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KIVONAT

A taldlmany targya eljards cukortartalmi folyadék
elegyek kromatogrdfids szétvdlasztdsara, ahol a folyadék
elegy egy elsd cukor komponenst és legalabb egy masodik
komponenst tartalmaz, ahol a masodik komponensben cukor,
szerves sav, aminosav, alkoholok vagy szerves sbk vannak
jelen, amikoris a szétvdlasztds soran az elsd cukor kompo-
nensben dus els® eludtumot, valamint a masodik komponensre
nézve dids, legaldbb egy mdsodik termékdramot kapnak.

A taldmdny szerinti eljarast Ugy végzik, hogy

a) a folyadék elegyet legaldbb 40%-os viz retencids
kapacitdssal rendelkezd pordzus kationcseréld gél-gyantan
engedik &t, ahol a gyanta kationcseréld csoportokat tartal-
mazd Ureges gél kopolimer gydngyokbdl all, ahol az Ureges gél
gydéngy kopolimer mikropdérusos és mezopordzus jellegl, és ahol
a gyongybdket kézdmbds oldbészer jelenlétében monovinilidén mono-

mereknek és keresztkdtést képzd monomereknek polimerizacidja-



val 4llitjak eld, ahol a kdzdémbds olddszert olyan mennyiségben
alkalmazz&k, amely a gyanta viz retencids kapacitasat legalabb
1%-al megndveli, az egyébként hasonld, ismert gél-gyantdk viz
retencids kapacitésdhoz viszonyitva, amely ismert gyantdkat
gydngy kopolimerekbdl &dllitanak eld higitdszer nélkul, és

b) majd a felvitt folyadék elegyet eludljédk, amikorsi
az elsd cukor komponensnek a gyantdn vald athaladdsi sebessé-
ge eltérd a masodik komponensnek a gyantén valdé athaladasi
sebességétdl, amikoris egy elsd termékdramot, majd egy ma-

sodik termékaramot kapnak.
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A taldlmény targya eljdrds cukortartalmi folyadék-
elegyek kromatogrdfids szétvdlasztdsdra, amelynek soran elva-
lasztd kdzegként pordzus kationcseréld gél gyantdt hasznalunk
a cukortartalmi elegyek szétvalasztéasara.

Ismeretes, hogy kiléonféle anyagok kromatografids szét-
valasztasa elvégezhetd oly médon, ha 4116 fézisként ioncseréld
gyantat alkalmaznak. Ezen eljdrdsokndl szerves vegyuletek ele-
gyét, szerves vegyuletek és sbék elegyét, sdk és savak elegyét,
valamint sék elegyét anion- vagy kationcseréld gyantak segit-
ségével valasztjak szét.

Kiléndsen nagy gyakorlati jelentdsége van a magas
fruktéztartalmi kukorica szirup (HFCS) eldadllitasanal a fruk-
téznak a glukéztél és egyéb oligoszacharidoktdl vald elkilo-
nitéséég%'Ezen mivelet soradn a glukdéz és fruktdz folyékony
elegyét egy vagy tébb oszlopon bocsadtjdk at, ahol az oszlo-
pok rendszerint kalcium-sé formdjaban erSsen savas tipusu
joncseréld gyantdt tartalmaznak. A fruktéz nem halad at olyan
gyorsan az oszlopon, mint a glikéz, ennek kévetkeztében az
dtmend folyadékban kilén-kildén kapjuk meg a magas aranyban
fruktéz- illetBleg glikdztartalmi termékdramot. A magas fruk-
téztartalmi eludtumot ezutdn élelmiszerek, igy példaul alko-
holmentes italok édesitésére haszndljdk. Ezt a folyamatot
szemlélteti Welstein és Sauer: "Separation of Glucose and
Fructose: Effects of Resin Characteristics on Separation"
kézleménye [Ion Exchange Technology, Naden and Streat, ki-
adék, Society of Chemical Industry, London, 466-471. oldal].

A cukrok szétvalasztdsdhoz alkalmazott ioncseréld

gyanta rendszerint keresztkdtéseket tartalmazé polimer ré-
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szecskékbdl &l11, ahol a polimer kationcseréld funkcids cso-
portokat hordoz. A taldlmanyt megeldzden az ismert megoldasnal
a gyantdt szuszpenzids polimerizacids eljarassal allitottdk
eld kozombds olddészer nélkil, alacsony vagy kozepes szintd ke-
resztkdtést létesitd anyagok segitségével. Lasd példaul a

3 044 905 szamG amerikai egyesilt &llamokbeli szabadalmi
leirdst. A tovabbiakban alkalmazott "hagyominyos gél gyanta"
kifejezés olyan gyantadkra vonatkozik, amelyeket kopolimer
gydongyokbdl allitanak eld, ahol a gyanta elB4llitdsa soran a
polimeriz&ciéndl nem alkalmaznak kozombos oldészert.

Noha a cukrok kromatografids szétvalasztdsa kedvezd
eredménnyel ment végbe a hagyomdnyos gél gyantak alkalmazésa
esetén, kivanatos ennél még hatasosabb szétvalasztast/magasabb
hozamot biztositd megoldast vdlasztani. Igy kisérleteket
végeztek az ioncseréld gyantdk mbédositasara, annak érdekében,
hogy megjavitsdk a szétvdlasztds kinetikajat.

Egy egyébként hasonlé eljaréasban olyén gyantat alkal-
maznak, amely kedvezdbb kinetikdval megy végbe, és a konven-
ciondlis gél gyantdk alkalmazdsdval szemben hatarozott els-
nydket biztosit. Igy példdul adott tisztasag és hozam mellett
az atfutdsi sebesség ndvelése lehetdvé teszi, hogy az oszlopot
nagyobb mennyiségekkel tdplédljdk be. Masik szempont, hogy a
megnévelt Atfutdsi sebesség magasabb hozamot és/vagy tiszta-
sdgot biztosit a hagyomdnyos gél gyantdkhoz viszonyitva 1é-
nyegében azonos oszlopkromatografias kérilmények kozdott. Az 4J
megoldds tovabbi eldnye, hogy csokkentett mennyiségl deszorbe-
416 oldészerre van szikség ahhoz, hogy az oszloprél a terméket

eludljak, ami csdkkenti az eludld oldészerrel kapcsolatos



kdltségeket . A megndvelt Atfutdsi sebesség lehetdvé teszi,
hogy nagyobb méreti gyantaszemcséket alkalmazzanak, ami eld-
segiti, hogy nagyobb sebességgel végezzék a betdplaléast
és/vagy nagyobb koncentrdciéji betdpldlt elegyet vigyenek fel,
ami kedvezdbb hozamot és/vagy tisztasdgot biztosit anélkul,
hogy az oszlopon a nyomdst meg kellene névelni. A nagyobb at-
futdsi sebességet biztositd gyantdk lehetdvé teszik azt, hogy
az oszlopra felvitt elegy koncentraciéjat ndéveljik és igy az
eldallitasi mdvelet sebességét is fokozzuk.

Az atfolydsi sebességen tGlmenden egy masik fontos
gyanta paramétert képez az afolyas karakterisztikdja, vagyis,
milyen kénnyedséggel halad at a folyékony elegy a sziléard
anyagon, vagyis a gyantdt tartalmazé oszlopon. Elfnyds, ha a
mobil fizis gyorsan halad 4t a gyantdn, alacsony nyomas
mellett. Az ipari kromatogrdfids szétvalasztdshoz alkalmazott
berendezés &ltaldban nem ellendlld magas nyomdssal szemben,
igy az 4tfolyasi sebességet nem lehet nagymértékben ndvelni a
mobil fazisra alkalmazott nyomé&s fokozasaval.

Azt taldltuk azonban, hogy a hagyomadnyosan alkalmazott
gél gyantdkon az atfolydsi sebesség javitdsdra irdnyuld médo-
sitdsok egyidejlleg a folydsi karakterisztikat rontottdk. A
‘gyantdn vald &tfolyds sebessége javithatd a gyanta részecske-
méretének csdkkentésével, vagy a gyanta viz visszatartd ka-
pacitésénak fokozasaval oly médon, hogy a kopolimer matrixban
csdkkentik a keresztkotés-tartalmi monomerek mennyiségét.
Azonban sajndlatos médon ezen mdédositdsok rontjadk a gyanta fo-
lydsi karakterisztikajéat, aminek kovetkeztében egy adott nyo-

masndl a mobil fazis atfolydsi sebessége csdkken. Ily mdbddon az



atfolyasi sebességben mutatkozd eldnyds javulds altalaban az
dtfolyasi karakterisztika nem kivdnatos romldsdhoz vezet.

Ezen tdGlmenden a keresztkdotések jelentds mértékd csoOk-
kentése nem kivadnatos, minthogy ez a gyantat az oxidativ bom-
14ssal szemben érzékenyebbé teszi. Egy id0 eltelte utan a
gyantdk oxiddlédnak és a kopolimer matrixban 1évd keresztkd-
tések felszakaddsa révén mindséguk romlik. A Q;esztkétések
szamdnak csokkenése olyan gyanta szemcséknél kévetkezik be,
amelyek puhdbbak és elasztikusabb természetliek; ilyen esetben
a gyantatartalmd oszlopon az dthaladisi nyomas kisebb lesz,
amikoris egyidejlileg az &folydsi sebesség is lecsdkken. Ezért
a keresztkdtések szamdnak csdkkentése a gyanta hasznos élet-
tartamdt csokkenti.

Ennek kovetkeztében kivanatosnak latszik olyan kroma-
tografids szétvdlasztédsi eljarast kidolgozni a cukroknak a cu-
kortartalmi folyadékelegybdl vald elkilénitésére, ahol az &allé
fizisként alkalmazott ioncseréld gyanta gyorsabb, hatéasosabb,
nagyobb tisztasdgot biztosité elvalasztast eredményez.

A taldlmdny szerinti megoldassal fenti célokat elérve
olyan kromatogrdfids eljérdst biztositunk a cukortartalmi ele-
gyekbdl a cukrok elkilénitésére, ahol az elegybenvgisé cukor
komponens mellett egy masodik cukorféleség, tovabba szerves
savak, aminosavak, alkoholok, és szervetlen savak vannak je-
len. A taldlminy szerinti megolddssal eldszOr egy olyan elu-
4tum aramot kapunk, amely nagy mennyiségben tartalmazza az el-
s& cukor komponenst, majd egy mdsodik eludtumot nyerink, amely
nagy mennyiségben tartalmazza a masodik komponenst. A talal-

many szerinti megolddsn&l a folyadeék elegyet egy pordzus gél



jellegd kationcseréldt tartalmazd szildard fazissal hozzuk
érintkezésbe, ahol az ioncseréld gyanta kilénféle pordzus, gél
jellegl polimer gydngydkbdl &ll, amelyek kationcseréld funk-
ciés csoportot hordoznak. A pordzus gél jellegl polimer gyoén-
gy®ket oly médon &llitjuk eld, hogy legaldbb egy monovinilidén
monomert egy keresztk®dtést képzd monomerrel polimerizdlunk ha-
tdsos mennyiségli kézémbds olddészer jelenlétében. Ezt kdvetden
a folyadék elegyet oly médon eludljuk, hogy az elsd cukor
kémponens olyan sebességgel haladjon &t a gyantdn, ami eltér a
médsodik komponensnek a gyantdn torténd dthaladdsi sebességé-
t8l; ily médon egy elsd, majd egy masodik, egymastdl elkuld-
nitett, termékben gazdag eluatumot kapunk.

Az 1. &bra egy olyan berendezés dramlasi diagramjat

70
mutatja be, amely berendezés segitségével megélﬂithaté a

vizsgdlt gyanta elkuldénitési faktora, vagyis az a szam, amely
a gyantdnak egy adott sugdr komponenst elvilasztd képességét
szemlélteti. Az 1. &brit a kdévetkezdkben az 1-7. példak ismer-
tetik részletesen.

A taldlmany szerinti megold&ssal egy szétvalasztandd
folyadék elegyet, amely egy elsd cukor komponenst és legaldbb
egy masodik komponenst is tartalmaz két vagy tdbb olyan elu-
dtumra bontunk szét, amelyek mindegyike az egyik komponenst
viszonylag nagyobb ardnyban tartalmazza, mint az az eredeti
folyadék elegyben jelen volt. Masodik komponensként az alébbi
vegylletek szerepelhetnek: egy madsodik, az elsd komponenstdl
eltérd cukor komponens, egy nem-cukor jellegl komponens, mint
szervetlen sdék, aminosavak, alkoholok, szerves savak, vagy

szerves savaknak sbéi. A taldlmany célszerl megolddsa szerint a



szétvalasztandd folyadék elegy legaldbb két cukor komponenst
tartalmaz. A taldlminy szerinti megold4dsndl szamitasba johetd
cukrok koézul emlitjik meg a glikézt, fruktdzt, laktézt,
szachardzt, maltdzt, guldzt, galaktdzt, szorbdzt, xildzt,
mannézt, izomaltdzt, stachidzt, arabindzt, tagatdzt, raffi-
nézt, valamint az oligoszacharidokat. Kildénésen szamottevd je-
lent&ségiiek a fruktézt és glikézt tartalmazd folyadék elegyek.

Nem-cukor jellegd komponensek lehetnek olyan vegyile-
tek, amelyek nem befolydsoljdk szamottevGen a folyékony elegy-
ben 1év8 cukrok szétvalasztasat.

A szervetlen sk kozil jelen lehetnek olyan sdék, ame-
lyek a szétvalasztanddé folyékony elegyben oldédnak, ezek kodzul
leginkdbb az alkdlifém- vagy alkdliféldfém halogenidek joénnek
szamitasba. A szervetlen sékra példaként emlitjik meg a ka-
lium-kloridot, natrium-kloridot, kalcium-kloridot, magnézium-
—kloridot, k&lium—szulfatot, valamint a natrium-karbonétot.

A figyelembeveendd aminosavak olyan széntartalmd ve-
gylletek, amelyek a folyékony elegyben oldddnak, és amelyekben
legaldbb 1 aminocsoport (-NHp) és 1 karboxilcsoport (-COOH)
van. Az aminosavakra példaként emlitjik meg a glicint, ala-
nint, glutamint, lizint és a fenil-alanint. El&nybsek a leg-
feljebb 10 szénatomot, vagy célszerlen legfeljebb 7 szénatomot
tartalmaz6é aminosavak.

A szamitidsba veendd alkoholok kdézll megemlitjik a leg-
feljebb 10 szénatomos, egy vagy tobb hidroxicsoportot tartal-
mazé alkoholokat. El18ny®s az 1-7 szénatomos alkoholok jelenlé-
te. A szamitdsba jovd alkoholok kozul emlitjik meg a metanolt,

etanolt, n-propanolt, izopropanolt, n-butanolt, terc-butanolt,



n—pentanolt, n-hexanolt, ciklohexanolt, tovabbd az n-oktanolt.

Az esetleg jelen 1év8 szerves savak k6zil figyelembe
kell venni az 1-10 szénatomos 1 karboxilcsoportot tartalmazd
szerves savakat. Eldnydsek az 1-7 szénatomos szerves savak. A
megfeleld szerves savakra példaként emlitjlik meg a benzoesa-
vat, citroﬁsavat, ecetsavat, hangyasavat, propionsavat, vajsa-
vat, tovabba ezen savak séit. Abban az esetben, ha a sav sb
formajdban van jelen, a séban 1évd kation eldnydsen alkali-
vagy alkalifoldfém-ion, igy példaul natrium-, kalium- vagy
kalcium-ion.

Mint az el8bbiekben emlitettik, az elvalasztasra szant
elegy folyékony oldat formajaban alkalmazandé. Minthogy a cu-
kor és nem-cukor jellegld vegyluletek a szétvalasztas hémérsék-
letén &ltaldban szildrd halmaz&llapotdak, egy olddészert hasz-
nilhatunk azzal a feltétellel, hogy az olddészer nem befolyé-
solja eldnytelenil a szétvdlasztast és nem reagdl az ion-
cseréld gyantaval. Olddszerként eldnydsen haszndlhatunk vizet,
valamely poldros szerves olddszert, vagy egyéb vizzel elegyedd
oldészert, minthogy ezen olddszerek a gyantat duzzasztjdk, és
ily médon megkénnyitik a cukor és nem-cukor jellegl vegyuletek
diffuzidéjat a gyantédn keresztul.

A taldlminy szerinti megoldésnal a szétvilasztandd fo-
lyékony elegyet pordzus, gélszerd kationcseréld gyantan enged-
jik &4t. A gyanta keresztkOtést tartalmazd kopolimer gyongyok-
bd1 411, amelyekben kationcseréld csoportok taldlhaték. Ka-
tioncseréld csoportként eldnydsen erds vagy gyenge savcso-
portok szerepelhetnek, eldnyds, ha kationcseréld csoportként

er8s sav csoportok, célszeriien szulfonsav csoportok vannak
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jelen.

A funkcids csoportokhoz &ltaldban egy ion kapcsolddik,
a funkcids csoportokon 1év3 ion jellegét a szétvdlasztandd
anyag természetétdl figgden valasztjuk meg, de dltalaban a ka-
tioncseréld csoportokon hidrogén-ion, fém-ion vagy ammé4nium-
ion van jelen. A kationcseréld csoporton 1évd ion lehet al-
kalifém- vagy alkalifdéldfém-ion; az eldnydsen szerepld ionok
kdzil megemlitjik a ndtrium-, kalium-, kalcium-, stroncium-,
barium-, valamint a magnézium-ionokat. Fruktézt és glikdzt
tartalmazé folyékony elegy szétvdlasztdsdhoz eldnydsen a ka-
tioncseréld csoporton kalcium-ion van jelen.

Az alkalmazott gyantdk &ltaldban olyan kopolimer gyon-
gyokb8l készlilnek, amelyek legalabb egy monovinilidén monomer
és egy keresztkotést létesitd monomer polimerizacidjabdl ké-
szlilnek hatésos mennyiségd kdzombos olddszer jelenlétében. A
"hatidsos mennyiségi" kifejezés olyan mennyiségl ko6zoémbds ol-
dészerre vonatkozik, amely elegendd ahhoz, hogy jelenlétében
egy porézus gél kopolimer képzddjdén, de nem elegendd ahhoz,
kdzO6mbds olddszer mennyiségét az aldbbiakban ismertetjik.

A "makropdérusos" kifejezés (a tovabbiakban makro-
retikuldrisnak is emlitve) jél ismert a szakember széméra, al-
taldban olyan gyantdkra vonatkozik, amelyeket gydngy kopolime-
rekb81 &dllitanak eld, amelyekben sdriin egymds mellett polimer
lancokat tartalmazd régiék vannak molekuldris méretd pordzi-
tdssal, amelyek k&ézdtt olyan kopolimertdl mentes uGregek van-
nak, amelyeket gyakran mezopdrusoknak (50-200 A) és makro-

pérusoknak (>200 A) is neveznek; ellentétben a gél-tipusa vagy



mikropérusi gyantdkkal, amelyekben a pbérusok &ltaldban 50 A-
—nél kisebb molekuldris méretliek. A makropérusi és mikropdrusu
gyantdkat a 4 224 415 és a 4 382 124 szami amerikai egyesult
41lamokbeli szabadalmi leirdsok ismertetik részletesen. A ta-
14lmany szerinti megolddshoz alkalmazott pbrusos gél gyan-
tékban mikropérusossdg és mezoporusossag taldlhatdé, de a gyan-
ta lényegében mentes a makropordzus részektdl.

K&zo6mbds olddszerként célszerlien olyan szerves vegyu-
leteket alkalmazunk, amelyek a monovilidén-szarmazékok és ke-
resztkdtést létesitd monomerek polimerizdlésanal az alabb meg-
hatarozott korilmények koézdtt a reakcid komponensekre nézve
lényegében kozO6mbosek maradnak. A megfeleld kozdmbds olddszer
eldnyds esetben elegyedik a monomerekkel, de a reakcid soran
keletkezd kopolimereket nem oldja fel. K6zOmbds olddészerként
dltaldban olyan szerves vegylleteket alkalmazunk, amelyek for-
raspontja 60 °C felett van, ezek ko6ziil emlitjik meg az aromas
szénhidrogéneket, alifds szénhidrogéneket, alifas alkoholokat,
tovabba a halogénezett szénhidrogéneket. E szerves vegylletek
k6zul példaként megemlitjlik a pentant, hexant, heptént, izo-
oktant, benzolt, toluolt, xilolt, a klér-benzolt, metilén-klo-
ridot, etilén-dikloridot, etilén-dibromidot, triklér-etilént,
terc-amil-alkoholt, n-butanolt, szek-butanolt, 2-etil-hexa-
nolt, valamint a dekanolt. Egyéb k6zOmbds oldészerek ismer-
tetését taldljuk a 3 176 482 szamd amerikai egyesult allamok-
beli szabadalmi leiréasban.

A hatdsos mennyiségd koézombdés olddszer kifejezésen al-
taldban olyan mennyiséget értlnk, amely lényegében elegendd

ahhoz, hogy megakaddlyozza a fazisszétvalast, ami a makropdru-



sos kopolimerek képz8déséhez vezetne. A fentiekben alkalmazott
nk&zOmbds oldészer szint" azon szdzalékos értékre vonatkozik,
amit akkor kapunk, amikor a k&6zombos olddészer témegardnyat az
alkalmazott monomerek témegéhez viszonyitjuk (a monovinilidén-
—szarmazék és keresztkdtést képzd monomerek Ossztdmegére sza-
mitva) és az aranyt 100-al megszorozzuk. Altalédban a kozombds
oldészer szint eldnydsen 5-50% kozdtt, célszerlen 10-40% ko-
z6tt, még eldnydsebben 20-30% kozdtt van. Azonban meg kell
jegyezni, hogy a taldlmany szerinti kromatografids szétva-
lasztasndl a kozombds oldészer optimdlis mennyisége figg az
alkalmazott specidlis monomerféleségtdl, a keresztkdtést léte-
sitd monomertdl a polimerizdlandd elegyen belil, valamint a
felhasznilt kozombds oldészertdl. A hatdsos mennyiségld kozom-
bds oldészer alkalmazdsa eldnydsen megndveli az elddllitandd
porézus gél-gyanta viz retenciés kapacitdsédt, amennyiben ezen
értékét egy egyébként hasonld hagyomanyos médon elBallitott
gél-gyantandl kapott értékkel hasonlitjuk o6ssze. A viz re-
tenciés kapacitds névekedése eldnydsen 1-15% kozott van,
célszer(en ez az érték 2-7% a hagyomdnyos gél-gyanta viz re-
tencidés kapacitdsdhoz viszonyitva.

Az "egyébként hasonld hagyomédnyos gél-gyanta" kifeje-
zés olyan gél &llapotid gydéngy kopolimerekre vonatkozik, ame-
lyeket ko6zombds olddszer alkalmaz&sa nélkal &llitottak eld. Az
"egyébként hasonlé" kifejezés arra vonatkozik, hogy a ha-
gyomdnyos gél-gyantat ugyanabbdl a monomerb&1l &llitottédk eld,
mint a talidlmény szerinti porézus gél-gél-gyantat, és ahol a
hagyomanyos gél-gyanta keresztkdtés szintje, a gél-gyantaban

16v8 kation és szaraz tomeg kapacitds lényegében azonos, mint
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a taldlmany szerinti gél-gyantanal.

A taldlmény szerinti megold&sndl alkalmazhatd mono-
merek ko6zil megemlithetjiik a polimerizacidhoz alkalmazhatd
monovilidén vegytleteket. Ezen monomerek j6l ismertek a szak-
irodalombdl [Polymer Processes, Schildknecht Calvin E. szer-
kesztésében, Interscience Publishers, Inc. kiaddé, New York
(1956), III. koétet, 69-109. oldal)l. A 78-81. oldalon a II.
tédblazatban a Schildknecht &ltal szerkesztett fejezetben sza-
mos olyan megfeleld monovilidén monomer van emlitve, amelyek a
taldlmidny szerinti megolddshoz alkalmazhatdék. Kildndsen figye-
lemre méltdk a vizben oldhatatlan monomerek, amelyek k&zil
megemlitjik a monovilidén aromds vegyluleteket, mint példaul a
sztirolt, vinil-naftalint, az alkiléncsoporttal szubsztitudlt
sztirolokat (els&sorban a monoalkilcsoporttal szubsztitudlt
sztifOLJKai, mint a vinil-toluolt és az etil-vinil-benzolt),
tovabba a halogénnel szubsztitudlt sztirol-szarmazékokat, mint
példaul a brém- vagy klér-sztirolt és a vinil-benzil-kloridot;
tovabbd az a-, R-helyzetben etilén koétést tartalmazd teli-
tetlen karbonsav-észtereket, igy példaul az akrilsav- vagy
metakrilsav—észtereket, mint a metil-metakrildtot és etil-ak-
rilatot; tovabbd a fent emlitett monomerek elegyét. Az eld-
ny6sen alkalmazhatdé monovinilidén monomerek kézil emlitjik meg
az aromds monovinilidén-sz&rmazékokat, igy példaul a sztirolt,
vinil-benzil-kloridot, monoalkilcsoporttal vagy halogénatom-
mal szubsztitudlt sztirolt, valamint ezek elegyét.

A megfeleld pdrusos gydngy kopolimer gélek eldallita-
sdhoz szamos keresztkOtést létesitd monomert alkalmazhatunk.

Ezen monomerek j6l1 ismertek, és az irodalomban a fent emlitett



Schildknecht-féle kdézleményben részletesen ismertetésre kerul-
tek. Az el8nydsen alkalmazhatd keresztkétést létesitd monome-
rek kézil emlitjik meg az aromds, vizben oldhatatlan polivi-
nilidén-szarmazékokat, mint példdul a divinil-benzolt, divi-
nil—toluolt, divinil-xilolt, divinil-naftalint, trivinil-
—benzolt, divinil-difenil-étert, valamint a divinil-fenil-
szulfont. Eldnydsen alkalmazhatdk tovdbba keresztkdtést léte-
sitd monomerként a polivinilidének, o-, B-helyzetben kettds
kdtést hordozd telitetlen karbonsavak és ezek észterei, mint
példdul a kulénféle alkilén-diakrilatok, valamint az alkilén-
—dimetakrilatok.

A gydéngy kopolimerek ismert médon, szuszpenzids poli-
merizdcidés médszerekkel &llithatdék eld. Az alkalmas médszerek
kdzil megemlitjliik példdul az egy lépésben végzett polimeriza-
cidés eljarast, amit Helfferich F. ismertetet az Ion Exchange
(McGraw-Hill, 1962) monografidban a 35-36. oldalon, ahol is a
vizben oldhatatlan monomer elegyet szuszpenzié forméjédban po-
limerizaljak oOsszefiuggd, vizes fazisban. Altaldban a kereszt-
kdtést létesitd monomert 1-10 tdmeg%-ban, célszerlien 3-8 to-
meg%-ban, legeldnydsebben 4-7 tdmeg%-ban hasznaljdk a mono-
vinilidén monomer és a keresztkotést létesitd monomer Ossz-
tomegére szamitva. A monomer fazis tdémegardnya az Osszefliggd
vizes fazisra szamitva &ltaldban 0,5-2 kozdétt van. A mive-
lethez.szabad gy®k inicidtort haszndlunk a polimerizacid
beinditds&hoz, tovabba kiilénféle szuszpendald szereket adha-
tunk az elegyhez.

A gyéngy polimerek elddllit&sahoz alkalmazhatunk tobb-

—1épéses polimerizdcids eljérast is. A tObb-lépéses eljarast
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beoltasos médszernek is nevezik, ez esetben a monomereket
kettd vagy tébb adagban adjuk az elegyhez, minden egyes adag
legaldbb 5%, eldnydsen legaldbb 10% monomert tartalmaz a mono-
merek Ossztdmegére szamitva. Egy monomer adag beadagoldsa utan
a beadott monomereket polimerizdljuk mieldtt egy kévetkezd
adagot juttatndnk az elegybe. A tobb-1épéses mivelet leirdsat
a 4 419 245 és 4 564 644 szamid amerikai egyesult 4llamokbeli
szabadalmi leirdsokban, valamint az 1 292 226 szamd nagy-
—britanniai szabadalmi leirasban, valamint a 36-2192 szamd
kdzzétett japan szabadalmi leirasban (1961. marcius 28-1i be-
jelentés) ismertetik.

A tobb-lépéses miveletnél szuszpenzidt készitlnk, eh-
hez polimer részecskéket alkalmazunk, amit a szuszpendald
szerrel elegyitink, majd egy tovabbi monomer hozz&adaséaval
polimerizdciét végzink. A miveletet végezhetjlik szakaszosan a
GB-A-728508 szAamd nagy-britanniai szabadalmi leirdsban ismer-
tetettek szerint, vagy végezhetjuk folyamatosan, a monomer
adagokat folyamatosan vagy iddnként adva a szuszpendalt po-
limer részecskékhez a polimerizdcids kdérulmények kozdtL; e
miveletet a 4 419 245 és 4 564 644 szami amerikai egyesult
4llamokbeli szabadalmi leiris ismerteti. Az alkalmazott el-
jarasndl kilonbségek lehetnek a beadagolt monomerek mennyisége
tekintetében, a felhasznilt keresztkdtést létesitd monomer
ardnya, valamint a beadagoléas kéralményei vonatkozasaban.

A szakaszos eljardsndl az elsd lépésben 10-85 tomegs
gydngy kopolimer termék képzddik az elsd monomer elegybdl. A
kovetkezd lépésben szabad gydkds inicidtort és egy masodik

monomert tartalmazé elegyet adunk a polimer részecskékhez,



majd az elegyet polimerizaljuk. E miveletre jellemzd, hogy a
masodik monomer elegyében szabad gyokos iniciator van jelen,
tovabba, hogy az elegyet a polimer részecskékhez olyan korul-
mények kozdtt adjuk, hogy ne lépjen fel polimerizacid mind-
addig, amig a monomer elegyet alaposan el nem kevertik a po-
limer részecskékkel. E mivelet soran a polimer részecskéket
célszerfien olyan polimer elegyben készitjuk, amely 0,1-8, cél-
szer(en 0,5-6 tomeg% keresztkotést létesitd monomert tartal-
maz. A mésodik monomer elegy 1-15, eldnydsen 4-10 toémeg¥ ke-
resztkotést létesitd monomert tartalmaz, azzal a feltétellel,
hogy a keresztkotést létesitd monomerek Osszmennyiségének
ardnya a keletkezett gyongy kopolimerben nem tébb 10 tdmegs-
-nal.

Egy el&nyds megoldds szerint szabad gyo6kds inicidtort
nem tartalmazé monomer elegyet adunk a kopolimer részecskékhez
megfeleld polimerizacids kdrilmények kdzdtt, a monomer elegy
eldnydsen 10-80 témeg%-ban, még eldnydsebben 25-75 tdmeg%-ban
tartalmazza a végsd kopolimer elegyet. Az eldzs lépésekben ka-
pott kopolimer részecskék egy bizonyos mennyiségll szabad gyo-
kdt tartalmaznak, igy ezek a kopolimer részecskéhez migralva a
monomer elegy polimerizdciéjat eldsegitik. A szabad gyo6kdék
forriasaként szolgdlhat az el&z8ekben az elegyhez kevert ini-
cidtor, vagy egy megeldzd polimerizacids 1épésbdl visszamaradt
részben polimerizalédott monomer elegy. Ilyen miveletet ismer-
tetnek a 4 564 644 szamd amerikai egyesilt &llamokbeli szaba-
dalmi leirasban.

A talalminy szerinti eljards egy kedvezd megoldéasa

szerint a kopolimert oly médon &llitjuk eld, hogy elsd lépés-



ként a beolt&shoz alkalmazott kopolimer részecskéket az elsd
monomer elegyével duzzasztjuk, ahol a monomer elegy eldnydsen
1-8 tdmeg%, célszerden 1,5-6 tdmegs, még eldnydsebben 2-5 to-
meg% keresztkotést 1étesitd monomert tartalmaz, amikoris a mo-
nomer elegy részben polimerizdlddik. A beoltashoz alkalmazott
polimer részecskék eldnydsen 10-70 tdmeg%-ban, még eldnyo-
sebben 25-60 témeg%-ban tartalmaznak gyongy kopolimer termé-
ket, és a keresztkotéses monomer tartalom eldnybsen 0,1-8 to-
meg%, még eldnydsebben 0,5-6 témeg%, legeldnydsebben
0,75-5 tdémeg%, a beoltdshoz alkalmazott részecskékben 1évd mo-
nomer Ossztdmegére szamitva. Az elsd monomer elegy eldnydsen
20-90%-ban, még eldnydsebben 50-75%-ban polimeriz&ldédik. Ezt
kdvetBen egy kdvetkezd lépésben egy miasodik monomer elegyet
adunk az elegyhez, a mdsodik monomer elegy 1-15 tdémeg%, e€lo-
nydésen 2-8 témeg%, még eldnydsebben 2-6 tomegs keresztkotés
tartalmi monomert tartalmaz, ugyanakkor lényegében mentes a
szabad gydk inicidtoroktdl, polimerizdcids ké6rilmények kdzodtt
a monomer elegyet folyamatosan adagoljuk a részben polime-
rizalt részecskékhez. A mdsodik monomer elegyet tetszdleges
sebességgel adhatjuk a polimer részecskékhez, dltaldban a
beadagolds sebességét konstansan tartjuk, és a beadagoléast
mintegy 0,5-10 éra alatt végezzik. A beadagolas befejezése
utdn a polimerizdciét folytatjuk mindaddig, amig a monomernek
kopolimerré valdé &dtalakuldsa legalabb 95%-os nem lesz.

Az esetben, ha a gydngy kopolimer matrixot tdbb-lépé-
ses polimerizéciés mivelettel &llitjuk eld, a taldlmany sze-
rinti megolddsndl alkalmazott ko6zombds oldbészert barmely sza-

kaszban hozz&adhatjuk az elegyhez, igy adhatjuk a beoltdshoz
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alkalmazott részecskékhez, a monomer elegyekhez, vagy mind-
kett8hdz ily médon egy pordzus gydngy kopolimer gélt kapunk,
amely alkalmas a taldlmény szerinti szétvdlasztdshoz. A talal-
mény szerinti eljdras egy kedvezd megolddsa szerint a kézombos
oldészert olyan polimerizacids l1épésnél adjuk az elegyhez,
amelyben viszonylag nagy mennyiségili keresztkotés tartalmd mo-
nomer van jelen az egyéb polimerizdcids lépésekhez viszo-
nyitva. Igy példdul a k&6z6mbds olddszert célszerlien a beol-
tashoz szant részecskék elBallitdsdhoz alkalmazott monomerek-
hez adjuk, amikoris az ezt kovetd polimerizécids lépésekhez
mir viszonylag kisebb ardnyban haszndlunk keresztkdétést léte-
sitd monomert. Masik megoldasként a kozOmbds olddszert eldnyd-
sen olyan monomer elegyekhez adjuk, amelyeket a koévetkezd po-
limerizéacidés lépésekhez hasznadlunk fel, s amelyekben a ke-
resztkd6tést létesitd monomerek ardnya viszonylag nagyobb a be-
oltashoz haszndlt részecskékben 1év3hdz viszonyitva. A legeld-
nydsebb megoldds szerint a ko6zémbos olddszert olyan polimeri-
z4cids lépéseknél adagoljuk, amelyekben a keresztkdtést léte-
sitd monomerek mennyisége legaldbb 2 tomeg%, még eldnydsebben
legaldbb 4 tbémeg%, az ebben a lépésben jelenlévd dsszmonomerek
mennyiségére szamitva.

Szabad gy®k inicidtorként barmely jo6l1 ismert hagyoma-
nyos inicidtort alkalmazhatunk. Az inicidtorok kdézil megemlit-
jlk az UV sugdrzdst és a kémiai reakciékat befolydsold inicié-
torokat, ezek k6zll az azovegylleteket, mint példaul az azo-
—bisz-izobutironitrilt; a peroxid-szdrmazékokat, mint példaul
a benzoil-peroxidot, terc-butil-peroktodtot, terc-butil-per-

benzodtot, valamint az izo-propil-perkarbonatot. Szamos egyéb
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megfeleld iniciatort ismertetnek a 4 192 921, 4 246 386 és
4 283 499 szAa&miG amerikai egyestlt &llamokbeli szabadalmi le-
irasok.

A szabad gydk inicidtort hatdsos mennyiségben alkal-
mazzuk, vagyis amely elegendS egy monomer elegyben 1évd mono-
mer komponens polimérizéciéjénak elinditasdhoz. A hatéasos
mennyiség &ltaldban kiloénféle faktoroktél fugg, ezek kbdzdtt
szerepel az alkalmazott inicidtor tipusa, valamint a poli-
merizilandd monomerek ardnya és tipusa. Altaldban az inici-
dtort 0,02-1 tomeg% mennyiségben adagoljuk a monomerek
dssztOmegére szamitva.

A gydéngy polimereket ismert médon dtalakithatjuk
szulfonalt, erds savas vagy kationcseréld gyantakka. Igy
példaul szulfondlt gél-gyantat dllithatunk eld gybéngy
kopolimerekbdl kiindulva olyan eljardsokkal, amelyeket pél-
daul a 3 266 007, 2 500 149, 2 631 127, 2 664 801 és
5> 764 564 szami amerikai egyestilt &llamokbeli szabadalmi
leirasokban, valamint egyéb irodalmi helyeken (Helfferich F.
14sd fent megadott kdzleményét) ismertetnek. Altaldban a
szulfondlt kationcseréld gyantdkat oly médon &llitjak elg,
hogy gyéngy kopolimereket valamely szulfonaldszerrel, igy
példaul koncentrdlt kénsavval (legaldbb 95 tomeg% kénsavat
tartalmazé sav) oleummal, klér—szulfonsavval vagy kén-
trioxiddal reagadltatnak olyan hdmérsékleten, &s annyi ideig,
hogy az kivant mértékben szulfondlddjon. Szulfondldbszer-
ként célszerden koncentralt kénsavat haszndlnak. A kon-
centralt kénsavat olyan mennyiségben alkalmazzak, hogy az

lehetdvé tegye a reakcidelegy keverését a reakcié iddtartama
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alatt. A koncentrdlt kénsavnak polimerhez viszonyitott

- /. _
témegardnya 6:1 és 20:1 koézdtt van. A gyongy ko?pollmer és a

sav elegyét &ltaldban 0 °C és 200 °C kdzott tartjak. A re-
akcidelegyet annyi ideig tartjdk ezen a hémérsékleten, hogy
olyan gyantdk képzddjenek, amelynek szdraz témeg kapacitésa
legaléabb 0,5 milliekvivalens/gramm (meq/g). Az esetben, ha a
gyanta lényegében teljesen szulfonalddott, a szdraz tomeg
kapacitdsa eldnydsen legaldbb 5 meg/g.

A taldlmany szerinti megolddshoz alkalmazhatunk olyan
gyantédkat is, amelyekben a kopolimernek csak egy bizonyos ré-
giéjaban vannak funkcibs csoportok kialakitva. Példaként em-
1itjik meg azokat a gyantdkat, amelyeknek csak a kils8 részén,
a héjon vannak jelen funkcids csoportok, ilyen gyantakat is-
mertet a 0 361 685 szami kdzzétett eurbpai szabadalmi leiras.

Szulfondlas utdn a gél-gyantdt vizzel mosva hidroli-
z41jdk, és némely esetben fémséva alakitjak &t. A gyantat
célszerlien egy vizes kénsavoldat sorozattal mossak, ahol egyre
higabb kénsavoldatot haszndlnak az egymast kovetd lépésekben,
a végsd mosdshoz vizet alkalmaznak. Ezt koévetden kivant
esetben az atmosott gél-gyantdt fémsévéa alakitjék; a miveletet
oly médon végzik, hogy a kivdnt fém-kationt tartalmazd
vizoldhaté sb6 vagy bézis vizes oldatéval kezelik a gél-
gyantdt. Igy példaul a kapott gyanta kalcium-szarmazékka
alakithaté &t oly médon, ha a gél-gyantat kalcium-kloriddal
vagy kalcium-hidroxid-oldattal kezelik. A gyanta kivant
esetben egyéb szarmazékkd is dtalakithatd a kivant fém
vizoldhaté sdinak alkalmazésaval.

Egy gyanta viz retencids kapacitdsat oly médon hatéa-



rozhatjuk meg, hogy meghatarozott mennyiségl gél-gyantat vizzel
duzzasztunk, a felesleges mennyiségl vizet ezt kdvetBden elta-
volitjuk, majd a teljesen megduzzadt gyanta tomegét megmérjuk.
Ezt kovetBen a gél-gyantdt mérlegre helyezve szaritjuk mindaddig,
amig &1landé silyt el nem ér. A viz retenciés kapacitéds érté-
két a megkotott viz mennyisége/gyanta dsszmennyisége plusz
megkoétdtt viz hdnyados adja meg. Egy teljes mértékben funkcids
csoporttal ellitott gyanta esetében a viz retencibs kapacitas
értéke eldnydsen legaldbb 40%. A kedvezd gyantdk viz retencids
kapacitdsa azonban eldnydsen 45-85% kozott van, még eldnyd-
sebb, ha ez az érték 55-70%, legeldnybsebb, ha ez az érték
60-65%. A viz retenciés kapacitdst &ltaldban a gyanta hidrogén
formdjanal mérjlik, hacsak az masként nincs feltintetve.

A gyanta atlagos részecskedtmérdje célszerien
100-1000, eldnydsebben 200-600, legeldnydsebben 350-500 mikro-
méter (ym). El8nyds, ha a gyanta részecskeméret eloszlédsa egy
szGk hataron beldl van, aholis az adott esetben mért atlagos
részecskeatmérdtdl vald eltérés az Osszes részecskének leg-
aldbb mintegy 50 térfogat%-andl, vagy még eldnydsebben az
dsszes részecske legaldbb mintegy 85 térfogat%-andl csak +15%-
—al tér el az 4tlagos részecskedtmérdtdl. A részecskék atmé-
r6jét és a méreteloszldst egy adott gyantaminta esetében egy
HIAC Critérion PC-320 tipusi részecskeméret analizitor segit-
ségével (The Pacific Scientific Company) vagy hasonld méré-
sekre alkalmas egyéb ekvivalens miszerrel végezzuk.

A taldlmény szerinti megolddsndl az elvdlasztandd fo-
lyadékelegyet egy porbzus gél-gyantabdl &lld 4116 fazissal

hozzuk érintkezésbe olyan koérilmények kozdtt, hogy az elsd
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cukor komponens a szildrd fazison eltérd sebességgel haladjon
4t, mint a folyékony elegyben 1évS madsodik cukor komponens.
El8nyds esetben az 4116 fazis egy gél-gyantat tartalmazé oszlop-
bé1 411, amikoris egy kromatogrdfids oszlopot olyan mennyiségd
gyantaval toéltlink meg, hogy az a kivant komponensek szétva-
laszt&sat biztositsa. Ezt kovetden a folyékony elegyet a szi-
14rd fazisra visszik fel, majd ismert médon eludlast végzunk,
ehhez olyan oldészert alkalmazunk, amely az elegy komponenseit
oldja. A mivelet sordn a szildrd f&zisrdl elualddd termékek
kdzil az elsd cukor komponens az elsd termékdramban jelenik
meg, majd az elsd cukor komponenst nem tartalmazé masodik ter-
mékdramot kapunk. Eldnyds esetben a mivelet sordn legaldbb két
termékdramot nyerink, ahol mindegyik &ram viszonylag tisztan
tartalmaz egy adott cukor vagy nem cukor komponenst a masik
termékaramhoz viszonyitva. Ioncseréld gyantdk segitségével
végzett kromatografiis elvdlasztdsi mbdszerek ismertek [1asd
példdul Wankat: Large-Scale Adsorption and Chromatography, CRC
Press, Inc., Boca Raton, Florida (1986), valamint a 4 182 633
és a 2 985 589 szAamd amerikai egyestilt &llamokbeli szabadalmi
leirasok].

A szétvdlasztds koriilményei nagymértékben a szétva-
lasztanddé folyadék elegy jellegétdl fiuggenek. A szétvalasztas
hémérsékletét &ltaldban behatdrolja a fagyaspont, a forras-
pont, a szétvdlasztanddé folyadékelegy viszkozitdsa, valamint a
cukor komponensek, nem-cukor komponensek, valamint a gyanta
bomlisénak a hdmérséklete. A szétvdlasztas hdmérséklete
dltaldban 20 °C és 100 °C kozdtt van.

A folyékony elegyben 1évd cukor és nem-cukor komponen-



sek koncentraciéja eldnydsen 1-95 toémeg% az elegy OssztlOme-
gére viszonyitva. Célszerd a cukor é&s nem-cukor komponenseket
a lehetd legmagasabb koncentriciéban szerepeltetni azért, hogy
elkeriljik a nagy mennyiségl oldészer eltdvolitasat a termék-
drambél. A bet&dpldlt folyadék koncentrdciéja fligg ezenkivil
bizonyos mértékben a hdmérséklettdl, minthogy a nagy kon-
centrdciéji cukoroldatok alacsonyabb hdmérsékleteken hajlanak
arra, hogy igen viszkdézusakkd vdljanak. Abban az esetben, ha
nem cukor jellegd komponensek is wvannak a szétvalasztandd fo-
lyadékelegyben jelen, célszerl, ha ezek mennyisége 60 tomeg%-
—n&l kisebb, még eldnydsebb, ha ez az érték 30 tdémeg% alatt
van az elegyben 1év8 6sszes cukor és nem-cukor komponensre
szamitva.

A folyékony elegy folyasi sebessége nagymértékben val-
tozhat, és fugg az adott esetben szétvdlasztandd elegytdl.
Legtdbb esetben a szétvdlasztdsnal a folyassebesség 0,1-20,
eldnydsen 0,25-5, még eldnydsebben 0,4-2 dgytérfogat/éra (ahol
az "agytérfogat" kifejezés alatt a gyanta-agy térfogataval
azonos folyadéktérfogatot jeldl).

Az eluensként alkalmazott deszorbedld olddszer tdmege
széles hatarok kozdtt valtozhat és nem kiloéndsebben kritikus.
Altaldban eldnyds a deszorbedlé clddszer alkalmazdsdt minimu-
mon tartani azért, hogy a termékdrambdl kisebb mennyiségld de-
szorbedld olddészert kelljen eltdvolitani. Igy példaul folyama-
tos eljarasokndl a betdplédlt térfogat 0,1-20, eldnybsen 1-8,
még eldnydsebben 2-4-szeresét teszi ki az eludlészer térfo-
gata. Szakaszos vagy pulzdld eljarasokndl az elualdszer térfo-

gata célszer(ilen az agytérfogat 5C-szerese is lehet.



Egy fruktézt/glikdzt tartalmazd folyadékelegy szétva-
lasztasanal eldnyds esetben fruktdzt és glikédzt tartalmazd vi-
zes oldatbél indulunk ki, mint példdul amit az izomerizdlasi
miveleteknél kapunk, ezen folyadékelegyet a gyanta-agyon at-
engedjlik, majd vizzel eludljuk, ily médon olyan termékaramot
kapunk, amely viszonylag nagyobb koncentracidban tartalmaz
fruktézt. Eldnyds esetben a termékelegy legalabb 50% fruktdozt
tartalmaz, még eldnydsebben legalabb 55%, legeldny&sebben
55-99% fruktézt tartalmaz. A szétvdlasztdst célszerlen 20 °C
és 80 °C kozotti, eldnydsebben 40 °C és 70 °C, legeldnybsebben
50 °C és 60 °C kozdtti hdmérsékleten végezzuk azért, hogy
csdkkentstik a cukoroldat viszkozitdsat, valamint, hogy aka-
dalyozzuk az oldatban a mikroorganizmusok szaporoddsat anél-
kil, hogy a cukrdt magat lényegében elbontandnk. A betaplalt
folyadékelegyben a cukor koncentrdcidéja eldnydsen 30-75 to-
meg%, eldnydsebben 45-65 tdmeg%, legeldnydsebben 50-60 tomeg%
ko6zdtt van. A folydsi sebesség célszerden 0,1-20, eldnydsen
0,25-2,5, még eldnybdsebben 0,4-1,5 adgytérfogat/béra. Az elu-
4lészer térfogata eldnydsen a betdpldlt szétvdlasztandd elegy
térfogatdnak 0,1-20—szorosa, célszerlien 1-8-szorosa, még
eldnydsebben 2-4-szerese.

Noha alkalmazhatunk egyendrami eludlédst, kedvezlbb
szétvilasztast és nagyobb hatdsossdgot érunk el, ha az eluald-
szert Gjra feltdltjik, vagy az eludldszert ellendramban hasz-
nédljuk, vagy szimul&lt ellendrami vagy pseudo-agymozgadst (szi-
muldlt agymozgdst) alkalmazd miveletet végzink. Ezen eljara-
sokat az irodalomban részletesen ismertetik [Wankat, supra,

Food Processing, (1979. jdlius), 74-75. oldal; Chemical



L 2] o cesy . .
¢« . .
s wes - e dee
- . vy - v @ .
s0ee aa ae c0e v

Engineering, (1983. janudr 24.) 50-52. oldal; tovdbba Bieser
és de Rosset: "Continuous Countercurrent Separation of
Saccharides with Inorganic Adsorbents"; Die Starke, (1977. év-
jdrat) 11. sz&m, 392-397. oldal].

A jelen taldlmdny szerinti megoldashoz alkalmazott po-
rézus gél—gyanték kedvezd kinetikai tulajdonsagokat mutatnak,
és a hagyomanyos gél—gyantékhoz viszonyitva a szétvalasztés
hatasossdga is eldnydsebb. Az esetben, ha a taldlmany szerinti
porézus gél-gél-gyantadt alkalmazzuk a szétvalasztdshoz a kro-
matografids mlvelet sordn, az elsd cukor komponens hozama cél-
szeriien legaldbb 5%-al, eldnydsen legaldbb 10%-al, legeldnyd-
sebben legaldbb 20%-al nagyobb, mint &ltaldban egy hasonld
hagyomidnyos gél-gyanta alkalmazdsdval végzett miveletnél, ahol
hasonlé vagy jobb folydsi karakterisztikdk mutatkoznak, mint
az egyébként hasonld eljarasban. A fentiekben alkalmazott
"szazalékos hozam" kifejezés olyan szédzalékos értékre vonat-
kozik, amit dgy kapunk, hogy egy adott tisztasdgban elkiléni-
tett komponens mennyiségét elosztjuk e komponensnek a szét-
vadlasztandd folyadék elegyben 1évd mennyiségével, majd a ka-
pott arany értékét 100-al megszorozzuk. A fent alkalmazott
"tisztasdg" kifejezés azt jelenti, hogy az adott komponens
témegardnya az 6ssz cukor és nem-cukor komponensekhez viszo-
nyitva a termékdramban bizonyos szdzalékos értéket képvisel,
igy példaul 80%-ot jelent.

Egy porbézus gél-gyanta szétvdlasztasi hatékonysagat
értékelhetjik oly médon is, hogy egy folyadékelegybdl elkild-
nitett adott cukor komponensre vonatkozd szétvalasztasi fak-

tort Osszehasonlitjuk egy masik pordzus gél-gyantéra és/vagy



hagyomanyos gél—gyanpara vonatkozé szétvdlasztisi faktorral. A
szétvalasztdsi faktor (SF) azt a szdmot jeldli, amit egy ma-
gasnyomdsi folyadékkromatogrédfia (HPLC) szétvalasztasi adatai
alapjén szamithatunk ki az 1-7. példékban leirtak szerint. Al-
taldban egy keresett cukor komponensre vonatkozd SF értéke oly
médon hatdrozhaté meg, hogy egy adott cukor és nem-cukor kom-
ponenseket tartalmazé oldatbél alikvot részt injektalunk be a
HPLC-késziilékbe az 1-7. példékban leirtak szerint, majd a kro-
matogram adatokbdél az aldbbi képlet alapjédn szamitjuk ki az SF

értéket:

ahol

tn értéke azt az eltelt iddt jeldli, amely szlkséges a
megkoétdtt (retarddlt) komponens csics maximdlis magassaganak
eléréséhez az alikvot rész beinjektdldsdnak iddpontjdhoz vi-
szonyitva;

tm azt az iddét jeldli, amely a meg nem kotdtt kom-
ponens csiics maximalis magassdgdnak eléréséhez szikséges az
alikvot rész beinjektalésdnak idSpontjdhoz viszonyitva; to-
vabbé

tn1/2 azt az eltelt iddt jeldli (percekben kifejezve),
ami szilkséges a megkoétdtt komponens maximdlis cslcs magassag
felének eléréséhez.

A tp, tp és tpi/2 iddegységek azonosak, ezeket meg-
adhatjuk percben, igy dimenzidét6l mentes szdmot kapunk. Az a

gyanta, amely nagyobb SF éréket mutat élesebb, hatarozottabb
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kromatografids szétvdlasztdst biztosit a keresett komponens
vonatkozasiaban, szemben az alacsonyabb SF értéki{l gyantakkal.

A taldlmény szerinti megoldds szerint alkalmazott
porézus gél-gyantdk SF értéke egy adott cukor komponens ese-
tében eldnydsen legaldbb 5%-al, még eldnydsebben legaléabb 10%-
—al, legel&nydsebben legaldbb 20%-al nagyobb, mint az egyéb-
ként hasonldé, hagyomdnyos gél-gyantdk SF értéke.

A taldlmany szerinti megoldast az aldbbi példak szem-
1éltetik a korlatozas széandéka nélkul. A példakban megadott
részértékek és szazalékos értékek témegértékekre és tdmegsza-
zalékra vonatkoznak; a hd&mérséklet értékek - hacsak mégképp
nincs feltlintetve - Celsius-ra (°C) vonatkoznak.

1-7. példék

Pordzus gél-gyantak eldillitdsa és vizsgdlata

4 literes polimerizacidés edénybe mért mennyiségld szti-
rolt tartalmazé monomer fazist viszlink, ehhez a kereskedelem-
ben beszerezhetd 55%-os divinil-benzol-oldatot (az oldat 1é-
nyegében etil-vinil-benzolt tartalmaz), koz6mbds olddszerként
izooktant, valamint polimerizédciés inicidtorként terc—butil-
—perbenzodtot, valamint 50%-o0s terc-butil-peroktoat oldatot
adunk; a komponenseket folyamatos vizes fazisban szuszpendal -
juk. A divinil-benzol-oldat a kereskedelmi forgalomban a Dow
Chemical Company-tél szerezhetd be. A vizes fazis natrium—di-
kromatnak 60 tomeg%-os vizes oldatdbdl, karboxi-metil-metil-
—celluléznak (CMMCL 1%-o0s vizes oldatébdl és
mért mennyiségu!k%g§talmaz. Az alkalmazott anyagok mennyiségét
az 1. tablazatban feltintetett példdk szemléltetik. A kOzombos
oldészer koncentréciéjat hasonléképpen az 1. téblazat tunteti

fel.
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A polimeriziciés edényt megtédltjlik, az edényt 350 for-
dulat/perc (RPM) sebességgel 30 percig rdzatjuk. Ezutén az
edényt lezarjuk, majd nitrogén bevezetése kbzben 75 °C hbdmér-
sékleten a reakcidéedényt 10 6ra hosszat ismét a fenti mérték-
ben razatjuk. Ezutdn a reakcibedényt egy tovabbi 1,5 éra
hosszat 95 °C hdmérsékletre melegitjik, majd végil egy tovabbi
5 éra hosszat 120 °C hdmérsékleten tartjuk. A keletkezett ko-
polimer szemcséket a reaktorbdél elkiloénitjik, vizzel alaposan
mossuk, majd szdritjuk. A kopolimer szemcsék divinil-benzol
tartalma 5,7% a kopolimer szemcsék Ossztdmegére szamitva.

A kapott kopolimer szemcséket ezutdn hagyomanyos méd-
szerrel szulfondljuk. A kopolimer szemcséket metilén-klorid-
dal, egy duzzasztészerrel, majd $9 tdmeg%-os koncentralt kén-
savoldattal elkeverve szuszpenddljuk, majd 30 percig hagyjuk
duzzadni. A metilén-kloridot olyan ardnyban alkalmazzuk, hogy
a metilén-kloridnak a gyéngy kopclimerhez viszonyitott tdmeg-
aranya 1:2,5 legyen. A savat olyan mennyiségben alkalmazzuk,
hogy a savnak a gydéngy kopolimerlkez viszonyitott tomegaranya
10:1 legyen. A megduzzadt kopolimer részecskéket ezt kévetlen
szulfondljuk, ebb8l a célbdl a szuszpenzié hdmérsékletét
90 °C-on tartjuk mintegy 5 6ra hosszat.

A szulfondlt szemcséket (gydngydket) ezutdn hidratal-
juk, ebb8l a célbél a szulfonadlt gydngyoket egyre higabb,
vizes kénsavoldattal mossuk. A szulfondlt gydngyodket eldszdr
egy 43 témeg%—os vizes kénsavoldat feleslegével mossuk. Ezt
kdvetSen a mosdshoz 19 tédmeg%-os vizes kénsavoldatot, majd
végiil 5 témeg%—os vizes kénsavoldatot haszndlunk. Végul a

szulfonalt ~ kopolimer szemcséket vizzel semlegesre mos-
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suk, és megdllapitjuk a termék viz retencids kapacitésat
(WRC), valamint szdraz tomeg kapacitdséat (DWC). A vizsgala-
tokhoz a gyanta hidrogén form&jat hasznaljuk.

A mosott szemcséket ezutdn kalcium gyantdvad alakitjuk
4t, ezen célbdl a gél-gyantdt 50%-os telitett kalcium-hid-
roxid-oldattal kezeljiik. Ezt k&évetBen a keletkezett gyantat
vizzel alaposan mosva semleges pH-ra allitjuk. A gyantat ismét
megvizsgdljuk, és meghatarozzuk a gyanta kalcium alakjénak WRC

értékét. Az eredményeket a 2. tdblazat mutatja be.

2. téblazat

Az 1-7. példék és az A) és B) Osszehasonlitd példak szerint

elBallitott gyantdk tulajdonsagai

Példa- Ko&zdmbos DWC WRC Catt WRC Ht
szam oldészer (meqg/qg) alakban alakban S.F.
szin (%) (%) (%)

1. 5 5,3 49,6 60,3 0,56
2. 10 5,2 50,2 60,8 0,58
3. 15 5,3 50,7 61,3 0,61
4. 20 5,1 52,7 62,4 0,67
5. 25 5,3 53,6 64,7 0,71
6. 30 5,3 54,1 65,6 0,69
7. 42 5,3 55,5 66,7 0,68
A 0 5,2 48,5 59,1 0,53

B 73 5,3 68,9 76,9 0,53
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A DWC értékét joél ismert analitikai médszerrel hatéa-
rozzuk meg. A WRC értékét a fentiekben ieirt médszerrel alla-
pitjuk meg.

Minden egyes gyantdra vonatkozdan megdllapitjuk az SF
értékét, ebbdl a célbél 100 ml térfogatd gyantat - hidrogén
alakjaban - a kereskedelemben beszerezhetd Waring keverd be-
rendezésbe helyezlnk, majd nagy sebességgel keverést végzunk
mindaddig, amig legaldbb 20 ml olyan gyantdt nem kapunk,
amelynél a gyanta részecskék atmérSje 210-250 um kozdtt van.
Ezt kovetden a gyantdt Ca** alakba visszik at, ebbdl a célbdl
a gyantat 250 ml 8 tdmeg%-os kalcium-klorid-oldattal kezeljik
30 percig. A gyantét ezt kdvetden vizzel alaposan mossuk. A
gyantdbdél 10 ml térfogatnyi mennyiséget egy 10 x 15 cm méretd
Omnifit Uvegoszlopba viszink, az oszlop tartalmit vibraltat-
juk, igy az oszlop tdltését egyenletessé tesszuk.

Az SFk érték meghatdrozdsahoz alkalmazott berendezés
miikodésének diagramjadt az 1. abra szemlélteti. Az eluensként
felhasznalt vizet 5 konténerben tartjuk, majd a 10 szivattyu-
val a 8 csovon keresztil felszivjuk. 10 szivattylként Beckman
110B HPLC jelzés(l szivattyit haszndlunk. A viz a 15 vezetéken
keresztil hagyja el a 10 szivattyit, a 15 csbvezeték egy 30
nT" kapcsolén keresztil a 25 csdvezetékhez kapcsolédik. A 25
csBvezeték hig cukoroldatot szallit a 20 automata mintabe-
adagolébdl, ez utébbi Anspec AN-728 tipusi automatikus beada-
golé készilék. A hig cukoroldatot a 35 csBvezeték a 40 uveg-
oszlophoz viszi, az Uvegoszlop a fentiekben ismertetett gyanta
mintat tartalmazza. Az oszloprél lejévd oldatot a 45 csdveze-

ték egy Erma ERC-7512 tipusu 50 torésmutatd mérésére alkalmas



berendezéshez viszi. Az 50 kész(ilékbdl leadott elektromos
jeleket a 60 Adramvezeték egy Hewlett-Packard HP3396A tipusi
regisztrdld/integralé késziilékhez (nincs bemutatva) vezeti. A
Hewlett-Packard készilék automatikusan megdllapitja a tp, tnm
és tpy1/2-nek, a fentiekben defini&lt értékét. Az oszloprdl
lefolyé oldat a tdrésmutaté meghatdrozd-késziléken keresztul
az 55 cs&vezetéken tavozik.

Minden egyes vizsgdlt gyanta esetében eldszdr vizzel
eludlunk, amikorisyikonstans atfolyasi sebesség nagyséaga: 0,4
kdbcentiméter/perc (cm3/perc); a 40 oszlopon keresztul a
vizzel vald eludlast addig végezzik, amig a regisztrdld/in-
tegraldé készuléken egy stabil alapvonal nem jelentkezik. Ezt
kdvetden a 20 automata minta beadagold késziléken keresztil 50
mikroliter (ul) alikvot részt injektdlunk be egy 0,05 témeg%-
os vizes fruktéz oldatbdl; ezutdn tp &s ti/zpn értékét a
regisztrdlé/integralé készilékkel meghatdrozzuk. Fentiekhez
hasonléan 50 pl alikvot részt viszlink fel az oszlopra egy
0,05 tomeg%-os vizes glikéz oldatbdl, majd tp értékét
meghatdrozzuk. Ezen cukoroldatok elualasa kdézben a vizaramléast
konstans 0,4 cm3/perc értéken tartjuk. SF értékét ezt ko6vetden
a fent megadott egyenlet segitségével megdllapitjuk. Fenti md-
veletet minden egyes 1-7. példa szerint el8allitott gyanta
esetében megismételjik. Minden egyes gyantdra vonatkozdan
megédllapitjuk a fruktdézra vonatkozd SF értékét; ezen értékeket
a 2. tablazat foglalja Ossze.

Az 1-7. példék szerinti eredményeket az A) Osszehason-
1ité példanél kapott eredménnyel osszehasonlitva megallapit-

haté, hogy a polimerizdcibéhoz haszndlt monomer elegyhez ko6zom-
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bds oldészert adva az eldallitott gyanta viz retencids kapa-
citdsa megndvekszik, tovabba a hagyomanyos gél-gyantakhoz
[A) Osszehasonlité példa) viszonyitott SF érték legaldbb 5%—o0s
ndévekedést mutat.

A) oOsszehasonlitd példa

Az 1. példa szerinti miveletet megismételjik azzal az
eltéréssel, hogy a polimerizacibhoz nem adagolunk be izook-
tant. A mivelethez alkalmazott anyagokat és ezek mennyiségeit
az 1. tablazat mutatja be. A kopolimer gyéngy6k divinil-benzol
tartalma 5,7% az Osszmonomer tomegére szdmitva.

Az eldallitott hagyomanyos kationcseréld gél-gél-gyantat
az 1. példaban leirtak szerint vizsgdljuk. Az eredményeket a
2. téblazat tinteti fel.

B) bHsszehasonlitd példa

Megismételjik az 1. példdban leirt miveletet, azzal az
eltéréssel, hogy a polimerizdciés elegyhez olyan témegld izook-
tant adunk, amely makropérusos kopolimer képzd&dését bizto-
sitja. Az alkalmazott monomerek, izooktéan, inicidtorok, nat-
rium-dikromdt-oldat, CMMC-oldat, valamint viz mennyiségét az
1. tablazatban tintetjik fel. A polimerizécidét és a kapott
gydéngy kopolimerek szulfondléasat az 1. példaban leirtak sze-
rint végezzik, azzal az eltéréssel, hogy a ! _ kopolimer
gydngydket nem szuszpendéljuk'metilén-kloriddal. A kapott
gyéngy kopolimer divinil-benzol tartalma 5,7% az &sszmonomer
tdmegére szamitva.

Az igy kapott szulfondlt, makropérusos, kationcseréld
gyantdkat az 1. példédban leirtak szerint vizsgdljuk. Az 1-7.

példak, valamint az A) Osszehasonlitd példa szerint kapott



gyantdkra vonatkozd eredményeket a 2. tablazat foglalja Ossze.

8. példa

Az 1. példa szerinti miveletet megismételjik azzal az
eltéréssel, hogy az eldallitott gydéngy kopolimer divinil-ben-
zol tartalma 7% az Osszmonomer témegére szémitva. A polimeri-
zacibs edénybe 568,3 g sztirolt, 81,7 g kereskedelemben be-
szerezhetd 55,7% divinil-benzol-oldatot, 130 g izooktéant (20%-
—os kbzOmbos oldészer tartalom), 0,47 g terc-butil-peroktoét-
—oldatot és 0,31 g terc-butil-perbenzodtot tartalmazd elegyet
adagolunk. A monomer fazist dsszefliggd vizes fazisba szuszpen-
daljuk, a vizes fazis 1,3 g natrium-dikromat-oldatot, 234 g
vizes CMMC-oldatot, valamint 546 g vizet tartalmaz. A poli-
merizacidét és szulfondlast az 1. példaban leirtak szerint vé-
gezzik. A mivelet tdbbi része megegyezik az 1. példaban meg-
adottakkal. Az el@&allitott gyanta DWC értéke 5,2 meqg/g, a kal-
cium gyanta WRC értéke 48,5%; a fruktdzra vonatkozd SF érték
0,52.

C) o&sszehasonlitd példa

A 8. példadban leirtak szerint jarunk el, azzal az el-
téréssel, hogy nem alkalmazunk jzooktéant. A polimerizécids
edénybe toltdtt monomer 5sszetétele: 437,2 g sztirol, 62,8 g
a kereskedelemben beszerezhetd 55,7%-0s divinil-benzol-oldat,
0,36 g terc-butil-peroktoét-oldat, tovabba 0,24 g terc-butil-
—perbenzodt. Ezt kdvetden a monomer fazist keverés k6zben
szuszpendaljuk, a szuszpenddldshoz alkalmazott vizes féazis
bsszetétele: 2,5 g natrium-dikromit-oldat, 450 g vizes CMMC-
—oldat, tovabba 1050 g viz. A polimerizédcibt és szulfonaléast

az 1. példa szerint végezzuk. A kopolimer gyéngyok divinil-



—benzol tartalma 7 tdmeg% a monomer Ossztdmegére szédmitva. A
gyantara vonatkozd DWC érték 5,3 meqg/g, a kalcium gyanta WRC
értéke 45,0%; a fruktbézra vonatkoz=6 SF értéke 0,39. Az ered-
ményekb8l kitlnik, hogy a 8. példa szerinti pordzus gél gyan-
t4it alkalmazva tdbb, mint 30%-os ndvekedés jelentkezik az SF
értékben, tovabba a viz retencibs kapacitas 8%-al javul a C)
5sszehasonlité példa szerinti, egyébként hasonld, hagyomanyos
gél-gyanta adataihoz viszonyitva.

9-12. példak

Az 1. példa szerinti miveZetet megismételjik, azzal az
eltéréssel, hogy kozombds oldbészerként etil-benzolt haszna-
lunk. A 10-12. példak szerint elSallitott gydngy kopolimer
vinil-benzol tartalma 7% a monomer Ossztoémegére szamitva, a 9.
példa szerinti termék divinil-benzol tartalma 5,7%. Az egyes
példdk szerinti miveletekhez felhasznalt anyagok mennyiségét a
3. tablazat mutatja be. A kapott gyantak tulajdonsagat és a

fruktdzra vonatkozd SF értékeket a 4. tablazat szemlélteti.
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13. példa

Az 1. példéban leirtak szerint jérunk el, azzal az el-
téréssel, hogy kdzdémbds olddszerként toluolt alkalmazunk. A
polimerizdciés edénybe betdltdtt monomer fazis Osszetétele:
583,7 g sztirol, 66,3 g a kereskedelemben beszerezhetd 55, 7%-
—os divinil-benzol-oldat, 195 g toluol, 0,47 g terc-butil-per-
oktodt-oldat, tovadbba 0,31 g terc-butil-perbenzodt. A monomer
fazist egy vizes fazisban szuszpenddljuk, a vizes fédzis Ossze-
tétele: 1,4 g natrium-dikromat-oldat, 253,5 g vizes CMMC-o01l-
dat, valamint 591,5 viz. A polimerizdciét és szulfonalast az
1. példaban leirtak szerint végezzik. Az Osszes t6bbi mivelet
valtozatlanul maradt. A kapott gyanta DWC értéke 5,3 meq/g, a
kalcium alak WRC értéke 54,2%, a fruktdédzra vonatkozd SF érték
0,69.

14-15. példak

Kromatogrdfids vizsgdlat

A) Gyantaeldallitéas

Az 1. példdban leirtak szerint jérunk el a 14. és 15.
példandl. A felhaszndlt anyagok mennyiségét, valamint a koézdm-
bds olddszer tartalmat az 5. tdblazat tlinteti fel. A mivelet
soran kapott gél kopolimer gydéngydk divinil-benzol tartalma

5, 7%—nak mutatkozott.
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A kopolimer gydéngydk eldadllitasat és szulfondlasat az
1. példaban leirtak szerint végezzuk. Az eldallitott gyanték

fizikai tulajdonsdgait a 6. tébléazat szemlélteti.

6. tablazat

A 14. és 15. példédk, valamint a D) és E) Osszehason-
1ité példak szerint eldallitott gyantakra vonatkozd

kromatografids adatok és fizikai jellemzdk

Tulajdonsagok Példaszam
14. 15. D E
A kapott gyanta &atlagos 460 384 424 398

részecskeatmérdje (um)

WRC értéke a Ca*t alakra 52,6 53,6 50,4 49,0
szdmitva (%)

WRC értéke a H* alakra 62,5 64,7 60,4 58,7
szdmitva (%)

DWC (meq/g) 5,2 5,3 5,2 5,2

Fruktdz %-os hozama (%) 40 42 31 34

B) Telijesitmény vizsgdlat

A kromatografiis teljesitmény vizsgdlathoz minden
egyes gyantaféleségb&l 750 ml térfogatd porézus gél-gyantat
25 mm x 1280 mm méretd, kdpennyel ellatott kromatografias
Uvegoszlopra viszunk, ahol az oszlophoz egy expanzibs oszlop

csatlakozik. A gél-gyantat gdzmentesitett, ionmentesitett
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vizzel 6blitjuk &t 30 percen keresztul, majd ezt kdvetSen vi-
zes k&lcium-klorid-oldattal (7 g CaCl,/100 ml oldat) 1 ora
hosszat mossuk &t az oldatot. Ezt kdvetden a gél-gyantat a
kalcium-klorid-oldattal legaldbb 6 &ra hosszat &llni hagyjuk
az egyensuly bedllitisa céljabdl. A gél-gyantdt ezutdn lenyom-
kodjuk, igy egyenletes toltést alakitunk ki az oszlopban, az
oszlopbdl ki&llé gyanta részeket eltdvolitjuk. Az expanzids
oszlopot eltdvolitjuk, majd az oszlopot lezdrjuk. Az oszlopot
ezutdn gazmentesitett, ionmentesitett vizzel atodblitjuk, majd
az oszlop hdmérsékletét 60 °C-ra bedllitjuk, ebbSl a célbdl a
kédpenyben meleg vizet &ramoltatunk at.

Osszesen 78 ml 60 °C hémérsékletd kereskedelemben be-
szerezhetd magas fruktdz tartalmid kukorica szirupot (50% fel-
oldott szildrd anyag tartalommal) viszink fel az oszlopra
11-13 ml/perc sebességgel. A feloldott szildrd anyag megkéze-
1it8 &sszetétele: 42% fruktdz, 55% glukdz és 3% oligo-szacha-
rid. A szirupnak az oszlopra vald feltdltéte utdn azonnal el-
kezdjlk az eludldst, ehhez 60 °C hdmérsékletd gdzmentesitett,
ionmentesitett vizet haszndlunk, az eludlds sebessége szintén
11-13 ml/perc. Az oszloprdl lejovd oldatbél félperces idSko-
z&kben mintdt veszink, majd ezeket mennyiségi analizisnek vet-
jik ald, megdllapitva az egyes komponensek ardnyat. A mivele-
tet mindaddig folytatjuk, amig az oszloprdl lejdévd oldatban a
feloldott szildrd anyag tartalom 0,5% ald nem csdkken. Megdl-
lapithaté volt, hogy a glikéz gyorsabban eludldédik, mint a
fruktéz, igy az elsd frakcidk magas glukébdz-tartalmat mutatnak,
a késdbbi frakciékban a fruktdz tartalom domindl. Minden egyes

gyantdra vonatkozdan megdllapitjuk a 80%-os fruktdzra vonat-
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kozd hozam sz&zalékot, ezt az értéket a 6. tdbl&azatban tintet-
juk fel.

A hozam szazalékos értékét a kisérlet végén dllapitjuk
meg az egymds utdn felfogott azon mintdk alapjén, amelyekben
osszesitve a fruktéz tartalom 80%-ot tett ki, vagyis a min-
takban 1évd fruktdznak a mintdkban 1évs Osszes szénhidrathoz
viszonyitott ardnya 80% volt. A szazalékos hozamot megkapjuk,
ha ezen mintékban 1évd fruktdz dsszmennyiségét elosztjuk a
kisérlet eldtti dsszes fruktdéz mennyiséggel, és az igy kapott
hényadost 100-al szorozzuk. A szazalékos hozam szemlélteti a
ktlénféle gyantdk alkalmazdsaval elérhetd szétvalasztdsi haté-
konysagot.

D) -E) &sszehasonlité példak

A 14. és 15. példakban leirtak szerint jdrunk el, és
igy két, egyébként hasonld, hagyomanyos gél-gél-gyantat allitunk
eld, amelyet a 14-15. példak szerinti kromatogrédfids vizsga-
latnak vetiink ald. A kopolimer gydngydk eld4allitasahoz alkal-
mazott anyagok mennyiségét az 5. tdbldzat mutatja be. A D)
dsszehasonlitd példanil eldédllitott gydngy kopolimer 5,4% di-
vinil-benzolt tartalmazott, a divinil-benzol-tartalom a E)
dsszehasonlitd példa szerinti gyanta esetében 5,7% volt. Szul-
fonidlas utan a hagyomdnyos gél-gyantakat megvizsgdlva megalla-
pitjuk a WRC és DWC értékeket az 1. példédban leirtak szerint.
Az &tlagos részecskeméretek megdllapitdsahoz HIAC Criterion
PC-320 tipusid készlléket (részecskeméret analizdtor) alkalma-
sunk. Az Osszehasonlitdshoz készalt gyantdk fizikai tulajdon-
sdgait a 14-15. példdk szerint elBallitott gyantdk tulajdonsa-

gait a 6. t&blazatban tuntetjik fel.



A 14-15. példakban ismertetett glikéz/fruktdz szétva-
lasztast minden egyes hagyomdnyos gél-gyantaval megismételjik.
A szétvilasztasi eredményeket a 6. tdblazat foglalja Ossze. A
14. példa szerinti gyanta kedvezdbb szétvalasztast mutatott
egy egyébként hasonldé, hagyomanyos gél-gyantdhoz [D) Osszeha-
sonlité példal viszonyitva; lényegében hasonld miveleti kordl-
mények kozdtt a fruktdz szdzalékos hozamaban 29%-0s névekedés
mutatkozott. A 15. példa szerinti gyanta a hozamban 23%-0s ja-
vulast eredményezett egy egyébként hasonlf, hagyomanyos gél-
—gyantaval [E) Osszehasonlité példa] szemben.

16. példa

A 16. példdban olyan kationcseréld gyantak szétvalasz-
tidsi teljesitményét vizsgdljuk, amelyeket tdbb-1épéses mive-
lettel &llitottunk eld porbzus gél gydngy kopolimerekbSl. A
polimer gydéngydéket a 4 564 644 szamd amerikai egyesult &lla-
mokbeli szabadalmi leirds 1. példdja szerint &allitottuk eld.

3 literes reaktorba keverés kozben 250 g beoltdsra
szant kopolimer részecskét, valamint 700 g vizet adunk. A be-
olt&shoz haszndlt kopolimer részecskékben a keresztkOtéses
sztirol/divinil-benzol kopolimer tartalom: 0,75 tdmeg%, a
részecskék atlagos részecskedtmérdje: 220 um. Ezt kdvetlen a
reaktorba beadagoltuk az elsd monomer elegyet, amely 70 g
sztirolt, 15 g kereskedelemben beszerezhetd divinil-benzol-
—elegyet és 0,40 g 50%-o0s terc-butil-peroktoat-oldatot, va-
lamint polimerizdciés inici&torként 0,30 g terc-butil-per-
benzodtot tartalmazott. A divinil-benzol—elegyet a Dow
Chemical Company-t8l szereztik be, ez 55 tdémeg% divinil-ben-

zolt tartalmaz; az elegy tdbbi részét etil-—vinil-benzol teszi



ki. Az elsd monomer elegyben a divinil-benzol-tartalom 10%. A
beoltdshoz alkalmazott kopolimer részecskéknek a monomerrel és
az iniciatorral valdé elegyedésére mintegy 30 percet hagytunk.

Ezt kovetden 280 g vizet, 20 g vizes, 1%-0s natrium-
—lauril-szulfat-oldatot, 1,50 g A} és B) zselatint, valamint
3,50 g 58%-o0s vizes natrium-dikromit-oldatot adtunk a reak-
torhoz. A reaktort ezutdn lezdrjuk, nitrogénnel atmossuk, a
reaktor tartalmat 78 °C hémérsékleten tartjuk mintegy 100 per-
cen keresztill; igy a monomerek parcidlis &talakuléasa bizto-
sithaté.

Ezt kOvetden a reaktorhoz egy mdsodik monomer elegyet
adagolunk folyamatosan 2,6 g/perc sebességgel, mintegy
364 perc alatt. A mdsodik monomer elegy 660 g sztirolt, 80 g
divinil-benzol-elegyet, valamint k&zOmbos oldészerként 320 g
toluolt tartalmaz. A masodik monomer elegy divinil-benzol-tar-
talma 6% a masodik monomer elegy Ossztdmegére szamitva. A ko-
28mbds olddszer-tartalom 30%. A reaktorban 1évd elegyet 78 °C
hémérsékleten tartjuk a misodik monomer elegy beadagoléasa kdoz-
ben, majd ezutdn még tovabbi 8 Ora hosszat. A reaktorban 1évd
elegyet 110 °C hémérsékletre melegitjik, majd 2 6éra hosszat
ezen a h&mérsékleten tartjuk, igy a polimerizdcid teljes mér-
tékben végbemegy. A keletkezett kopolimer gybdngydket a reak-
torbél elkilénitjik, majd az 1. példdban leirtak szerint
szulfonaljuk.

A kapott gyéngy polimert vizsgdljuk, és megdllapitjuk
a polimer szétvilasztdsi képességét és tulajdonségait; a szét-
valasztashoz a 14-15. példdban alkalmazott frukt6z/glikéz

elegy szerepel. A gydngy polimer atlagos részecskemérete



490 um a kalcium-alak esetében{?aivinil—benzol-tartalom 5% az
alkalmazott monomerek Ossztomegére szé&mitva. A gyanta WRC
értéke 56% a kalcium-alakndl, és 68% a hidrogén-alaknal. A
szaraztomeg kapacitds 5,4 meqg/g-nek adddott. A hozam szazalék
42% a 80%-os fruktdzra szamitva.

17. példa

A 16. példdban leirtak szerint jarunk el, azzal az el-
téréssel, hogy k6zdémbds olddszerként etil-benzolt haszndlunk,
6s az etil-benzolt a beoltdsra szant polimer gydngydk eld-
411itas&nal az elsd monomer elegyhez adjuk, nem pedig a
masodik monomer elegyhez.

A beoltasra szant polimer részecskéket gy &llitjuk
eld, hogy egy elsd monomer elegyet szuszpenzibés polimeriza-
cidnak vetunk ald, az elegy 1113 g sztirolt, 87,3 g divinil-
—benzol-elegyet és 380 g etil-benzolt tartalmaz. Az igy ka-
pott gydngy polimer 4 tdmeg$ divinil-benzolt tartalmaz a mo-
nomerek Ossztémegére szamitva és részecskemérete 250-500 um
kdzott van. A kdzoOmbds olddészer mennyisége 24%.

A polimeriz&cibés reaktorba keverés kozben a beoltéashoz
533 g tomegd kopolimer részecskét és 900 g vizet adunk. Ezt
kdvetSen a reaktorba beadagoljuk az elsd monomer elegyet, ez
214 g sztirolt, 21,2 g divinil-benzol-elegyet, 0,85 g 50%-os
terc-butil-peroktodt oldatot, valamint polimerizaciés inicia-
torként 0,44 g terc-butil-perbenzodtot tartalmaz. Az elsd mo-
nomer elegy divinil-benzol-tartalma 5%. Ezt koévetden a beol-
tashoz hasz&lt kopolimer részecskéket mintegy 60 percen
keresztiil hagyjuk a monomerekkel és az iniciatorral elegyedni.

Ezt kévetden a reaktorhoz 275 g vizet, 24 g vizes, 1%-
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—os natrium-lauril-szulfat-oldatot, 1,5 g zselatin A) -t és

1,5 g zselatin B)-t, valamint 3,6 g 58%-os vizes ndtrium-di-
kromit-oldatot adunk. Ezut&n a reaktort lezarjuk, nitrogénnel
staramoltatjuk, majd az elegyet 80 °C hémérsékleten tartjuk 60
percig. Ezen idé alatt a monomerek parciilisan &talakulnak.

Ezt kdvetden a reaktorba egy mdsodik monomer elegyet
adunk 6évatos betdplaléassal, 2,62 g/perc sebességgel, mintegy
304 perces id8tartam alatt. A masodik monomer elegyben 842 g
sztirol és 48 g divinil-benzol-elegy van. A masodik monomer
elegyben a divinil-benzol-tartalom 3% a miasodik monomer elegy
bssztomegére szamitva. A reakcidelegy hémérsékletét 80 °C-on
tartjuk a masodik monomer elegy beadagoldsa alatt, majd ezt
kdvetden egy tovdbbi 8 6ra hosszat. A polimerizdcids folyamat
befejezésére a reakcibelegyet 110 oC hé&mérsékleten tartjuk egy
tovabbi 1,5 6ra hosszat. A keletkezett gydngy kopolimert a
reaktorbél elkalénitjik, majd az egyes példaban leirtak
szerint szulfondljuk.

Ezt kovetBen a kapott szulfondlt gyongy kopolimert
vizsgaljuk, ellendrizve a 14. és 15. példanal alkalmazott
fruktbz-glikdz elegy gzétvalasztasanal mutatott tulajdon-
sdgokat. A gyoéngydk atlagos részecskeatmérdje 480 um; a divi-
nil-benzol-tartalom 3,6% az alkalmazott monomerek Ossztdmegére
szamitva. A gyanta WRC értéke a kalcium-alakndl 48,5%. A sza-

zaldkos hozam 47% a 80%—os fruktbdzra szamitva.



Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras cukortartalmd folyadék elegyek kromatogra-
fias szétvalasztdsdra, ahol a folyadék elegy egy elsd cukor
komponenst és legaldbb egy masodik komponenst tartalmaz, ahol
a masodik komponensben cukor, szerves sav, aminosav, alkoholok
vagy szerves sbk vannak jelen, amikoris a szétvalasztds soran
az els8 cukor komponensben dis elsd eluatumot, valamint a ma-
sodik komponensre nézve dis, legalabb egy masodik termékaramot
kapunk, azzal jellemezyvVve, hogy

a) a folyadék elegyet legaldbb 40%-o0s viz retencids
kapacitassal rendelkez$ pordzus kationcseréld gél-gyantén
engedjik &t, ahol a gyanta kationcseréld csoportokat tartal-
mazdé ureges gél kopolimer gydongy®kbdl 411, ahol az ureges gél-
-kopolimer gydéngy mikropdrusos és mezopordzus jellegl, és ahol
a gydngyoket koézémbdés oldszer jelenlétében monovinilidén mono-
mereknek és keresztkotést képzd monomereknek polimerizaciéja-
val &llitjuk eld, ahol a kozémbds olddszert olyan mennyiségben
alkalmazzuk, amely a gyanta viz retencids kapacitdsat legaldbb
1%-al megndveli, az egyébként hasonld, ismert gél-gyantdk viz
retenciés kapacitdsdhoz viszonyitva, amely ismert gyantékat
gyoéngy kopolimerekbdl &llitanak eld higitdszer nélkul,

b) majd a felvitt folyadék elegyet eludljuk, amikoris
az elsd cukor komponensnek a gyantan valod dthaladasi sebessége
eltérd a masodik komponensnek a gyantan vald dthaladasi sebes-
ségétdl, amikoris egy elsd termékaramot, majd egy masodik ter-
mékédramot kapunk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljéaras, azzal
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jellemezve, hogy a gyant&ban kationcseréld
csoportként szulfonsavcsoportok, vagy ezek sb6i vannak jelen.

3. Az 1. és 2. igénypont szerinti eljaras, az -

z al jellemezve, hogy a kdzombds olddszert
5-50%-ban alkalmazzuk az elegy 8ssztOmegére szamitva.

4. Az 1-2. igénypont szerinti eljéaras, azzal
jellemezvVve, hogy a kdzémbds olddszert olyan
mennyiségben alkalmazzuk, hogy az a pordzus gél kationcseréld
gyanta viz retencids kapacitdasat 1-15%-al megnévelje, az
egyébként hasonld, ismert gél-gyanta viz retencidbs kapacitasa-
hoz viszonyitva.

5. Az 1-4. igénypont szerinti eljéaras, azzal
jellemezve, hogy monovinilidén-monomerként szti-

rolt és keresztkdtést létesitd monomerként divinil-benzolt al-

kalmazunk.
6. Az 1-5. igénypont szerinti eljéaras, azzal
jellemezvVve, hogy a keresztkdtést létesitd

monomert 4-7 témeg% mennyiségben alkalmazzuk a monovinilidén
és keresztkotést létesit® monomer Ossztomegére szamitva.

7. Az 1-6. igénypont szerinti eljérés, azzal
jellemezvVve, hogy olyan porézus gél kationcseréld
gél-gyantat alkalmazunk, amelynek viz retencids kapacitéasa a
gyanta hidrogén alakjanal 60-65%, az Osszes funkcids csoportra
szadmitva.

8. Az 1-7. igénypont szerinti eljéarés, azzal
jellemezvVve, hogy olyan pordzus gél kopolimert
alkalmazunk, amelyet tobb-lépéses polimerizdcids mivelettel

allitottunk eld.
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9. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy a tdbb-lépéses polimerizacid
utolsé lépésében monovinilidén-monomert, keresztkdtést 1é-
tesitd monomert, és szabad gyodktdl mente§ inicidtort elegyi-
tiink polimerizdcids koérilmények kézétﬁféggﬁad gydk tartalmd
kopolimer részecskékhez, amelyeket eldz8leg egy vagy tdbb
polimerizdcids lépésben &llitottunk eld, a komponenseket hagy-
juk alaposan elegyedni, majd polimerizécidét végzink.

10. A 8. és 9. igénypont szerinti eljarés, a z -

z al jellemezve, hogy a ko6ézOmbds olddszert
legaldbb egy olyan polimerizdcidés lépésben adagoljuk az elegy-
hez, amelyben legaldbb 2% keresztkOtésl monomer van jelen az e
lépésben alkalmazott monomerek Ossztdmegére szamitva.

11. Az 1-10. igénypont szerinti eljéaras, azzal
jellemezve, hogy olyan folyadék elegyet
valasztunk szét, melyben elsd cukor komponensként fruktéz és
masodik komponensként gluikdéz van jelen.

12. Az 1-11. igénypont szerinti eljéaras, azzal
jellemezve, hogy az elsd cukor komponenst
legaldbb 20%4al nagyobb szdzalékos hozammal kGldénitjik el,
mint amennyit hasonld, hagyomdnyos gél-gyantak esetében azonos

kérilmények kozdtt elérink.

A meghatalmazott:
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