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opfindelsen angdr en fremgangsmdde til fremstilling
af krystallinsk xylitol af farmaceutisk kvalitet indeholdende
mindre end 0,2 vagtprocent galaktitol, ved hvilken man

a) fremstiller et pentoserigt hemicellulosehydrolysat,

b) fjerner de deri suspenderede faste stoffer, de
uorganiske salte og hovedparten af de organiske urenheder
samt farvestofferne,

c¢) hydrogenerer det rensede hydrolysat og

d) oparbejder den i trin c) fremkomne oplesning, der
indeholder 60-86 vagtprocent xylitol og andre polyoler i
terstoffet, ved krystallisation og chromatografisk frak-
tionering pa med divinylbenzen tverbundne polystyrenkation-
pytterharpikser pa Srt*- og Al***- eller Fe***-formen.

Ved en kendt fremgangsmdde af denne art, jfr. DE
offentliggerelsesskrift nr. 2.418.800, fig. 3 og 12 i for-
bindelse med eksempel 14, opdeles den i trin c) opnaede
oplesning som helhed pa sojlen med ionbytterharpiksen pa
grtt-formen i tre fraktioner, af hvilke mellemfraktionen
derefter opdeles i tre fraktioner pad sejlen med ionbytter-
harpiksen pa Al**~ eller Fettt-formen. Den herved dannede
mellemfraktion tilbageferes til den forste ionbyttersejle,
medens de to fraktioner indeholdende en polyolblanding fjer-
nes fra systemet, og de forenede xylitolrige fraktioner
tilbageferes til krystallisationen. Pa grund af anvendelsen
af de to efter hinanden anbragte ionbyttersejler er den
kendte fremgangsmade uekonomisk; bortset fra et forholdsvis
lavt xylitoludbytte er det navnlig en ulempe, at der skal
fordampes forholdsmzssigt meget vand (ca. 37 kg vand pr. kg
xylitol).

Formilet med opfindelsen er at gennemfere fremgangs-
maden pa en sadan made, at xylitol fremstilles pa mere oko-
nomisk madde og i hpjere udbytte.

Det formal opnas ifelge opfindelsen med en fremgangs-
made af den ovenfor angivne art, hvilken fremgangsmade er

ejendommelig ved, at man
1) udvinder hovedparten af xylitolen fra den hydroge-
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nerede ople¢sning i trin c) ved en rakrystallisation og pa-
felgende omkrystallisation, hvorhos de ra krystaller skilles
fra moderluden og vaskes med vand,

2) forener moderluden. og vaskevandet og adskiller
galaktitolmikrokrystallerne derfra og

3) deler den fremkomne oplesning og adskiller den i
tre fraktioner pa to parallelle sgjler, af hvilke den ene
indeholder en ionbytterharpiks pa Sr*t-formen, og den anden
en ionbytterharpiks pa Al*t+t- eller Fet*+-formen, hvorhos
hver gang de en polyolblanding indeholdende fraktioner fjer-
nes fra systemet, mellemfraktionerne tilbageferes til ion-~
byttersejlerne, og de forenede xylitolrige fraktioner til-
bagefgres til rékrystallisationstrinnet i 1).

Fremgangsmaden ifplge opfindelsen udviser den fordel,
at der fas xylitol med he¢j renhed i hejere udbytte, og iszr
at den nedvendige grad af vandfordampning ligger ca. 30%
lavere end ved den kendte fremgangsmade.

Ramaterialer, der kan hydrolyseres til opndelse af
en polyolblanding, der er anvendelig som udgangsmatériale
til fremgangsmaden ifelge den foreliggende opfindelse, om-
fatter forst og fremmest lignocellulosematerialer, f.eks.
forskellige tr=zarter, iszr birk og beg. Anvendelige som
ramaterialer er ligeledes havreskaller, majskolber og -stzng-
ler, kokosneddeskaller, mandelskaller, halm, bagasse og
bomuldsfreskaller. Nar trz anvendes, ber det findeles til
flis, spaner eller savsmuld. Desuden kan der som ramaterialer
anvendes sadanne forhydrolysater fra den kemiske trazindustri,
der indeholder rigelig xylan. Disse udgeres af biprodukter,
der indeholder hoveddelen af trz-hemicellulosen. Forhydro-
lysaterne hydrolyseres med fortyndet mineralsyre til frige-
relse af xylosen, og saltene samt syrerne kan derefter fjer-
nes ved ioneliminerings- eller ionbytterteknik. Hensigtsmes-
sige fremgangsmader til opnédelse af polyolblandinger ud fra
disse materialer er f.eks. beskrevet i US patentskrifterne
nr. 2.734.136, 2.759.856, 2.801;939, 2.974.067 og 3.212.932.
Det vigtigste, som man skal iagttage ved udvalgelsen af en
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hensigtsmessig hydrolysemetode, er, at der opnas maksimalt
udbytte af pentoser, og at den herved tilvejebragte pen-
toserige oplesning neutraliseres med sadanne materialer,
f.eks. natriumhydroxid, som ikke foradrsager nogen betydelig
sonderdeling af sukkeret. Sifremt det pentoseholdige mate-
riale ikke fas ved syrehydrolyse, kan afsaltningstrinnet
ved ioneliminering saledes som nedenfor beskrevet vare uned-
vendig.

I det folgende fremgangsmédeafsnit udferes rensningen
af hydrolysatet i to hovedtrin: i det ene hovedtrin fjerner
man ved en ionelimineringsmetode saltet, natriumsulfat, og
hovedparten af de organiske urenheder og de farvede stoffer;
i det andet trin udferes den endelige affarvning. Hensigts-
messig ionelimineringsteknik, som tjener til fjernelse af
saltet fra oplesningen, er beskrevet i US patentskrifterne
nr. 2.890.972 og 2.937.959. Lignende fremgangsmader anvendes
i sukkerindustrien til rensning af melasse.

Den endelige affarvning i det andet trin gennemfores
ved at behandle de urene oplesninger i et ionbyttersystem
med en sterk kationbytter efterfulgt af en svag anionbytter,
hvorefter oplesningerne ledes gennem et lag af adsorberende
middel eller af aktivt kul. Disse metoder er ligeledes kendt
i sukkerindustrien og er f.eks. beskrevet i US patentskrift
nr. 3.558.725. Blandt andre offentliggarelser, der behandler
dette emne, kan navnes J. Stamberg og V. Valter: Entfar-
bungsharze Akademie Verlag Berlin 1970; P. Smit, Ionenaus-
tauscher und Adsorber bei der Herstellung und Reinigung von
Zuckern, Pektinen und verwandten Stoffen, Akademie Verlag
Berlin 1969; J. Hassler: Activated carbon, Leonard Hill
London 1967. Efter behov kan rensningstrinnet yderligere
forbedres ved, at fjernelsen af organiske urenheder forbindes
med anvendelsen af et syntetisk makroretikulart adsorberende
middel. Dette middel kan ved rensningen anvendes umiddelbart
efter ionelimineringstrinnet, men inden kationbytteren.
Alternativt kan det adsorberende middel ogsd anvendes i det

sidste trin i rensningen.
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Den rensede pentoseoplegsning hydrogeneres derefter,
idet behandlingen udfgres pa samme made som ved hydrogenering
af glucose til sorbitol. En sddan fremgangsmade er beskrevet
i en artikel af W. Schnyder, "The Hydrogenation of Glucose
to Sorbitol with Raney Nickel Catalyst", Dissertation, Poly-
technical Institute of beoklyri, 1962. Ved de beskrevne
fremgangsmader fads der i hvert fald rensede og hydrogenerede
hemicellulosehydrolysatoplesninger, der indeholder polyol-
blandinger med hejt xylitolindhold.

Rakrystallisationen af xylitolen udfegres ved, at man
koncentrerer polyoloplesningen, indtil dens vandindhold er
87-94 vagtprocent, fortrinsvis 90-92 vagtprocent. Temperatu-
ren i oplgsningen indstilles derefter pa en temperatur under
xylitolens mztningstemperatur, f.eks. pd 55-75°C. Derefter
podes oplesningen med xylitoikrystaller og afkeles ifelge
et empirisk program til en temperatur pa 25-40°C. PodeKkry-
stallerne har med fordel en storrelse i omraddet 2-20 p og
tilszttes i en mzngde pad 0,02-0,1%. Ved denne fremgangsmade
fjernes der fra oplesningen i bedste fald ca. 70% af xylito-
len i form af rd xylitolKkrystaller. Dog opnds der gode re-
sultater, nar man fjerner fra 60 til 75% af xylitolen i
rakrystallisationstrinnet.

Vaskning af krystallerne i en centrifugekurv'udfwres
for at opnd en bedre rensningsvirkning. Krystallerne, som
fas ved rakrystallisationen, kan til dette formal vaskes med
en nmindre m®ngde vand, fortrinsvis ca. 2 vagtprocent af
krystallernes vagt, i en centrifuge af kurvtype for at fjerne
stgrstedelen af mikrokrystallerne af galaktitol, der hafter
til xylitolkrystallerne. Galaktitolmikrokrystallerne dannes
under krystallisationsprocedufen. Vaskeoplesningen kombineres
med moderluden og hensattes til yderligere behandling. De
endnu urene xylitolkrystaller genopleses i vand og udsazttes
for omkrystallisation til frembringelse af xylitolkrystaller,
der indeholder mindre end 0,2% galaktitol og over 99,5%
xylitol. '

Omkrystallisationen kan udferes enten ved inddampning
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af den mzttede oplesning eller ved afkeling af den mzttede
oplesning til opndelse af overmztning i denne. Safremt om-
krystallisationen gennemferes ved inddampning, er en vakuum-
krystallisator af en type, der allerede anvendes i sukkerin-
dustrien, velegnet. En xylitoloplesning, som indeholder
92-100% xylitolterstof, opvarmes til 60-65°C i vakuum og ind-
dampes til 87-91% terstofindhold. Oplesningen podes med
krystaller, og krystallerne bringes til at vokse under op-
retholdelse af overmatning. P4 denne made udvindes ca. 65%
af xylitolen, der er til stede i oplesningen, i form af
rene xylitolkrystaller. Krystallerne adskilles fra moderluden
ved centrifugering. En anden, ligesd fordelagtig metode til
at udfere omkrystallisationen pa bestar i, at en xylitolop-
lgsning, som indeholder 92-100% xylitolterstof, inddampes
til et 85-91%'s terstofindhold (fortrinsvis 88%) og opvarmes
til 55-65°C (fortrinsvis 60°C). Oplesningen podes med kry-
staller og afkeles sdledes som ovenfor beskrevet for rakry-
stallisationen. Sluttemperaturen er 25-40°C. Ved denne metode
udvindes 60-65% af xylitolen som rene xylitolkrystaller.
Krystallerne adskilles fra moderluden ved centrifugering.

Den ved centrifugering fremkomne moderlud og vaske-
veskerne kan forenes med de fra rakrystallisationen opnaede
moderludsvesker og vaskevasker. Den fra omkrystallisationen
opndede moderlud og eventuelle vaskevasker kan ogsa igen
fores til systemet, idet de szttes til den anvendte oplesning
af polyolblandingen umiddelbart inden réakrystallisations-
trinnet.

De fra rakrystallisationen opndede moderludsvasker
og vaskevasker behandles saledes, at sterstedelen af den
deri indeholdte xylitol ligeledes udvindes. Ved den rens-
ningsoperation, der udfgres pa& oplesningen, fjernes forst
hovedparten af galaktitolen som mikrokrystaller, hvorpa
oplesningen fraktionefes, idet den ledes gennem ionbytter-
se¢jler. Fjernelsen af galaktitolmikrokrystallerne fra moder-
luden og de dermed forenede vaskevasKker kan ske ved centri-
fugering, sedimentation eller filtrering. Disse mikrokry-
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staller er sa smd, at de vaskes fra xylitolkrystallerne i
moderluden under vasketrinnet for de ra xylitolkrystaller.

Polyolerne fraktioneres som bekendt i en forskellig
rakkefelge af en harpiks pa jordalkalimetal- eller Srt*-for-
men pa den ene side og af en harpiks pa Alt*+- eller Fet+*-
-formen pa den anden side. Ved den parallelle anvendelse af
de to sgjler, der er fyldt fned de to navnte, forskellige
harpikstyper, fds der en ved forening dannet =xylitolrig
totalfraktion, hvori galaktitol- og mannitolindholdet samt
sorbitolindholdet er tilstrazkkelig lavt. Harpiksen pa srt+-
-formen fjerner en stor del af andre polyoler, f.eks. ara-
binitol og mannitol, medens harpiksen pa Al***- eller Fet*+-
-formen fjerner hovedparten af sorbitolen. Idet omtrentlig
lige store mzngder tilferselsoplesning tilferes s¢jlerne af
begge harpikstyperne ved siden af hinanden, og de fra sej-
lerne opndede eluater forenes, fas der en til den efterfel-
gende krystallisation acceptabel, ren xylitoloplesning. Den
efter fraktioneringen opndede xylitolrige fraktion feres
tilbage til rakrystallisationstrinnet. Mellemfraktionerne
tilbagefores til fornyet fraktionering, og de resterende
urene fraktioner forenes til en polyolbiproduktblanding,
der kan bortkastes eller med'fordel anvendes som dyrefoder
eller som carbonhydratkilde i geringsindustrien.

Fremgangsmdden ifelge den foreliggende opfindelse
gor det muligt at udvinde 96~98% af xylitolen i den oprin-
delige polyolblanding som krystallinsk xylitol af farmaceu-
tisk kvalitet. Renheden i xylitolkrystallerne er over 99,5%,
og deres galaktitolindhold ligger under 0,2%. '

Opfindelsen skal herefter beskrives i yderligere
detaljer under henvisning til tegningen, pa hvilken

fig. 1 er et stremningsdiagram for den her omhandlede
fremgangsmade svarende til udferelseseksempel 1,

fig. 2 er et streomningsdiagram for den her omhandlede
fremgangsmade svarende til udfgrelseseksempel 2, og

fig. 3 og fig. 4 er hver en grafisk fremstilling af

fraktioneringen af en polyolblanding pa en harpiks pa srtt-
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og Alt*t-formen svarende til eksempel 3.
Fremgangsmaden ifglge 6pfindelsen skal illustreres
nzrmere i de felgende udforelseseksempler.

Eksempel 1
Et xyloserigt hemicellulosehydrolysat af birkeved

neutraliseres og renses ved sadvanlig ioneliminering og
affarvning. Det rensede hydrolysat har felgende sammensat-

ning:
xXylose 76% af den totale mzngde sukker
arabinose 5%
mannose 7%
galaktose 4%
glukose 6%
andre 2%

Det rensede hydrolysat hydrogeneres under anvendelse
af en Raney-nikkel-kétalysator. Hydrogeneringstemperaturen
er 130°C og hydrogentrykket 39,2 bar. Den hydrogenerede
oplesnings sammensztning er vist i tabel I vedrerende pro-
veudtagningspunkt 1.

Fra den hydrogenerede raxylitoloplgsning krystal-
liseres xylitolen ved inddampning af oplesningen til 92
vegtprocent (terstofindhold) ved 65°C. Oplesningen podes
med 0,02 vagtprocent xylitolkrystaller og afkeles til 35°C.
Krystallisationen udfgres i en konventionel krystallisator,
der er udstyret med blandingsorgan. 70% af den tilstedeva-
rende xylitol i oplesningen krystalliserer ud som ra kry-
staller, der adskilles som moderluden i en kurvcentrifuge
af en type, som er beskrevet i "Chemical Engineering Desk-
book", 15. februar 1971, side 55.

Rakrystallernes renhed er 94%, og de indeholder 0,8%
galaktitol og ca. 5% andre polyoler. Rakrystallerne opleses
i vand til en 60 vagt-%'s oplesning og omkrystalliseres.
Oplesningen indeholder 94% xylitol pa terstofbasis og ind-
dampes til 88% terstofindhold. Temperaturen ved begyndelsen
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af krystallisationen er 60°C. Oplegsningen podes med 0,02

vagtprocent podekrystaller og afkeles til 30°C. Krystal-

lisationen udferes i en konventionel krystallisator udstyret

med blander. Krystallerne skilles fra ved céntrifugering,

og 65% af xylitolen udvindes som rene krystaller.
Yderligere enkeltheder ved den her omhandlede frem-

gangsmade fremgar af stremningsdiagrammet i tegningens fig.

1. Henvisningsnumrene 201-217 angiver de forskellige trin i

fremgangsmaden. De i fig. 1 viste henvisningstal har fglgende

betydninger:

201 renset hydrolysat

202 hydrogenering

203 tilsat vand (1153 kq)

204 Kkrystallisation 1 (ra)

205 tilsat vand (54 kq)

206 krystallisation 2 (omkryst.)

207 afdampet vand (51 kqg)

208 tilsat vand (17 kg)

209 xylitol

210 tilsat vand (50 kg)

211 fjernet galaktitol

212 galaktitol

213 tilsat vand (4 kg)

214 kromatografisk adskillelse (harpiks pa Sr*+-form)

215 kromatografisk adskillelse (harpiks pa A1**+t-form)

216 afdampet vand (662 kg)

217 polyolblanding

Prgveudtagningspunkterne 1-18, jfr. fig. 1, forekommer
som tilsvarende "Nr." i tabel I.

Det ifelge stregmningsdiagrammet i £fig. 1 rensede
hydrolysat, preveudtagningssted 1, kombineres efter hydro-
generingen med moderluden, preveudtagningssted 2, fra om-
krystallisationstrinnet (krystallisationen 2) og med den
xylitolrige returfraktion, preveudtagningssted 3, til dan-
nelse af tilfgrselsoplesningen til rakrystallisationen. Den
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fra rédkrystallisationen opndede moderlud og vaskevaskerne
opdeles efter fjernelse af galaktitolen, preveudtagningssted
9, i to parallelle vaskestregmme, preveudtagningssteder 10
og 11. De xylitolrige fraktioner fra hver sgjle kombineres
og recirkuleres til rakrystallisationen, preveudtagningssted
3. Returfraktionerne, preveudtagningssteder 17 og 14, fores
tilbage til modstdende sgjler (tvarretur), og de tilbageva-
rende urene fraktioner kombineres til et blandet polyol-bi-
produkt, der udtages fra systemet, preveudtagningssted 18.

Udbyttet af ren xylitol er 96% af den mzngde xylitol,
som indgdr i den hydrogenerede oplesning.

Analysen af xylitolen efter terring af krystallerne
er fglgende:
vand (bestemt efter Karl Fischer's metode) 0,07%

aske (bestemt ved ledningsevne) 0,001%
xylitol 99,9% (GLC-analyse)

sorbitol 0,1%

galaktitol 0,0%

mannitol 0,0%

arabinitol 0,0%

Xylitolkrystallernes renhed er over 99,5%, og de
indeholder mindre end 0,2% galaktitol.

Ved rékrystallisationen krystalliseres hovedparten
af den tilstedevarende galaktitol i ople¢sningen i form af
mikrokrystaller, der vaskes bort i centrifugekurven og bliver
tilbage i moderluden. Galaktitolmikrokrystallerne skilles
fra siruppen ved centrifugering i en sedimentationscentri-
fuge. Siruppen deles derefter i to dele og fraktioneres pa
to parallelle spjler eller kolonner fyldt med polystyrensul-
fonatharpiks tvzrbundet med divinylbenzen. En af kolonnerne
eller sojlerne er fyldt med harpiks pa Al1t**-form og den

anden med harpiks pa Srt*t-form.
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Eksempel 2
Det rensede hemicellulosehydrolysat hydrogeneres

sdledes som anfert i eksempel 1. R4 xylitol krystalliseres
fra oplesningen, krystallerne opleses og omkrystalliseres,
og ren xylitol tilvejebringes. pd samme made som i eksempel
1. Galaktitolen fjernes fra moderluden ligesom anfert i
eksempel 1. Siruppen udszttes derefter for fraktionering i
to parallelle ionbyttersejler, som er identiske med sejlerne
i eksempel 1. De xylitolrige fraktioner fra begge se¢jler,
preveudtagningssteder 14 og 17, kombineres og feres tilbage
til siruppen, hvorfra galaktitolen er fjernet. De tilbage-
varende urene fraktioner, preveudtagningssteder 12 og 15,
kombineres til et blandet polyol-biprodukt, der fjernes fra
systemet ved preveudtagningssted 19.

Fremgangsmdden illustreres i fig. 2. Den tilsvarende
materialebalance er vist i tabel II.

Udbyttet af ren xylitol er 96%. De rene xylitolkry-
staller indeholder over 99,5% xylitol og mindre end 0,2%
galaktitol.

I fig. 2 har henvisningsnumrene folgende betydning:
301 renset hydrolysat
302 hydrogenering
303 afdampet vand (1148 kg)

304 krystallisation 1 (ra)

305 tilsat vand (52 kg)

306 krystallisation 2 (omkryst.)

307 fordampet vand (49 kg)

308 tilsat vand (18 kg)

309 xylitol

310 tilsat vand (50 kg)

311 fjernet galaktitol

312 galaktitol

313 kromatografisk adskillelse (harpiks pa Srt*-form)
314 kromatografisk adskillelse (harpiks pa Al***-form)
315 afdampet vand (598 kg)

316 polyolblanding
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ZEksempel 3
Dette eksempel illustrerer den chromatografiske frak-

tionering med en sejle pa Al***-formen og behandlingen med
en sepjle pa srt*-formen. Fig. 3 viser chromatograferingen
med en sejle pa Srt*-formen, og fig. 4 viser tilsvarende
resultatet med en sejle pa Alt*t-formen. Forkortelserne i
fig. 3 og 4 har felgende betydning:

sc = koncentration af terstof

Xy = xylitol

ar = arabinitol

ga = galaktitol

ma = mannitol

ot = andre

Det rensede hemicellulosehydrolysat hydrogeneres
ligesom i eksempel 1. R& xylitol krystalliseres fra oples-
ningen, krystallerne opleses, og ren xylitol omkrystalliseres
og udvindes som i eksempel 1. Moderluden fra rakrystallisa-
tionen kombineres med vaskevaskerne, og oplesningen feres
til en sejle pa Altt*-formen.

Ved forseget anvendes der en ionbyttersejle med en
diameter pa 22,5 cm og en hejde pd 5 m. Se¢jlen er fyldt med
en polystyrensulfonat-ionbytterharpiks pa Al***-formen, der
er tvarbundet med 3-4% divinylbenzen. Temperaturen er 55°C.
Harpiksens gennemsnitlige kornsterrelse er 0,36 mm, 0og Op-
lesningen ledes til den eovre del af se¢jlen med en hastighed
pa 0,0148 m3 pr. time. P& denne méde ledes der til s¢jlen 3
kg terstof i form af en vandig oplesning, der indeholder 25
g terstof pr. 100 g. Den tilferte oplesning har felgende
sammensatning:
xylitol 52%
arabinitol 10%
galaktitol 7%
sorbitol 14%
mannitol 13%
andre 4%
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Elueringen udfgres med vand. Polyolerne skilles fra
som vist med kurverne i fig. 4. Tre fraktioner opsamles.
Den fgrste fraktion, som fas i lebet af de forste 70 minut-
ter, er et blandet polyol-biprodukt, der opsamles og fjernes
fra systemet. Til samling af den anden fraktion, tilbagelgbs-
eller returfraktionen, hengdr de naste 25 minutter. Dette
materiale fores retur til et forud liggende punkt i frem-
gangsmaden, idet det f.eks. kombineres med moderluden fra
den naste rakrystallisation. Den tredje fraktion, krystal-
lisations- eller produktfraktionen, fas i lebet af de naste
65 minutter af sojlens drift og indeholder xylitol i hej
andel, medens sorbitolindholdet er forholdsvis lavt, nemlig
siledes som vist pa tegningens fig. 4. Denne fraktion kom-
bineres med xylitoloplesningsstrgmmen til rakrystallisations-
trinnet, nemlig sdledes som beskrevet ovenfor i eksempel 1
og 2. :

Felgende tabel giver et sammendrag af analyserne af
de tre fraktioner:

Fordelingen af sukker i de tre fraktioner (% af to-
talmzngden) er: '

Produktfrakt. Returfrakt. Fjernet frakt.
xylitol 91% 6% 3%
arabinitol 733 143 133
galaktitol 40% 21% 39%
sorbitol 50% 20% 30%
mannitol 28% 21% 51%
andre 82% 9% 9%

Sammensztningen af fraktionerne (% af terstof) er:

Produktfrakt. Returfrakt. Fiernet frakt.
xylitol 67% 25% . 19,5%
arabinitol 10% 12,5% 8%
galaktitol 4% 12,5% 16%
sorbitol 10% 24% 25,5%
mannitol 5% 23% 39%
andre 4% 4% 2%
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Total koncentration i fraktionerne (g/1000 ml)

Produktfrakt. Returfrakt. Fjernet frakt.
102 g/1 " 90 g/1 26 g/1

Det rensede hemicellulosehydrolysat hydrogeneres
siledes som i eksempel 1. RA xylitol krystalliseres fra
oplesningen, krystallerne oplgses, og ren xylitol omkrystal-
liseres og udvindes saledes som i eksempel 1.

Moderluden fra rakrystallisationen kombineres med
vaskevaskerne, og de kombinerede vasker udszttes derefter
for et fraktioneringstrin ved tilfersel af disse som fede-
materialet til en kolonne fyldt med sulfoneret polystyren-
harpiks tverbundet med 3-4% divinylbenzen, hvilken harpiks
foreligger pa Srtt-form. Sejlens diameter er 22,5 cm. Tem-
peraturen er 55°C. Harpiksen har en gennemsnitspartikelstoer-
relse pd 0,4 mm, og se¢jlen har en hejde pd 3,5 m. Materialet
tilfeores den ovre del af sejlen med en hastighed pa 0,0279
m3 pr. time. Pa denne made tilferes sejlen 3 kg terstof som
en 23 g/100 g vandig oplesning. Den tilferte oplesning har

felgende sammensztning:

xylitol 51%
arabinitol 13%
galaktitol 5%
sorbitol 12%
mannitol 13%
andre 6%

Elueringen udferes med vand. Polyolerne skilles fra
saledes som vist i fig. 3. Tre fraktioner opsamles. Den
forste fraktion, fjernelsesfraktionen, som fas i legbet af
driftens forste 50 minutter, er et blandet polyol-biprodukt,
som opsamles og fjernes fra systemet. Den anden fraktion,
returfraktionen, fas i lgbet af de nastfelgende 10 minutter
af sejlens drift, og dette materiale fores retur til et
tidligere punkt i fremgangsmaden, idet det f.eks. kombineres
med moderluden fra den efterfglgende radkrystallisation. Den
tredje fraktion, produktfraktionen, fas i lebet af de sidste
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70 minutter og har hejt xylitolindhold og lavt sorbitolind-
hold, saledes som vist i fig. 3. Denne fraktion kombineres
med xylitoloplesningsstregmmen til rdkrystallisationstrinnet
sdledes som beskrevet ovenfor i eksempel 1 og 2.
Nedenstdende tabel giver et sammendrag af analyserne
af de tre fraktioner.
Fordelingen af sukker i de tre fraktioner (% af totalmangden)
er: .
Produktfrakt. Returfrakt. Fiernet frakt.

xylitol 84,5% 15% 0,5%
arabinitol 7% 43% 50%
galaktitol 38,5% 51,5% 10%
sorbitol 87% 13% <0,5%
mannitol 3,5% ' 29,5% 67%
andre 11% 36% 53%
Sammensztningen af fraktionerne (% torstof) er:

Produktfrakt. Returfrakt. Fjernet frakt.
xylitol 75% 33% 1,5%
arabinitol 2% 25% 35%
galaktitol 3% 10% 2,5%
sorbitol 18% 7% <0,5%"
mannitol 1% 4% 45%
andre 1% 1% 16%
Totalkoncentration i fraktionerne (g/1000 ml)

Produktfrakt. Returfrakt. Fiernet frakt.

49 g/1 69 g/1 22 g/l

Af det ovenstdende fremgdr det klart, at de to ion-
byttersgjler adskiller polyolerne forskelligt. Denne forskel
udnyttes ved fremgangsmaden ifglge den foreliggende opfin-
delse til at forbedre rensningen og til at forege udbyttet.
Fordelen opnas ved at opdele oplegsningerne, som skal adskil-
les, i to parallelle streomme, hvoraf den ene tilfores som
fodemateriale til en sejle, hvis indhold af ionbytterharpiks
foreligger pa Al*t**-formen, og den anden feres som fodema-
terialet til en se¢jle, hvis indhold af ionbytterharpiks
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foreligger pa Sr**-formen, idet herved oplesningerne ikke

fortyndes s& kraftigt.
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PATENTEKRAV,

Fremgangsmade til fremstilling af krystallinsk xylitol
af farmaceutisk kvalitet indeholdende mindre end 0,2 vagt-
procent galaktitol, ved hvilken man

a) fremstiller et pentoserigt hemicellulosehydrolysat,

b) fjerner de deri suspenderede faste stoffer, de
uorganiske salte og hovedparten af de organiske urenheder
samt farvestofferne,

c) hydrogenerer det rensede hydrolysat og

d) oparbejder den i trin c) fremkomne oplesning, der
indeholder 60~86 vagtprocent.xylitol og andre polyoler i
torstoffet, wved krystallisation og chromatografisk frak-
tionering pa med divinylbenzen tvarbundne polystyrenkation-
bytterharpikser pa Srt*- og a1tt*- eller Fettt-formen,
kendetegnet ved, at at man

1) udvinder hovedparten af xylitolen fra den hydroge-
nerede oplegsning i trin c¢) ved en rakrystallisation og pa-
folgende omkrystallisation, hvorhos de ra krystaller skilles
fra moderluden og vaskes med vand,

2) forener moderluden:og vaskevandet og adskiller
galaktitolmikrokrystallerne derfra og

3) deler den fremkomne oplegsning og adskiller den i
tre fraktioner pa to parallelle sgjler, af hvilke den ene
indeholder en ionbytterharpiks pa Sr**-formen, og den anden
en ionbytterharpiks pa Alt*+- eller Fe*t*-formen, hvorhos
hver gang de en polyolblanding'indeholdende fraktioner fjer-
nes fra systemet, mellemfraktionerne tilbageferes til ion-
byttersejlerne, og de forenede xylitolrige fraktioner til-
bageferes til rakrystallisationstrinnet i 1).
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