelp av hensiktsmessig utformede lede-
plater eller lignende innretninger.

Fordelen ved a benytte et vaeskeformig varmeoverferingsmedium er: opples-
ningsmidlets kokepunkt (som er trykkavhengig) eker 1 retningen fra overflaten
og ned mot tankens bunn som felge av at det hydrostatiske trykk eker med
ekende dybde. Varmeoverferingsmediet blir derfor med fordel innfert 1 kappen 1
beholderens bunn og tatt ut pa toppen. Dets temperatur faller, fordi varmeover-
feringsmediet avgir varmeenergi til det kokende opplesningsmiddel (1 motset-
ning til dette kondenseres damp overalt ved den samme temperatur). Varme-
overforingsmediets massegjennomgang kan innstilles slik at dets temperatur
avtar 1 samme grad (pa dets vei fra inntaket til varmekappens uttak) som koke-
punktet av opplgsningsmidlet fra tankens bunn til dens overflate. Dette sikrer at
det oppnas et ekstremt ensartet varmeinntak, slik at det oppnas en meget ensartet
bobling over hele den oppvarmede veggflate.

Generell beskrivelse av fremgangsmaten:

II.

Fremstilling
Rablandingen som skal renses, holdes 1 tanken T-2 ved en temperatur over

starkningspunktet. Temperaturer over sterkningspunktet, fortrinnsvis ca. 10-
15 °C over sterkningspunktet, er egnede.

I tank T-1 holdes opplesningsmidlet, for eksempel etanol, ved en temperatur
som er egnet for pafelgende inntak av blandingen som skal krystalliseres (se
nedenfor, I1.2.) Etanolen kan tilbakeferes partielt eller 1 sin helhet fra en gjen-
vinningsprosess. Tank T-1 er pa toppen utstyrt med kjeleflater (kondensator)
som kjales med kjelt vann eller kjolevann og hindrer opplesningsmidlet1 a
fordampe fra tanken.

Mottak av opplesningsmidlet

En egnet mengde av opplesningsmidlet (malt f.eks. ved maling av oppfyllings-
nivaet 1 tank T-3 eller 1 tank T-1, eller ved utveiing 1 tanker T-1 og/eller T-3,
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eller ved stremningsmaéling) overferes til tank T-3. Avhengig av ordningen av
tankene kan overferingen finne sted ved gravitet (&pning av dreneringsventilen
pa T-1) eller ved hjelp av en pumpe (ikke vist).

Opplesningsmidlet sirkuleres med pumpe P-3 1 det korte kretslep (ventil 75
lukket, ventil 73 dpen). Réblandingen tilsettes na til opplesningsmidlet med
pumpe P-2. Stromningshastigheten gjennom P-2 velges slik at det ikke finner
sted noen plutselig fordampning av det sirkulerte opplesningsmiddel. Med
kondensatoren tilfestet (f.eks. kjaling med kjelevann) forhindres fordampning
av opplesningsmidlet fra tanken. Stremmen av kondensert opplesningsmiddel
reduserer ogséd kokingen av opplesningsmiddelblandingen pé overflaten i tank
T-3. Mengden av rablanding som tilferes, males og reguleres ved hjelp av
egnede innretninger (se 1 ovenfor) — maling av oppfyllingsniva eller ved veiing
av tank T-3 og/eller T-2, eller ved maling og beregning av den totale strom av
rablandingen.

Krystallisering

Den mottatte opplesning pumpes inn 1 krystallisatoren med pumpe P-3. En
statisk eller dynamisk (f.eks. med fallende film) krystallisator kan benyttes for
krystallisering. Den foretrukne krystallisering av substansen som skal renses,

foretas ved programmert senkning av temperaturen 1 krystallisatoren (kjele-/
oppvarmningskretslep med temperert varmeoverferingsmedium). De (eventu-
elle) kjolende flater 1 den evre seksjon av krystallisatoren (f.eks. kjeling med
kjelevann) hindrer opplgsningsmiddeldampen 1 & unnslippe ved kondensering
og tilbakefoaring av det kondenserte opplesningsmiddel til krystallisatoren.
Krystalliseringen avsluttes etter at en foreskreven mengde av den benyttede
substans er blitt utkrystallisert. Denne mengde kan overvakes ved hjelp av
konvensjonelle metoder under krystalliseringen, for eksempel maling av nivaet
1 oppsamlingstanken i en krystallisator med fallende film, eller ved krystallise-
ring med en definert temperaturregulering innenfor et definert tidsrom.

Drenering av restopplgsningen og kondensering

Den ikke-krystalliserte restopplesning, som inneholder konsentrerte forurens-
ninger (uenskede substanser), dreneres inn 1 tank T-5.

Krystallmassen utsvettes 1 krystallisatoren ved langsom oppvarming (kontrol-
lert temperaturregulering). Utsvettingsfraksjonen kan sa fortsatt dreneres inn 1
tank T-5. Den utsvettede mengde kan bestemmes ved veiing 1 tank T-5 eller 1
krystallisatoren (idet hver av disse innretninger installeres péd veieceller) eller
ved nivamaling 1 tank T-5. Det andre kutt av utsvettingsfraksjonen dreneres inn
1 tank T-3 (utsvettingsfraksjoner dreneres alltid ved gravitet), hvor det tilsettes
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til blandingen som benyttes for krystallisering 1 den neste krystalliseringssyk-
lus. Dersom den krystalliserte fraksjon skal omkrystalliseres for ytterligere
rensing (1 et ytterligere krystalliseringstrinn), blir det andre kutt av utsvettings-
fraksjonen fort inn 1 mellomtank T-4, hvor det lagres midlertidig. Imidlertid
kan utsvettingsfraksjonen utgjeres av bare ett kutt, 1 henhold til den rensede
blandings separeringsatferd, og denne fraksjon kan enten tilsettes til restopp-
lgsningen 1 tank T-5 eller dreneres inn 1 tank T-3 eller T-4, avhengig av sam-
mensetningen av restopplgsningen.

Ukontrollert unnslipping av opplesningsmidlet forhindres ved kjeling av
kondensasjonsflatene 1 den gvre seksjon av krystallisatoren.

Den opplesningsmiddelrike restopplesning 1 tank T-5 kan tilferes til en egnet
prosess for partiell eller fullstendig gjenvinning av opplesningsmiddel.

Smelting av krystallene

Temperaturen blir na gket for smelting av krystallene.

Dersom den krystalliserte fraksjon allerede utgjor det rensede sluttprodukt,
okes temperaturen til en passende verdi ved hvilken den regulerte (dvs. ikke
altfor plutselige) fordampning av opplesningsmidlet som fortsatt er til stede 1

krystallmassen, fullferes. Kjolingen pa kondenseringsflatene 1 krystallisatoren
slas av. Det fordampede opplesningsmiddel tilferes gjennom en rerledning 51
til opplesningsmiddeltank T-1 og kondenseres der 1 kondensatoren som tanken
er utstyrt med. Fordampningen av opplesningsmidlet 1 krystallisatoren kan for
eksempel overvakes ved temperaturmaling 1 krystallisatorens produktrom. En
vesentlig gkning 1 temperaturen inne 1 krystallisatoren er en indikasjon om at
opplesningsmidlet er blitt fordampet. Varmebarerens temperatur gkes deretter
til en passende verdi over smeltepunktet for det opplesningsmiddelfrie produkt
for & smelte de gjenvaerende krystaller. Den smeltede masse dreneres deretter
inn 1 tank T-6 som sluttprodukt.

Dersom den krystalliserte fraksjon skal omkrystalliseres 1 et ytterligere krystal-
liseringstrinn, blir en fastsatt mengde opplesningsmiddel overfert til T-3 under
utsvetting. Det utsvettede krystallisat kan smeltes som ovenfor beskrevet, men
krystallene kan ogsa oppleses ved hjelp av metoden beskrevet 1 det falgende.
Temperaturen 1 krystallisatoren holdes pa en passende verdi ved hvilken ingen
vesentlig fordampning av opplesningsmidlet, spesielt ingen koking, finner
sted, gjennom et egnet valg av temperaturen av varmeoverferingsmediet.
Dreneringsventilene fra krystallisatoren til T-3 apnes. Opplesningsmidlet pum-
pes fra T-3 til krystallisatoren via pumpe P-3 og blir der pafert, fortrinnsvis
pasproytet, pa krystallene. Pasproytningsinnretningene ma garantere fordeling
av det spraytede opplesningsmiddel over hele tverrsnittsarealet av krystallisa-
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toren som opptas av krystallene. Eksempelvis kan veskeformige fordelere
benyttes, som for eksempel slike som allerede er kjent for bruk 1 destillasjons-
kolonner. Krystallene blir sa opplest 1 det pasproytede opplesningsmiddel.
Vaskemassen dreneres kontinuerlig fra krystallisatoren til T-3 sa lenge pum-
pen P-3 forblir pasatt. Smeltingen av krystallene kan finne sted for eksempel
ved veiing av krystallisatoren eller tank T-3 (installering pa veieceller) eller
ved maling av oppfyllingsnivaet 1 T-3. En indikasjon om fullstendig opples-
ning av krystallene kan for eksempel vare at det er oppnadd en bestemt verdi
for den malte mengde (vekt eller niva), eller at denne mengde holder seg pa et
niva som ikke lenger varierer over en gitt tid. Imidlertid er det ogsa mulig a
foreta smeltingen 1 lgpet av en bestemt, avpasset tid uten overvaking av vekt
eller niva etter definerte parametere (stromningshastighet av opplesningsmidlet
som sirkuleres med P-3, temperatur).

Séa snart krystallsjiktet er blitt opplest, slas pumpe P-3 av. I mottakeren T-3 er
det né en opplesning klar for (om)krystallisering i det neste krystalliserings-
trinn. Den fastsatte mengde opplesningsmiddel som er blitt mottatt under
kondenseringen 1 T-3, velges slik, at etter at krystallene er blitt opplest, utgjer
opplesningen - som er klar for den péfelgende (om)krystallisering - den
enskede andel av opplesningsmidlet. Gjennom opplesningsprosessen hindres
utslipping av opplesningsmiddeldamp ved kondensering pa de kjolende flater 1
den gvre seksjon av krystallisatoren.

(Om)krystallisering 1 det neste trinn
Blandingen 1 mottaker T-3, som inneholder den enskede forbindelse 1 en hoy-
ere konsentrasjon enn 1 startblandingen, pumpes na inn 1 krystallisatoren med

pumpe P-3. Krystalliseringen utferes pa en lignende mate som 1 det forrige
trinn (se III.1.). Under krystalliseringen blir utsvettingsfraksjonen som lagres
midlertidig 1 mellomtanken T-4, drenert eller pumpet fra det foregaende trinn
og mnn 1 T-3 (pumpe er ikke vist her). En egnet mengde opplesningsmiddel
overfores fra opplesningsmiddeltank T-1 til T-3, og en egnet mengde av ra-
blandingen tilsettes fra T-2 (se II.1. og 2.). Med "egnet" menes her at mengden
av blanding fra tank T-4, mengden av opplesningsmiddel fra opplesnings-
middeltank T-1, mengden av rablanding fra T-2 og mengden av ukrystallisert
opplesning fra dette trinn (se nedenfor), om ngdvendig med det ferste kutt av
utsvettingsfraksjonen fra dette trinn, tilbakeforer et masse- og opplesnings-
middelinnhold 1 blandingen som er egnet for den pafelgende krystalliserings-
prosess, etter at alle disse mengder er blitt blandet sammen.
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Drenering av restopplgsningen og kondensering

Den ikke-krystalliserte restopplesning fra det annet trinn dreneres inn 1 tank T-
3. Det forste kutt av utsvettingsfraksjonen tilsettes til denne restopplesning, om
ngdvendig. Begge trinn utfares som beskrevet 1 IV, bortsett fra at restopp-
lgsningen og, om nedvendig, den ferste del av utsvettingsfraksjonen, tilferes til
T-3 istedenfor til T-5. En andre del av utsvettingsfraksjonen lagres forelepig,
om ngdvendig, 1 mellomtanken T-4 og tilsettes umiddelbart forut for, under
eller straks etter opplesning av krystallene for tilferselstrinnet 1 den pafelgende
krystalliseringssyklus (trinnet med rablandingen, se ovenfor under punkt V.3.).

Smelting av krystallene
Smeltingen av krystallene utferes som beskrevet 1 V.2.

Dersom et ytterligere (om )krystalliseringstrinn benyttes, blir smeltingen, som
beskrevet 1 V.1., og alle ytterligere prosesstrinn utfert pa tilsvarende méte som
beskrevet 1 VI-VIIL

Opplesningen blandes under de felgende betingelser:

En nesten trykkles operasjon — trykket er lik arbeidstrykket 1 krystallisatoren og
er derfor lavere enn 100 mbar, fortrinnsvis lavere enn 50 mbar, for eksempel nar
det benyttes en statisk katalysator.

Opplesningsmidlets kokepunkt (ved arbeidstrykket) kan vare langt lavere enn
starkningspunktet for rablandingen som skal oppleses. Dersom for eksempel
sitosterol renses med etanol som opplesningsmiddel, er etanolens kokepunkt ca.
78-80 °C, og sterkningspunktene for produktfraksjonene som skal opplases er
ca. 90-110 °C,

Bruk av rereverk ses det stort sett bort fra, fordi slike inneholder mekanisk
bevegelige deler og er mer utsatt for svikt enn andre komponenter 1 systemet
(rereverk-akslingens pakninger anses som serlig svake punkter).

Fremgangsmate for opplesning av produktet eller blandingen av forbindelser som skal

renses:

Opplesningen blir forst oppvarmet 1 tanken nesten til dens koketemperatur. Det
tilferes sd varme pa kontrollert méte til tanken for & avstedkomme forsiktig
koking av opplesningsmidlet.

Det forsiktig kokende opplesningsmiddel sirkuleres med pumpe 69. Det stort
sett opplesningsmiddelfrie, smeltede raprodukt blir deretter tilsatt 1 utmalte
doser.

Raproduktet oppleses delvis, men har tendens til & flokkulere som folge av
hurtig nedkjeling ved kontakt med opplesningsmidlet, spesielt dersom dets
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starkningspunkt er heyere enn opplesningsmidlets kokepunkt. Flakene synker
og har en tendens til 4 akkumuleres 1 omrader av tanken nr bunnen og & feste
seg delvis til tankens bunn og vegger.

e Under den forsiktige koking dannes det bobler av opplesningsmiddeldampen pa
mottakerens varmekappeoppvarmede innervegger. Disse bobler forarsaker lokal
turbulent bevegelse og blanding av opplesningsmidlet 1 neerheten av bunnen og
veggene, det vil si nar alle de varmekappeoppvarmede flater 1 tanken, som falge
av hvilket produktflakene opplases meget hurtig. Dette er sarlig viktig 1 den
lavere seksjon/pé bunnen av tanken, fordi flakene har en tendens til & akkumu-
leres der.

¢ Det kokende opplesningsmiddel kondenseres pa kjeleflatene 1 den gvre seksjon
av tanken og tilbakefores til resten av vesken.

e Som felge av den samtidige sirkulering av opplesningen med pumpen oppnas to
ting:

a) Homogenisering av konsentrasjonene gjennom hele opplgsningens
volum;

b) Det unngas at flokkuleringen forer til akkumuleringer av dynger og
klumper takket vere opprettholdelse av bevegelse av tankens innhold.

e Oppvarmingen slas deretter av, slik at kokingen stopper, hvoretter opplgsningen
pumpes til krystallisatoren.

Kontroll av energitilferselen under kokingen:

Dersom damp benyttes, kan dampstremmen males og innstilles, for eksempel
pa en forhandsbestemt mengde ved hjelp av en strupeventil, eller den kan reguleres til
en gitt stremningsverdi.

I det tilfelle hvor det benyttes et veeskeformig varmeoverferingsmedium, kan
tilferselstemperaturen til kappen innstilles pa en forhandsbestemt verdi. Tilfersels-
temperaturen og tilbakelgpstemperaturen for varmeoverferingsmediet til og fra kappen
kan ogsa males, og tilferselstemperaturen kan sa reguleres slik at en forhdndsbestemt
temperaturdifferanse opprettholdes mellom tilferselen og tilbakeferingen av varme-
overferingsmediet.

Alkoholer (metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, butanol eller andre
alkoholer med hey verdi) og ketoner (f.eks. metyletylketon, som ofte benyttes 1
industrien) og blandinger av disse blir fortrinnsvis benyttet som opplesningsmidler for
rensing av steroler.

Fordeler ved fremgangsmaten ifelge oppfinnelsen:
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Fremgangsmaten ifelge oppfinnelsen muliggjer effektiv rensing av ramaterial-
blandinger som har tendens til 4 krystallisere 1 en ugunstig krystallstruktur eller har
tendens til & spaltes termisk under opplesningsmiddelfri rensing ved krystallisering.

Trykkles drift av systemet, eller drift av systemet ved lave trykk er mulig som
felge av bruken av egnede kjeleflater pa egnede punkter 1 systemet. Dette gjor det
mulig & anvende konvensjonelle krystallisatorer som ikke er egnede for et hoyere
arbeidstrykk (gunstig klassifisering 1 henhold til de gjeldende trykkbeholderregule-
ringene). Konvensjonelle krystallisatorer, som er utstyrt med tilleggskjaleflater, kan
benyttes ogsa nar opplesningsmidlets koketemperatur er lavere enn det opplesnings-
middelfrie produkts smeltetemperatur.

Kostbare filtrerings- eller sentrifugeringstrinn og pafelgende vasking av det
filtrerte eller sentrifugerte krystallisat med ytterligere (mengder) opplesningsmiddel
unngas ved bruk av krystallisering 1 lag.

Den nye fremgangsmate er velegnet for a oppna for eksempel fytosterol av en
kvalitet som tilfredsstiller kravene 1 neringsmiddelindustrien og den farmasgytiske
industri. Foretrukne ramaterialer for renseprosessen 1 henhold til oppfinnelsen er
fytosterolkonsentrater, hvilke fas som biprodukter ved bearbeidelse av neringsmidler,
cellulose eller lignende. Fytosterol er en samlebetegnelse for vegetabilske steroler og er
relatert til bade steroler og stanoler. De sistnevnte er de reduserte motparter til vegeta-
bilske steroler, hvilke forekommer mindre hyppig 1 naturen. De vanligste vegetabilske
steroler er sitosterol, kamposterol, stimasterol, avenasterol og brassikasterol. I tillegg
kan fremgangsmaéten ifelge oppfinnelsen ogsa benyttes for rensing av steroler av
animalsk opprinnelse, som for eksempel kolesterol.

Anordningen ifglge oppfinnelsen er vanligvis ogsa (eller "spesielt") egnet for
rensing av forbindelser med et smeltepunkt > 100 °C. Et raprodukt som skal renses,
ogsa 1 form av en smelte, kan raskt oppleses ved bruk av en mottakerbeholder som kan
oppvarmes under regulerte betingelser uten at det er nedvendig med spesielle om-
reringsanordninger (rerere). Opplesningen kan ogséd samtidig rundpumpes. Bruk av en
kondensator 1 mottakeren gjor det mulig & smelte hoytsmeltende forbindelser 1 et lavt-
kokende opplasningsmiddel, med pafelgende krystallisering ut av opplgsningsmidlet.

Eksempel 1
I et forseksanlegg for krystallisering ble den felgende opplesning tilberedt;

- ra sterolblanding, terr: 9 240 g

- opplesningsmiddel: etanol; 45 300 g

- total opplesning: 54 540 g
Opplesningen, av temperatur 78 °C, ble tilfert til en statisk forsekskrystallisator som
var blitt forhandskjelt til 72 °C. Deretter ble temperaturen av varmeoverferingsmediet
nedsatt til 30 °C 1lapet av 6 timer, og den ble holdt pa dette niva i 1 time. Deretter ble
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restopplesningen drenert 1 2 timer. Utsvettingsfraksjonen ble oppsamlet i 1,5 timer, og
temperaturen ble gket til 78 °C 1lepet av den tid.

Produktfraksjonene var som felger:

Fraksjon Tilfert Rest Utsvetting  Krystaller

(utbalansert)
Total mengde 54 540 42 630 1870 10 000
Mengde oppl.middel 45 300 37 490 1355 6 455
Mengde tort stoff 9200 5140 515 3 545
Innhold av steroler 50,5 % 25.5% 86,5 %
Eksempel 2

Krystallfraksjonen fra eksempel 1 ble fortynnet ved tilsetning av opplesnings-
middel, slik at det ble oppnadd et vektforhold opplesningsmiddel/terrstoff pa ca. 10:1.
Den saledes tilberedte opplesning, av temperatur 78 °C, ble tilfert til forsekskrystal-
lisatoren, som ble forhandskjelt til 76 °C. Deretter ble varmeoverferingsmediets
temperatur nedsatt til 36 °C 1lgpet av 7 timer, og den ble holdt ved denne verdi 11
time. Restopplesningen ble drenert 1 1,5 timer, utsvettingsfraksjonen ble oppsamlet 1
lgpet av 1,5 timer, og temperaturen ble gket til 77 °C under utsvettingen.

De folgende produktfraksjoner ble oppnadd:

Fraksjon Tilfort Rest Utsvetting Krystaller
(utbalansert)
Total mengde 38 800 34015 720 4 065
Mengde oppl.middel 35265 33040 545 1 680
Mengde tort stoff 3535 975 175 2 385

Innhold av steroler 86,5 % 59,7 % 99.2 %
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Forklaring av henvisningstall:

11
13

14

15

17
19,21
23
25,2729
26,2830
31

33

35
39

41

43

45
47
49

51

53

55

57
59

61

63

65

67
69

71
73,75
77
80,81
83,84
85

87

89

o1

Krystalliseringsanordning

Statisk krystallisator

Dynamisk krystallisator
Krystalliseringsrom

Forste varmevekslerflater
Rorledninger
Kjele-/oppvarmingsflater
Tilfereselsenheter for varmeoverferingsmedium
Rorledninger

Ventil

Ventil

Ventil

Forbiledningsrer

Ventil 1 forbiledningsreret
Reguleringsventil

Temperaturmaling

Andre varmevekslerflater

Andre kjolekretslop

Rerledning mellom krystallisator og opplesningsmiddeltank
Tank for lagring av opplesningsmiddel
Tilferselsror

Kondensator

Tilkoblingsrer

Mottakerbeholder

Tilferselsror

Réprodukttank

Tilferselsror

Pumpe

Ror mellom tilferselsror og mottakerbeholder 53
Ventiler

Oppsamlingsror

Ventiler

Rorledninger

Tank for residuum

Tank for sluttprodukt

Pumpe

Avstengningsventil
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Ventil for avstengning av rerledning 79
Mellomtank

Rerledning

Ventil

Rerledning

Ventil

Overstremningsror

Rorsystem

Sirkulasjonspumpe

Pumpe

Den dynamiske krystallisators samlebregnn

Toppen av den dynamiske krystallisator
Forbindelsespunkt mellom kondensatoren og den dynamiske krystallisator
Kondensator 1 mottakeren

Kondensatorens forbindelsesrer for et kjglemedium
Rearledninger for sirkulering av veeskeblandingen i mottakeren
Fordelingsrer

Mottakerens bunn

Apninger i fordelingsroret

Varmekappe

Ferste tilkobling for varmeoverferingsmedium
Andre tilkobling for varmeoverferingsmedium
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Patentkrav

1. Fremgangsmate for a rense et hoytsmeltende organisk raprodukt eller
blandinger av forbindelser med et smeltepunkt pa 80 °C ved fraksjonert lagvis krystal-
lisering,

karakterisert ved de folgende trinn:

- a opplese det haytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av
forbindelser 1 et opplesningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding for fremstilling
av en opplesningsblanding av en ensket sammensetning,

- a bringe opplesningsblandingen 1 kontakt med ferste varmevekslerflater av en
krystallisator og a tillate den a avkjeles langsomt, slik at det dannes et krystallag med
den gnskede forbindelse pé de forste varmevekslerflater, og

- a kondensere det fordampende opplesningsmiddel under den fraksjonerte
lagvise krystalliseringen, og a tilbakefare det til krystallisatoren.

2. Fremgangsmate ifelge krav 1, hvor det heytsmeltende organiske raproduktet
eller blandinger av forbindelser smeltes for det oppleses.

3. Fremgangsmate ifelge krav 1 eller 2, hvor det hgytsmeltende organiske
raproduktet eller blandingen av forbindelser opplases 1 et overskudd av et
opplesningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding.

4, Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-3, hvor det hoyt-
smeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser oppleses 1 et opp-
lgsningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding med et kokepunkt som er lavere
enn kokepunktet for den gnskede forbindelse.

5. Fremgangsmate ifalge et hvilket som helst av kravene 1-3, hvor det
hgytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser oppleses 1 et opp-
lasningsmiddel eller en opplesningsmiddelblanding med et kokepunkt som er hoyere
enn den gnskede forbindelses smeltepunkt.

6. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-5, hvor andelen av det
hoytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser er mindre enn 50
vekt%, fortrinnsvis mindre enn 35 vekt%, og serlig foretrukket mindre enn 25 vekt%.
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7. Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-6, hvor mengdene av
det heytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser tilsettes, og
av opplesningsmidlet elleropplesningsmiddelblandingen som tilsettes, veies eller
bestemmes pa annen mate, for eksempel ved maling av oppfyllingsnivaet.

8. Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-7, hvor opplesnings-
midlet eller opplesningsmiddelblandingen mottas ved en forhandsbestemt temperatur,
og at hgytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser oppvarmes
og smeltes og deretter innferes 1 opplesningsmidlet eller opplesningsmiddelblandingen.

9. Fremgangsmate ifglge krav 8, hvor opplesningsmidlet eller opplesnings-
middelblandingen omrgres under opplgsningen av hgytsmeltende organiske
raproduktet eller blandinger av forbindelser eller rundpumpes.

10. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-9, hvor den gnskede
forbindelse som inneholdes 1 det hgytsmeltende organiske raprodukt eller blanding av
forbindelser, har et smeltepunkt som er heyere enn 80 °C, fortrinnsvis heyere enn
100 °C.

11. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-10, hvor turbulent
blanding, spesielt 1 nerheten av en tankvegg, finner sted som felge av regulert opp-
lesningsmiddelkoking, og tilstrekkelig varmeenergi tilfores til opplesningsmidlet eller
opplesningsmiddelblandingen til at opplesningsmidlet eller opplasningsmiddel-
blandingen koker forsiktig 1 tankveggregionen.

12. Fremgangsmate ifelge krav 11, hvor varmeoverferingsmediet styres 1 en
varmekappe av en mottakertank, slik at varmeoverferingsmediets fall 1 temperatur
svarer til variasjonen 1 det lokale kokepunkt for opplesningsmiddelet eller
opplesningsmiddelblandingen 1 mottakertanken, hvilket er avhengig av veskesoylens
hydrostatiske trykk.

13. Fremgangsmate ifglge krav 11 eller 12, hvor vaesken sirkuleres for & bidra til
blandingen av opplesningsmidlet og det heytsmeltende organiske raproduktet eller
blandinger av forbindelser som skal oppleses.

14. Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-13, hvor etter den
fraksjonerte lagvise krystalliseringen et ikke-krystallisert residue fra den fraksjonerte
lagvise krystalliseringen dreneres, og opplasningsmidlet som inneholdes 1 det ikke-
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krystalliserte residuet gjenvinnes, for eksempel ved destillasjon, og tilferes til en
lagringstank for opplesningsmiddel.

15. Fremgangsmate ifglge krav 14, hvor krystallaget etter dreneringen av det ikke-
krystalliserte residuum utsvettes, og det tilbakeblivende krystallisat renses 1 et
pafelgende (omkrystalliseringstrinn).

16. Fremgangsmate ifglge krav 15, hvor krystallaget som dannes pa de forste
varmevekslerflater, oppleses og skilles fra de ferste varmevekslerflatene ved at det
fores opplesningsmiddel over det.

17. Fremgangsmate ifelge krav 15 eller 16, hvor utsvettingsfraksjonen fra det
etterfelgende krystalliseringstrinnet lagres midlertidig og senere blandes sammen med
friskt hgytsmeltende organisk raprodukt eller blandinger av forbindelser og opp-
lgsningsmiddel eller opplesningsmiddelblanding og renses 1 den fraksjonerte lagvise
krystalliseringen.

18.  Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-17, hvor krystallisatet
fra den fraksjonerte lagvise krystalliseringen,— avhengig av den enskede renhet av
sluttproduktet — blandes med en egnet mengde opplesningsmiddel, slik at det dannes en
blanding av en sammensetning som er egnet for en pafelgende krystallisering, hvilken
blanding deretter renses 1 den etterfelgende krystalliseringen.

19. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-18, hvor enten kjole-
vann eller vanndamp kan feres gjennom de forste varmevekslerflatene via et primaert
kjole-/ oppvarmingskretslop som er forbundet med de ferste varmevekslerflater.

20. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-19, hvor blandingen
som skal renses inneholder fytosteroler.

21. Fremgangsmate ifglge krav 20, hvor metanol og/eller etanol og/eller propanol
og/eller metyletylketon benyttes som opplesningsmiddel.

22. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av kravene 1-21, hvor det hoyt-
smeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser som skal renses
mneholder sterol, fytosterol, B-sitosterol, stanol fytosterol, deres derivater, spesielt
deres esterderivater, eller er steroler av animalsk opprinnelse, som de enskelige
forbindelser og kampestaner, sitostaner, kampestanoner, sitostanoner, fettalkoholer, o-
steroler, fettsyrer og andre komponenter, spesielt kromatogene komponenter, som
uenskede forbindelser.
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23. Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-22, hvor det
hoytsmeltende organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser av ra-
sterolblandinger inkluderer utvinning av kolesterol, sitosterol, kamposterol,
stigmasterol, avenasterol eller brassica sterol, eller to eller flere av de ovennevnte
forbindelser fra en blanding inneholdende ytterligere uenskede forbindelser.

24, Fremgangsmate ifglge et hvilket som helst av kravene 1-23, hvor opplesnings-
midlet som inneholdes 1 krystallaget, fjernes ved fordampning forut for smeltingen av

krystallene.

25. Fremgangsmate ifelge et hvilket som helst av de foregdende kravene, hvor
krystallaget er utsatt for fraksjonert smelting etter den fraksjonerte lagvise krystal-
liseringen.

26. Fremgangsmate ifglge krav 25, hvor opplesningen av det hoytsmeltende
organiske raproduktet eller blandinger av forbindelser finner sted ved regulert koking
av opplesningsmidlet, om nedvendig med samtidig sirkulering av opplesningsmidlet.

27.  Anordning for rensing av et hgytsmeltende organisk raprodukt eller blandinger
av forbindelser, ved fraksjonert lagvis krystallisering, med:

- en krysallisator (13, 14) med forste varmevekslerflater gjennom hvilke et
varmeoverferingsmedium er 1 stand til & stremme eller sirkulere,

- minst én forste tank for mottak av det hoytsmeltende organiske raproduktet eller
blandinger av forbindelser (65),

- minst én andre tank (87) for lagring av sluttproduktet eller produktfraksjonene, og

- rerledninger (67, 77, 84) for tilfersel av det hgytsmeltende organiske raproduktet eller
blandinger av forbindelser til krystallisatoren (13, 14) og for & overfere det rensede
produkt til den andre tanken (87),

karakterisert ved at

- en mottakertank (61) og en tank (53) for lagring av opplesningsmiddel er tilveiebrakt,
- den forste tank (65) for raproduktet er forbundet med mottakertanken (61) via et til-
forselsrer (63), og

- tanken for lagring av opplesningsmiddel (53) er forbundet via rerledninger (59, 51)
med mottakertanken (61) og med krystallisatoren (13, 14),

- krystallisatoren er forbundet med andre varmevekslerflater (47) for kondensering av
opplesningsmiddel fordampet under krystalliseringen og for a returnere det til
krystallisatoren og

- en kondensator (119) er forbundet med mottakertanken (61).

341184
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28. Anordning ifelge krav 27, hvor de andre varmevekslerflater (47) er anordnet 1
krystallisatoren.

29. Anordning ifelge krav 27 eller 28, hvor de andre varmevekslerflater (47),
spesielt ved bruk av dynamiske krystallisatorer, er anordnet pé utsiden av krystallisa-
toren.

30. Anordning ifplge et hvilket som helst av kravene 27-29, hvor mottakeren (61)
har en varmekappe (129).

31. Anordning ifplge krav 30, hvor mottakeren (61) hvor varmekappen (129) 1
hvert fall delvis omslutter mottakertanken slik at vaeske mottatt 1 mottakertanken kan
oppvarmes under drift.

32. Anordning ifplge et hvilket som helst av kravene 30 eller 31, hvor
varmekappen (129) har en forste tilkobling (131) 1 en bunn (126) og en andre tilkobling
(133) 1 det ovre perifere omrade for sitkulering av et varmeoverferingsmedium.

33. Anordning ifelge et hvilket som helst av kravene 27-32, hvor en kondensator
(57) er anordnet pa opplesningsmiddellagringstanken (53).

34. Anordning ifelge et hvilket som helst av kravene 27-33, hvor et primert kjole-
/oppvarmingskretslgp er forbundet med de ferste varmevekslerflater (17), hvilket
kretslop har minst én forste og en andre energienhet (25, 27, 29).

35. Anordning ifelge krav 34, hvor den ferste energienhet (25) fremskaffer kjelt
vann av en forste lav temperatur, den andre energitilforselsenhet (27) tilveiebringer
kjelevann med en andre mellomtemperatur, og en tredje energitilferselsenhet (29)
tilveiebringer damp med en tredje, hey temperatur.
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