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Fremgangsmide til adskillelse af stearinsyre fra
palmitinsyre eller oliesyre fra linolsyre, ndr disse
syrer findes i blanding, ved at blandingen bringes i
kontakt med et adsorptionsmiddel, som ved adsorptions-
betingelser, specielt ved 20-200% og et overtryk pid
0-35 kg/cmz, selektivt adsorberer stearinsyre eller
oliesyre fra blandingen. Som adsorptionsmiddel anven-
des en ikke-ionisk, hydrofob, opl@selig, tverbundet
polystyrenpolymer, Efter adsorxption udvindes den adsor-
berede syre fortrinsvis ved desorption med et desorptions-
middel ved desorptionsbetingelser.

Da desorptionsbetingelserne for temperatur og tryk
svarer til adsorptionsbetingelserne gennemfgres frem-
gangsmdden fortrinsvis som en kontinuerlig proces, ved
hvilken der i en spjle opretholdes en adsorptionszone,
en rensningszone og en desorptionszone samt tillige for-
trinsvis en pufferzone mellem adsorptions- og desorp-

tionszonen, og den blanding, der skal behandles strgmmer
gennem adsorptionszonen, den eventuelle pufferzone, de~
sorptionszonen og rensningszonen. Ved denne udfgrelsesform
skiftes zonerne periodisk i medstrgm i forhold til vaske~
strgmmen.
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Den foreliggende opfindelse angadr en fremgangsmade
til adskillelse af fedtsyrer ved anvendelse af et fast lag
af adsorptionsmiddel.

Inden for fedtsyreadskillelsen er det kendt, at visse
krystallinske aluminiumsilicater kan anvendes til adskillelse
af visse estere afrfedtsyrer fra blandinger deraf. I US-PS
nr. 4.048.205, nr. 4.049.688 og nr. 4.066.677 er f.eks.
beskrevet fremgangsmader til adskillelse af estere af fedt-
syrer af forskellig grad af umztning fra blandinger af estere
af mzttede og umzttede fedtsyrer. Ved disse fremgangsmader
anvendes adsorptionsmidler, der udgeres af en X- eller en Y-
zeolit, der indeholder en udvalgt kation ved de ombyttelige
kationiske centre.

Det har nu vist sig, at adsorptionsmidler, der udgeres
af ikke-ioniske, hydrofobe, uopleselige, tvarbundne polysty-
renpolymere udviser adsorptiv selektivitet for én fedtsyre
med hensyn til en anden fedtsyre, hvorved adskillelse af
sadanne fedtsyrer muligggres ved hjzlp af selektiv adsorption
i et fast lag.

Vasentlige anvendelser af fedtsyrer er i bledgerings-
midler og overfladeaktive midler. Derivater af fedtsyrer er
af betydning ved sammensaztningen af smereolie, som et smogre-
middel inden for tekstil- og stebningsomradet, i s®rlige
lakker, som vandskyende impragneringsmiddel, pa det kosme-
tiske og pharmaceutiske omrédde og i bionedbrydelige deter-
genter.

Den foreliggende opfindelse angar en fremgangsméde
til adskillelse af stearinsyre hhv. oliesyre fra en blanding
af stearinsyre og palmitinsyre hhv. en blanding af oliesyre
og linolsyre, hvilken fremgangsmade er ejendommelig ved, at
blandingen bringes i kontakt med et adsorptionsmiddel, der
udgpres af en ikke-ionisk, hydrofob, uopleslig, tvarbundet
polystyrenpolymer, ved adsorptionsbetingelser valgt til
selektivt at adsorbere stearinsyre hhv. oliesyre.

En udferelsesform for denne fremgangsmade er ejendom-

melig ved, at den omfatter trinene:
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2

opretholdelse af en nettovaskestrgm gennem en sgjle
af adsorptionsmidlet i en enkelt retning, hvilken sgjle
indeholder i det mindste tre zoner, som har separate
driftsfunktioner deri og er forbundet med hinanden i
serie, idet endezonerne af s¢jlen er forbundet til
tilvejebringelse af en kontinuerlig forbindelse af
zonerne,

opretholdelse af en adsorptionszone i sgjlen, idet
zonen er afgrznset af det adsorptionsmiddel, der er
beliggende mellem en fgdematerialetilgangsstrgm ved
en modstrgmsgrznse for zonen og en raffinatafgangs-
strem ved en medstreomsgraznse for zonen,

opretholdelse af en rensningszone umiddelbart imod
strgmmen fra adsorptionszonen, idet rensningszonen er
afgrznset af det adsorptionsmiddel, der befinder sig
mellem en ekstraktafgangsstrem ved en modstromsgranse
for rensningszonen og fedematerialetilgangsstrgmmen
ved en medstrgmsgrznse for rensningszonen,
opretholdelse af en desorptionszone umiddelbart imod
strgmmen fra rensningszonen, idet desorptionszonen er
afgrznset af det adsorptionsmiddel, der befinder sig
mellem en desorptionsmiddeltilgangsstreom ved en mod-
stromsgrense for zonen og ekstraktafgangsstrgmmen ved
en nmedstrgmsgraznse for zonen,

tilledning af fgdematerialeblandingen ind i adsorpti-
onszonen ved adsorptionsbetingelser til fremkaldelse
af selektiv adsorption af stearinsyre hhv. oliesyre
fra blandingen ved hjzlp af adsorptionsmidlet i ad-
sorptionszonen og udtagning af en raffinatafgangsstrom,

der indeholder palmitinsyre hhv. linolsyre, fra adsorp-

. tionszonen,

tilledning af et desorptionsmateriale ind i desorpti-
onszonen ved desorptionsbetingelser til tilvejebring-
else af fortrzngning af den adsorberede syre fra adsorp-
tionsmidlet ind i desorptionszonen,

udtagning af en ekstraktafgangsstrem, der indeholder
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den fortrazngte syre og desorptionsmaterialet, fra de-
sorptionszonen,

(h) 1ledning af mindst en del af ekstraktafgangsstrgmmen
til et adskillelsesorgan og deri fraskillelse ved ad-
skillelsesbetingelser af i det mindste en del af desorp-
tionsmaterialet, og

(i) periodisk fremadfgring gennem s¢jlen af adsorptions-
middel i medstrgmsretning i forhold til vaskestrgmmen
i adsorptionszonen, fegdematerialetilgangsstremmen,
raffinatafgangsstrgmmen, desorptionsmiddeltilgangs-
strgmmen og ekstraktafgangsstrgmmen til tilvejebring-
else af en forskydning af adsorptions-, rense- og de-
sorptionszonen gennem adsorptionsmidlet. _

De efterfolgende definitioner af forskellige udtryk,
der anvendes 1 den foreliggende tekst, vil vare verdifulde
til tydeliggeorelse af anvendelsen, formalet og fordelene
ved den her omhandlede fremgangsmade.

En "fgdematerialeblanding" er en blanding, der inde-
holder en eller flere ekstraktkomponenter og en eller flere
raffinatkomponenter, der skal adskilles ved hjzlp af den
her omhandlede fremgangsmade. Udtrykket "fgdestrem" angiver
en strom af en feodematerialeblanding, som ledes til det ved
den her omhandlede fremgangsmade anvendte adsorptionsmiddel.

En "ekstraktkomponent" er en forbindelse eller en
type forbindelse, som adsorberes mere selektivt ved hjzlp
af adsorptionsmidlet, medens en "raffinatkomponent" er en
forbindelse eller en type forbindelse, som adsorberes mindre
selektivt. Ved den her omhandlede fremgangsmade er en forste
fedtsyre en ekstraktkomponent, og en anden fedtsyre er en
raffinatkomponent. Udtrykket "desorptionsmateriale" betyder
generelt et materiale, der er i stand til at desorbere en
ekstraktkomponent. Udtrykket "desorptionsmiddelstrgm" eller
"desorptionsmiddeltilgangsstrem" angiver den strem, gennem
hvilken desorptionsmaterialet ledes til adsorptionsmidlet.
Udtrykket "raffinatstrem" eller "raffinatafgangsstrom" be-
tyder en strem, gennem hvilken en raffinatkomponent fjernes



10

15

20

25

30

35

DK 158910B

fra adsorptionsmidlet. sammensztningen af raffinatstremmen

kan variere fra praktisk talt 100% desorptionsmateriale til
praktisk talt 100% raffinatkomponenter. Udtrykket "ekstrakt-
strom" eller nekstraktafgangsstrgm" betyder en strgm, gennem
hvilken

et ekstraktmateriale, som er blevet desorberet ved

hjazlp af et desorptionsmateriale, fjernes fra adsorptions-
midlet. Sammensatningen af ekstraktstrgmmen kan ligeledes
variere fra praktisk talt 100% desorptionsmateriale til
praktisk talt 100% ekstraktkomponenter. I det mindste

en del af ekstraktstrgmmen og fortrinsvis i det mindste

en del af raffinatstrgmmen fra adskillelsesprocessen

ledes til adskillelsesorganer, typisk fraktionatorer,

hvor i det mindste en del af desorptionsmaterialet

skilles fra til tilvejebringelse af et ekstraktprodukt

og et raffinatprodukt. Udtrykkene "ekstraktprodukt"

og "raffinatprodukt" betyder produkter, der er fremstillet
ved hijzlp af fremgangsmdden og indeholder en ekstrakt-
komponent henholdsvis en raffinatkomponent i stgrre
koncentrationer, end de koncentrationer, der er i ekstrakt-
strgmmen og raffinatstrgmmen. Selv om det ved den her
omhandlede fremgangsmade er muligt i store udbytter at
fremstille et forste fedtsyreprodukt.eller et andet fedtsyre-
orodukt (eller beage) af .stor renhed, skal

det forstds, at en ekstraktkomponent aldrig fuldsten-

digt adsorberes af adsorptionsmidlet, en raffinatkomponent
adsorberes heller aldrig fuldstendigt af adsorptionsmidlet.
Derfor kan forskellige mengder af en raffinatkomponent

vere til stede i ekstraktstrgmmen, og ligeledes kan for-
skellige mengder af en ekstraktkomponent vare til stede

i raffinatstrgmmen. Ekstrakt- og raffinatstrgmmene skelnes
derpd yderligere fra hinanden og fra fpdematerialeblandingen
ved hjzlp af forholdet mellem koncentrationerne af en
ekstraktkomponent og en raffinatkomponent, der er til stede
i den specielle strgm. Mere specifikt vil forholdet mellem

koncentrationen af en fgrste fedtsyre og koncentrationen
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af en mindre selektivt adsorberet anden fedtsyre vare
lavest i raffinatstrgmmen, nasthgjest i fpdemateriale-
blandingen og hgjest i ekstraktstrgmmen. Ligeledes vil
forholdet mellem koncentrationen af en mindre selektivt
adsorberet fgrste fedtsyre og koncentrationen af en mere

selektivt adsorberet anden fedtsyre vare hgjest i raffi-
natstrgmmen, nesthgjest i fgdematerialeblandingen og lavest

i ekstraktstrgmmen.

Udtrykket "selektivt porevolumen" af adsorptionsmidlet
defineres som volumenet af det adsorptionsmiddel, der se-
lektivt adsorberer en ekstraktkomponent fra fgdemateriale-
blandingen. Udtrykket "ikke-selektiv hulrumsvolumen"” af
adsorptionsmidlet er volumenet af det adsorptionsmiddel,
som ikke selektivt holder en ekstraktkomponent tilbage fra
fpdematerialeblandingen. Dette volumen omfatter hulrummene
af adsorptionsmidlet, som ikke indeholder nogle adsorptive
steder og de interstitielle hulrumsmellemrum mellem ad-
sorptionspartiklerne. Det selektive porevolumen og det
ikke-selektive hulrumsvolumen udtrykkes almindeligvis i
volumetriske mengder og er vigtige ved bestemmelsen af de
rigtige strgmningshastigheder af vaske, som
skal ledes ind i en driftszone, for at effektive proces-
ser kan gennemfgres for en given mengde adsorptionsmiddel.
Nar adsorptionsmiddel "ledes" ind i en driftszone (defi-
neret og beskrevet i det fplgende) anvendt i en udifgrelses-
form for den her omhandlede fremgangsmade, fgrer dets
ikke-selektive hulrumsvolumen sammen med dets selektive
porevolumen vaske med sig ind i denne zone. Det ikke-
-selektive hulrumsvolumen anvendes til bestemmelse af den
mengde veske, som skal ledes ind i samme zone i en mod-
strgmsretning for adsorptionsmidlet for at fortrange den
vaeske, der er til stede i det ikke-selektive hulrumsvolu-
men. Hvis den vaskestrgmsmengde, der ledes ind i en zone, er
mindre end den ikke-selektive hulrumsvolumenmengde af
adsorptionsmaterialet, der ledes ind i denne zone, har
adsorptionsmidlet en nettoindeslutning af vaske ind i zonen.

Da denne nettoindeslutning er en vaske, der er til stede
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i ikke-selektivt hulrumsvolumen af adsbrptionsmidlet, omfat-
ter den i de fleste tilfalde mindre selektivt tilbageholdte
fgdekomponenter. Det selektive porevolumen af et adsorp-
tionsmiddel kan i visse tilfalde adsorbere dele af raffi-
natmateriale fra den veske, der omgiver adsorptionsmidlet,
idet der i visse tilfalde er konkurrence mellem ekstrakt-
og raffinatmaterialet om adsorptive pladser inde i det
selektive porevolumen. Hvis en stor mengde raffinatmateriale
i forhold til ekstraktmateriale omgiver adsorptions-
materialet, kan raffinatmaterialet vare konkurrencedygtigt
nok til at blive adsorberet af adsorptionsmaterialet.

For der skal ses pd de fedematerialeblandingery
der kan anvendes ifglge den her omhandlede fremgangsmade,
skal der fgrst kort henvises til terminologien og til
den almene produktion af fedtsyrer. Fedtsyrerne er en
stor gruppe aliphatiske monocarboxylsyrer, hvoraf mange
optrader som glycerider (estere af glycerol) i naturlige
fedtstoffer og olier. Selv om udtrykket "fedtsyrer" af
nogle er blevet begranset til de mettede syrer af eddike-
syrerekken, béde normal og forgrenet kade, anvendes det
nu almindeligvis, og ogsd i den foreliggende tekst, til ogsa
at omfatte beslagtede umattede syrer, visse substituerede
syrer og endog aliphatiske syrer, der indeholder alicycli-
ske substituenter. De naturligt forekomne fedtsyrer er
med f& undtagelser . hgjere, . ligekadede, usubstituerede
syrer, der indeholder et lige antal carbonatomer. De umettede
fedtsyrer kan, pd basis af antallet af dobbeltbindinger i
carbonhydridkaden, opdeles i monoethanoide, diethanoide, tri-
ethanoide, etc. (eller monoethylenisle, etc.) .syrer. Sdledes er
udtrykket "umettet fedtsyre" et generisk udtryk for en fedt-
syre med mindst én dobbeltbinding, og udtrykket "poly-
ethanoid. fedtsyre" betyder en fedtsyre med mere end én dob-
beltbinding pr. molekyle. Fedtsyrer fremstilles typisk ud
fra glyceridfedtstoffer eller-olier ved en af flere
"spaltnings-" eller hydrolysemetoder. I alle tilfzlde kan
hydrolysereaktionen opsummeres som omsatningen af et fedt-
stof eller en olie med vand til opnéelse af fedtsyrer plus
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glycerol. I moderne fedtsyreanlzg gennemfgres den her om-

‘handlede fremgangsmide ved kontinuerligt hgjtryk, hydrolyse

af fedtstoffet ved hgj temperatur. De mest anvendeligde
udgangsmaterialer til produktionen af fedtsyrer omfatter
kokosngddeolie, palmeolie, uspiselige animalske fedtstoffer
og alment anvendte vegetabilske olier, sojabgnneolie,
bomuldsfrgolie og majsolie. Sammensatningen af de fedt-
syrer, der opnds fra "spaltningen" afhaznger af fedtstoffet
eller olien, hvorfra de fremstilles. Da detaljerede data

for fedtsyresammensatningen af fedtstoffer er samlet for .
mange materialer, er det blevet stadigt mere indlysende,

at naturligt forekomménde fedtstoffer har en tendens til

som fplge af deres komponentsyrer at samle’'sig i grupper
ifglge deres biologiske oprindelse. Desuden har det vist
sig, at ‘fedtstofferne fra de mest simple og mest primitive
organismer almindeligvis udggres af - en meget kompleks
blanding af fedtsyrer, hvorimod, efterhanden som den
biologiske udvikling er skredet frem, hovedkomponentsyrerne i
fedtstofferne fra 'de hgjere . organismer °~er blevet farre i
antal. I dyreriget er denne @ndring i type bemzrkelsesvardigt
ensartet og kulminerer, i fedtstofferne fra hgjere land-
dyr, i fedtstoffer, hvori olie-, palmitin- og stearinsyre

er de eneste hovedkomponenter. Alle fedtstoffer fra dyr, der
lever i vandet, indeholder mange kombinerede fedtsyrer,
hovedsageligt af den umettede gruppe. Ved sammenligning
mellem fedtstoffer fra dyr, der lever i vandet, og fedt-
stoffer fra landdyr, er der ogsa en udpraget forenkling

i sammensatningen af de blandede fedtsyrer. De fleste
umettede syrer, undtagen oliesyre, forsvinder. Slutre-
sultatet er, at hovedkomponentsyrerne :i fedtstofferne i de
fleste hgjerestdende landdyr er begranset til olie-, pal-
mitin- og stearinsyre, og desuden at ca. 60-65% af syrerne
hgrer til Cl8—gruppen, mettede eller umettede. Saledes kan
sammensztningen af fedtsyrer, opndet fra "spaltningen",
variere meget afhangigt af det fedtstof eller den olie, der
er anvendt ved "spaltningen". Sammensatningen af fedtsyre-
blandingen opndet fra "spaltningen" vil sjaldent vere
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jdeel eller tilfredsstillende til de fleste anvendelser. Der-
for anvendes fraktionering i nasten alle tilfzlde til
fremstilling af produkter, der er mere gnskelige til spe-
cifikke slutanvendelser end de blandinger, der er opnéet fra
"spaltningen". Fraktionering ifglge molekylvegt gennemfgres

sadvanligvis ved fraktioneret destillation. Der er i nogen
grad forskel i flygtigheden af en hvilken som helst af to

fedtsyrer af forskellig kadelengde, og i praksis forsterkes
anvendelsen af fraktioneret destillation ved fravarelsen

af syrer med et ulige antal carbonatomer i naturligt fore-
kommende fedtstoffer, sdledes at 2 carbonatomer nesten al-
tid er den minimale forskel i kadelangde af fedtsyrer,

der er til stede i en blanding. Fraktioneringskolonner

i en s3dan - proces er undertiden i stand til at producere
fedtsyrer af 95%'s renhed eller derover ud fra et kadelangde-
synspunkt afhangigt af den pdgaldende kadelangde. Det er
imidlertid ikke muligt at skille umettede fedtsyrer fra
hinanden eller fra mattede fedtsyrer eller at skille

visse mettede fedtsyrer fra hinanden ved kommerciel frak-
tioneret destillation, ndr alle har den samme kadelangde eller
en minimal forskel i kadelangde.

Fremgangsmiden ifglge den foreliggende opfindelse angar
adskillelse af visse blandinger af disse fedtsyrer. Mere
specifikt angdr den adskillelse af en fgrste fedtsyre fra
en blanding, der udggres af en fgrste fedtsyre og en an-
den fedtsyre, hvorhos, ndr den fgrste fedtsyre er stea-
rinsyre, den anden fedtsyre er palmitinsyre, og hvorhos, nar
den fgrste fedtsyre er oliesyre, den anden fedtsyre er 1li-
nolsyre.

Et eksempel pd en typisk fgdematerialeblanding er
kendt som "talloliefedtsyrer" og bestadr af ca. 1 volumenpro-
cent'palmitinsyre, 2 volumenprocent stearinsyre, 51
volumenprocent oliesyre, 45 volumenprocent linolsyre og
4 volumenprocent andre syrer. Fgdematerialeblandinger, som
kan anvendes ifglge den her omhandlede fremgangsmdde, kan,

foruden fedtsyrer, indeholde et fortyndingsmateriale,

som ikke adsorberes af adsorptionsmaterialet, og som for-
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trinsvis kan adskilles fra ekstrakt- og raffinatafgangs-
strgmmene ved fraktioneret destillering. N&r der anvendes
et fortyndingsmiddel, kan koncentrationen af fortyndings-
middel i blandingen af fortyndingsmiddel og fedtsyrer vare
fra fa volumenprocent indtil ca. 90 volumenprocent.

Desorptionsmaterialer anvendt i forskellige kendte
adsorptive adskillelsesprocesser varierer afhangigt af
s&danne faktorer s&som den anvendte driftstype. I et °
system med omskiftende masse, hvori den selektivt adsorberede
fpdematerialekomponent fjernes fra adsorptionsmidlet ved
hjaelp af en gennemskylningsstrgm, er desorptionsmaterialeudvelgelse ikke
s8 kritisk, og desorptionsmaterialer, der indeholder gasfor-
mige carbonhydrider, sdsom methan, ethan osv., eller andre
typer gasarter, sdsom nitrogen eller hydrogen, kan anvendes
ved forhgjede temperaturer eller reducerede tryk eller
begge til effektiv udskylningaf'den adsorberede fgdemate-
rialekomponent fra adsorptionsmidlet. I adsorptive adskil-
lelsesprocesser, som almindeligvis gennemfgres kontinuer-
ligt ved praktisk taget konstante tryk og temperaturer til
sikring af en flydende fase, skal desorptionsmaterialet
imidlertid udvalges omhyggeligt til opfyldelse af mange
kriterier. For det fgrste skal desorptionsmaterialet for-
trznge en ekstraktkomponent fra adsorptionsmaterialet med
rimelige massegennemstrgmningshastigheder uden selv at
blive s& starkt adsorberet at det i overdreven udstrskning forhindrer er
ekstraktkomponent ‘i at fortrange desorptionsmaterialet
i en efterfglgende adsorptionscyklus. Udtrykt i
selektivitet (i det f¢lgende angivet mere pracist)
foretrazkkes det, at adsorptionsmidlet er mere selektivt for
alle ekstraktkomponenter i forhold til en raffinatkomponent
end for desorptionsmaterialet i forhold til en raffinat-
komponent. For det andet skal desorptionsmaterialerne vare
forenelige med det sarlige adsorptionsmiddel og den
serlige fgdematerialeblanding. Mere specifikt ma de ikke
formindske eller gdelagge den kritiske selektivitet af
adsorptionsmidlét for en ekstraktkomponent i forhold til en
raffinatkomponent. Desorptionsmaterialer skal desuden vare
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stoffer, som let kan adskilles fra den fgdematerialeblan-:
ding, der ledes ind i processen. Bade raffinatstrgmmen og
ekstraktstrgmmen fjernes fra adsorptionsmidlet i blanding med
desorptionsmateriale, og uden en metode til fraskillelse
af i det mindste en del af desorptionsmaterialet, vil ren-
heden af ekstraktproduktet og raffinatproduktet ikke
vare sarlig hgj, og desorptionsmaterialet ville heller ikke
vere tilgaengeligt til genanvendelse i processen. Det er
derfor hensigten, at et hvilket som helst desorptions-
materiale, der anvendes ved den her omhandlede fremgangsmade,
fortrinsvis skal have-et gennemsnitskogepunkt, der er
vesentligt forskelligt fra fgdematerialeblandingens gehnem—
snitskogepunkt, siledes at det tillades, at i det mindste.
en del af desorptionsmaterialet skilles fra fgdematerialekompo-
nenterne i ekstrakt- og raffinatstrgmmene ved simpel
fraktioneret destillation, hvorved det tillades, at de-
sorotionsmaterialet genanvendes i processen.
Udtrykket "vasentligt forskellig" som anvendt i den
foreliggende tekst betyder, at forskellen mellem gennem-
snitskogepunkterne for . desorptionsmaterialet og fgde-
materialeblandingen skal vere mindst ca. 5°¢c. Kogepunkts-
omréddet for desorptionsmaterialet kan vare hgjere eller lavere
end for fgdematerialeblandingen. Endelig skal desorptions-
materialer ogsd vare materialer, som er umiddelbart tilgan-
gelige og derfor rimelige i omkostninger. .Ved en foretrukket
isotermisk, isobarisk vaskefasedrift af dean her
omhandlede fremgangsmdde har man fundet frem til sarligt
effektive desorptionsmaterialer, der udggres af en af
blandingerne i gruppen af blandinger bestaende af ace-
tonitril og methanol, acetonitril, tetrahydrofur.an og vand,
acetone og vand, dimethylacetamid cg vand, methanol og
vand, dimethylformamid og vand, kvaternart methylammonium=-
hydroxid, vand og methanol samt kvaternart propylammonium-
hydroxid.

Det er ogsd kendt, at visse egenskaber af adsorp-
tionsmidler i h¢j grad er ¢gnskelige, om end ikke absolut
ngdvendige, til en vellykket drift af en selektiv

adsorptionsproces. Sadanne egenskaber er ligeledes vigtige
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for den her omhandlede fremgangsmidde. Blandt sadanne egen-
skaber skal navnes: adsorptiv kapacitet for et vist volumen
af en ekstraktkomponent pr. volumen adsorptionsmiddel,
selektiv adsorption af en ekstraktkomponent i forhold til
en raffinatkomponent og desorptionsmaterialet og tilstrak-
kelige hurtige adsorptions- og desorptionshastigheder af en
ekstraktkomponent til og fra adsorptionsmidlet. Adsorp-
tionsmidlets kapacitet til at adsorbere et specifikt vo-
lumen af en ekstraktkomponent er naturligvis en ngdvendig-
hed. Uden en sadan kapacitet er adsorptionsmidlet uan---
vendeligt til adsorptiv adskillelse. Desuden, jo hgjere
adsorptionsmidlets kapacitet for en ekstraktkomponent er, jo
bedre er adsorptionsmidlet. Forgget kapacitet af et
serligt adsorptionsmiddel ggr det muligt at nedsaztte den
mengde adsorptionsmiddel, der er ngdvendig for at fraskille

en ekstraktkomponent af kendt koncentration indeholdt
i en s®rlig chargemzngde af fgdematerialeblanding. En ned-
sattelse af den me@ngde adsorptionsmiddel, der er ngdvendig
til en specifik adsorptiv adskillelse, formindsker om-
kostningerne ved adskillelsesprocessen. Det er vigtigt, at en
god begyndelseskapacitet af adsorptionsmidlet bibeholdes
under den faktiske anvendelse i adskillelsesprocessen i

en vis gkonomisk @gnskelig levetid. Den anden ngdvendige
adsorptionsmiddelegenskab er adsorptionsmidlets evne til at
adskille komponenterne :i . fgdematerialet, eller med andre
ord, at adsorptionsmidlet er i besiddelse af adsorptiv
selektivitet, (B), for &n komponent sammenlignet med
en anden komponent. Relativ selektivitet kan udtrykkes
ikke kun for é&n fgdekomponent sammenlignet med en anden,
men kan ogsa udtrykkes mellem en hvilken som helst fpde-
materialeblandingskomponent og desorptionsmaterialet.
Selektiviteten, (B), som anvendt i den foreliggende tekst,
defineres som forholdet mellem de to komponenter i den
adsorberede fase og. forholdet mellem de samme to kompo-
nenter i den ikke-adsorberede fase ved ligevagtsbetingelser.

Den relative selektivitet er vist nedenfor som ligning 1l:
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Ligning 1

Selektivitet = (B) = [volumenprocent C/volumenprocent Dl

[volumenprocent C/volumenprocent D]U

hvor C og D er to komponenter . i fpdematerialet angivet i
volumenprocent, og indekserne A og U angiver den adsor-
berede henholdsvis den uadsorberede fase. Ligevagtsbetingelser-
ne er bestemt, ndr det fgdemateriale, der ledes over

en masse af adsorptionsmiddel, ikke andrer sammensatning,
efter at det er kommet i bergring med massen af adsorptions-
middel. Med andre ord, der opstar ikke nogen nettoover-
fgring af materiale mellem de uadsorberede og adsorberede
faser. Hvor selektiviteten af to komponenter narmer sig 1,0,
er der ikke nogen praferenceadsorption af &n komponent af
adsorptionsmidlet :i forhold til den anden. De adsorberes
(eller adsorberes ikke) i omtrent samme grad i forhold til
hinanden.N&r (B) bliver mindreend eller stgrre end 1,0, er der
en praferenceadsorption for adsorptionsmidlet for &n kom-

ponent 4 forhold til den anden. Ved sammenligning af

selektiviteten af adsorptionsmidlet -for &n komponent C i forhold til

komponent D, angiver en (B) stgrre end 1,0 praferenceadsorption
af komponent C inden i adsorptionsmidlet. En (B) mindre end 1,0
angiver, at komponent D fortrinsvis adsorberes og efterlader

en uadsorberet fase, der er rigere pa komponent C og en
adsorberet fase, der er rigere p& komponent D. Ideelt set

bgr desorptionsmaterialer have en selektivitet, der -er lig

med ca. 1 eller en smule mindre end 1 for alle
ekstraktkomponenter, saledes at alle ekstraktkomponenter

kan desorberes som en klasse med rimelige gennemstrgmnings-
hastigheder for desorptionsmaterialet, og sadledes at
ekstraktkomponenter kan fortrange desorptionsmateriale i et
efterfglgende adsorptionstrin. Medens adskillelse af en
ekstraktkomponent fra en raffinatkomponent er teoretisk

mulig, ndr selektiviteten af adsorptionsmidlet for ekstrakt-
komponenten i forhold . til raffinatkomponenten er stgrre

end 1, foretrakkes det, at en sadan selektivitet nermer

sig en vardi p& 2. Som ved relativ flygtighed er
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adskillelsen lettere at gennemfgre, jo hgjere selektiviteten
er., Hpjere selektiviteter ggr det muligt at anvende en
mindre mengde adsorptionsmiddel. Den tredje vigtige egenskab
er udskiftningshastigheden af fgdematerialets ekstraktkompo-
nent, eller, med andre ord, ekstraktkomponentens relative

desorptionshastighed. Denne egenskab. vedrgrer direkte

den m@ngde desorptionsmateriale, der skal anvendes
ved 'den her omhandlede fremgangsmdde til udvinding af ek-
straktkomponenten fra adsorptionsmidlet. Hurtigere ud-
skiftningshastigheder formindsker den mazngde desorptions-
materiale, der er ngdvendig til fjernelse af ekstraktkom-
ponenten, og tillader derfor en formindskelse i frem-
gangsmidens driftsomkostninger. Med hurtigere udskift-
ningshastigheder skal mindre desorptionsmateriale pumpes
gennem processen og adskilles fra ekstraktstrgmmen til
genanvendelse i processen.

Et dynamisk forsggsapparat anvendes til undersggelse
af forskellige adsorptionsmidler med en sarlig fgdema-
terialeblanding og desorptionsmateriale til mé&ling af
adsorptionsmiddelegenskaberne adsorptiv -kapacitet,
selektivitet og udskiftningshastighed. Apparatet bestar
af et adsorptionsmiddelkammer, der udggres af en spiral-
formet sgjle pd ca. 70 cm3 volumen med tilgangs- og af-
gangsdele ved modsatte ender - af kammeret. Kammeret
er anbragt ' inde i et temperaturkontrolorgan, og desuden
anvendes et trykkontrolapparat til at grive kammeret ved
et konstant forudbestemt tryk. Kvantitative og kvalitative
analyseapparater, sésom refraktometre, polarimetre og
chromatografer, kan vare forbundet.til afgangsledningen fra kammeret
og kan anvendes til kvantitativt at detektere eller
til kvalitativt at bestemme en eller flere komponenter i
den afgangsstrgm, der forlader adsorptionskammeret. Et
impulsforsgg, gennemfgrt under anvendelse af dette apparat
og den fglgende almene metode, anvendes til bestemmelse af
selektiviteter og andre data for forskellige adsorptions-
middelsystemer. Adsorptionsmidlet fyldes til ligevagt
med et sarligt desorptionsmateriale ved at lede desorp-
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tionsmaterialet gennem adsorptionsmiddélkammeret. Pa et
hensigtsmaessigt tidspunkt injiceres en impulsmengde af f@dema—
teriale indeholdende kendte koncentrationer af et spor-
stof og af en sarlig ekstraktkomponent eller af en
raffinatkomponent eller begge, alle fortyndet i desorp-
tionsmiddel, i flere minutter. Desorptionsmiddelstrgmmen
genoptages, ©g sporstoffet og ekstraktkomponenten eller
raffinatkomponenten (eller begge) elueres som ved vaske-
—-faststof-chromatografi. Afgangsstrgmmen kan analyseres,
medens apparatet kgrer, eller prgver af afgangsstrgmmen
kan alternativt opsamles periodisk og senere analyseres
separat ved hjalp af analyseapparater, og spor af ind-
hylninger af tilsvarende komponentspidser kan fremkaldes.
Af oplysninger afledt af forsgget kan adsorptionsmid-
lets ydeevne vurderes udtrykt som hulrumsvolumen, re-
tentionsvolumen for en ekstrakt- eller en raffinatkom-
ponent, selektivitet for én komponent i forhold til den
anden og hastighed af desdrption for en ekstraktkomponent
ved hjalp af desorptionsmidlet. Retentionsvolumenet af en
ekstrakt- eller en raffinatkomponent kan karakteriseres
ved hijzlp af afstanden mellem midtpunktet af spidsind-
hylningen af en ekstrakt- eller en raffinatkomponent og
spidsindhylningen af sporstofkomponenten eller et andet
kendt referencepunkt. Det udtrykkes som volumen i cm3 af
desorptionsmiddel, der pumpes i det tidsinterval, som er
reprasenteret ved afstanden mellem spidsindhylningen.
Selektivitet (B) for en ekstraktkomponent i forhold til
en raffinatkomponent kan karakteriseres ved forholdet mellem
afstanden mellem midtpunktet af ekstraktkomponentspids-
indhylningen og sporstofspidsindhylningen (eller et andet
referencepunkt) og den tilsvarende afstand mellem midt-
punktet af raffinatkomponentindhylningen og sporstofspids-
indhylningen. Hastigheden for udskiftning af en ekstrakt-
komponent med desorptionsmidlet kan almindeligvis karak-
teriseres ved bredden af spidsindhylningerne ved halv
intensitet. Jo smallere spidsbredden er, jo hurtigere

er desorptionshastigheden. Desorptionshastigheden kan
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ogsd kendetegnes ved afstanden mellem midtpunktet for
sporstofspidsindhylningen og forsvindingen af en ekstrakt-
komponent, som lige er desorberet. Denne afstand er igen
volumenet af desorptionsmiddel, der pumpes i dette tidsin-
terval.

Til yderligere bedgmmelse af lovende adsorptions-
middelsystemer og til overfgring af denne type data til
en praktisk adskillelsesproces, kraves afprgvning i prak-
sis af det bedste system i et kontaktorgan med kontinuerlig
modstrgmsmellemvaske og faststof. De almene driftsprin-
cipper for et s&dant organ er tidligere blevet beskrevet i
f.eks. US-PS nr. 2.985.589. Et specifikt apparat af la-
boratoriestgrrelse, der anvender disse pincipper, er be-
skrevet i US-PS nr. 3.706.812. Apparatet bestdr af flere
adsorptionsmiddelmasser med et antal tilgangsledninger knyttet
til fordelere inde i masserne og endende ved en roterende
fordelingsventil. Ved en given ventilstilling indfgres fgde-
materiale og desorptionsmiddel gennem td af ledningerne,
medens raffinat- og ekstraktstrgmmene udtages gennem
yderligere to ledninger. Alle andre adgangsledninger er
inaktive, og ndr indstillingen af fordelingsventilen fgres
en stilling frem, vil alle aktive stillinger blive fgrt
én masse frem. Dette simulerer betingelser, hvor adsorp-
tionsmidlet fysisk bevager sig en retning i modstre¢m til
vaskestrgmmen. Yderligere detaljer om ovennavnte ikke-
-ioniske adsorptionsmiddelforsggsapparat og adsorptions-
nmiddelbedgmmelsesmetoder er angivet i "Separation of C8
Aromatics by Adsorption" af A.J. deRosset, R.W. Neuzil, D.J.
Korous og D.H. Rosback prasenteret for the American Chemical
Society, Los Angeles, Californien i perioden 28. marts til
2. april 1971.

De adsorptionsmidler; der skal anvendes ved frem-
gangsméden ifglge den foreliggende opfindelse, vil bestd
af ikke-ioniske, hydrofobe, uoplgselige, tvarbundne poly-
styrenpolymere, fortrinsvis sadanne, der er fremstillet
af Rohm and Haas Company og tilgengelige i handlen under
varemazrket "Amberlite"™. De typer "Amberlite"-~-polymere,
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der er kendte for at vere effektive til anvendelse i den
foreliggende opfindelse, er i Rohm and Haas Company lit-
teraturen betegnet som "Amberlite XAD-2" og "Amberlite XAD-4"
og beskrevet i litteraturen som "harde, uoplgselige sfarer af

en porgs polymer med stor overflade". De forskellige typer
"Amberlite"-polymeradsorptionsmidler varierer i fysiske
egenskaber, sdsom porgsitetsvolumen, overfladeareal,
gennemsnitlig porediameter, skeletvagtfylde og nominelle
sigtestgrrelser. Anvendelser for "Amberlite"-polymeradsorp-
tionsmidler foresldet i Rohm and Haas Company-litteraturen
omfatter affarvning af pulpmglleblegemiddelafgangsstrgm,
affarvning af farvestofaffaldsstoffer og pesticidfjernelse
fra spildevandsstrgmme. Der er naturligvis i litteraturen
ingen hentydning til den her omhandlede overraskende effek-
tivitet af "Amberlite"-polymeradsorptionsmidler ved
adskillelsen af monoethanoide fedtsyrer fra dethanoide
fedtsyrer.

En fundamental overlegenhed af "Amberlite"-polymer-
adsorptionsmidlerne i forhold til krystallinske aluminium-
silicater er, at fgrstnavnte, i modsztning til sidstnavnte,
kan anvendes til direkte adskillelse af fedtsyrer uden
fgrst at omdanne fedtsyrerne til deres tilsvarende estere.
De fremgangsmader, som er kendte fra ovennavnte patentskrif-
ter, er kun anvendelige til estere af fedtsyrer, fordi den
frie carboxylgruppe i en fedtsyre kemisk reagerer med de
krystallinske aluminiumsilicater, der anvendes ved disse
fremgangsmdder. Det her omhandlede adsorptionsmiddel ud-
viser ikke en s&dan reaktionsevne, og derfor er den her
omhandlede fremgangsm&de i enestdende grad egnet til ad-
skillelse af fedtsyrer.

Adsorptionsmidlet kan anvendes i form af en tat,
kompakt, fikseret masse, som alternativt bringes i kontakt med
fgdematerialeblandingen og desorptionsmaterialerne. I den mest
enkle udfgrelsesform for opfindelsen anvendes adsorp-
tionsmidlet i form af en enkelt, statisk masse, i hvil-
ket tilfzlde fremgangsmé&den kun er halv-kontinuerlig. I

en anden udfgrelsesform kan et sat af to eller flere
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statiske masser anvendes i fikseret masse i bergring med
hensigtsmessige ventiler, sdledes at fgdematerialeblandingen
ledes gennem en eller flere adsorptionsmiddelmasser, medens
desorptionsmaterialerne kan ledes gennem en eller flere af
de andre masser i sattet. Strgmningen af fgdemateriale-

blanding og desorptionsmaterialer kan vare enten imod
eller med strgmmen gennem desorptionsmidlet. Et hvilket
som helst gengs apparat anvendt i statisk masse-vaske-
-faststofbergring kan anvendes.

Strgmningssystemer med masse med bevagelse 1 modstrgm
eller med masse med simuleret bevegelse i modstrgm har imid-
lertid en meget stgrre adskillelseseffektivitet end fik-
serede adsorptionsmiddelmassesystemer og foretrakkes derfor.
I fremgangsmdder med masse 1 bevagelse eller simuleret beva-
gelse sker adsorptionen og desorptionen kontinuerligt,
hvilket tillader b3de kontinuerlig produktion af en
ekstrakt- og en raffinatstrgm og den kontinuerlige an-
vendelse af fgde- og desorptionsmiddelstrgmme. Ved en
foretrukken udfgrelsesform for den her omhandlede fremgangs-

m&de anvendes, hvad der inden for omrddet er kendt som et

 strgmningssystem med masse i simuleret bevagelse i mod-

strgm. Driftsprincipperne og sekvensen af et sddant str¢gm-
ningssystem er beskrevet i US-PS nr. 2.985.589. I et
s&dant system er det den progressive bevaegelse af flere
vesketilgangspunkter med str¢mmen i et adsorptionskammer,
der simulerer modstrgmsbevagelsen af adsorptionsmiddel in-
deholdt i kammeret. Kun fire tilgangsledninger er aktive
p& et hvilket som helst tidspunkt, nemlig tilgangslednin-
gerne for fgdetilgangsstrgm, desorptionsmiddeltilgangs-
strgm, raffinatafgangsstrgm og ekstraktafgangsstrgm. Sam-
menfaldende med denne simulerede modstrgmsbevagelse af det
faste adsorptionsmiddel er den bevagelse af vaske, der op-
tager hulrumsvolumenet i den kompakte masse af adsorptions-
middel. For at modstrgmskontakt bibeholdes, kan en vaske-
strgm med strgmmen i adsorptionsmiddelkammeret tilveje-
bringes ved hjalp af en pumpe. Eftersom et aktivt vaske-

tilgangspunkt bevager sig gennem en cyklus, dvs. fra
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toppén af kammeret til bunden, bevager kammercirkula-
tionspumpen sig gennem forskellige zoner, som kraver for-
skellige strgmningshastigheder. Et programmeret strgm-
ningskontrolorgan kan tilsluttes apparatet til regulering
af disse strgmningshastigheder.

De aktive vasketilgangspunkter opdeler effektivt --
adsorptionsmiddelkammeret i séparate zoner, som hver isar
har en forskellig funktion. I den foreliggende udfgrelses-
form er det almindeligvis ngdvendigt, at tre separate drifts-
zoner er til stede til gennemfgrelse af fremgangsmiden,
selv om en eventuel fjerde zone kan anvendes i nogle tilfzlde.

. Adsorptionszonen, zone 1, defineres som det ad-
sorptionsmiddel, der befinder sig mellem fgdetilgangs-
strgmmen og raffinatafgangsstrgmmen. I denne zone er fgde-
materialet i bergring med adsorptionsmidlet, en ekstrakt-
komponent adsorberes, og en raffinatstrgm udtages. Da
den almene strgmning gennem zone 1 er fra fgdestrgmmen,
som ledes ind i zonen til raffinatstrgmmen, der ledes
ud af zonen, anses strgmningen i denne zone for at vare i
medstrgmsretning, ndr man gér fra fgdetilgangs- til
raffinatafgangsstrgmmen,

Umiddelbart imod strgmmen i forhold til vaeskestrgm-
ningen. i zone 1 er rensningszonen, zone 2. Rensnings-
zonen defineres som adsorptionsmidlet mellem ekstrakt-
afgangsstrgmmen og fgdetilgangsstrgmmen. De grundliggende
handlinger, der sker i zone 2, er fortrangningen

- fra det ikke-selektive hulrumsvolumen i adsorptionsmidlet

af et hvilket som helst raffinatmateriale, der er fgrt

ind i zone 2 ved omskiftningen af adsorptionsmiddel ind i denne
zone, og desorption af et hvilket som helst raffinatmateriale,
der er adsorberet inde i det selektive porevolumen af ad-
sorptionsmidlet eller adsorberet p& overfladerne af
adsorptionsmiddelpartiklerne. Renéning opnds ved at lede

en del af ekstraktstrgmmaterialet, der forlader zone 3,

ind i zone 2 ved zone 2's modstrgmsgraznse, ekstraktaf-
gangsstrgmmen, til tilvejebringelse af fortrangning af
raffinatmaterialet. Strgmningen af materiale i zone 2

er med strgmmen fra ekstraktafgangsstrgmmen til f¢dé—
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tilgangsstrgmmen.
Umiddelbart imod strgmmen fra zone 2 i-forhold
til vaskestrgmningen °~ 1 zone 2 er desorptionszonen eller

zone 3. Desorptionszonen defineres som adsorptionsmidlet

mellem desorptionsmiddeltilgangs- og ekstraktafgangsstrgmmen.
Desorptionszonens funktion er at ggre det muligt for et
desorptionsmateriale, som ledes ind i denne zone, at
fortrenge ekstraktkomponenten, som er adsorberet pa ad-
sorptionsmidlet under en tidligere kontakt med fgdemateria-
let i zone 1 i en forudgdende operationscyklus. Strgmningen
af veske i zone 3 er praktisk taget i samme retning som i
zone 1 og zone 2.

I nogle tilfzlde kan en eventuel pufferzone, zone 4,
benyttes. Denne zone, defineret som adsorptionsmidlet mellem

raffinatafgangsstrgmmen og desorptionsmiddeltilgangsstrgmmen,
pefinder sig, hvis en sidan anvendes, umiddelbart imod

strgmmen i forhold til vaskestrgmningen til zone 3.
Zone 4 ville blive benyttet til at bevare den mezngde
desorptionsmiddel, der anvendes i desorptionstrinet,
idet én del af raffinatstrymmen, som fjérnes fra zone 1,
kan ledes ind i zone 4 for at fortrange det desorptions-
materiale, der er til stede i denne zone, ud af zonen ind
i desorptionszonen. Zone 4 vil _indeholde tilstrakke-
ligt adsorptionsmiddel, saledes at det raffinatmateriale,
der er til stede i raffinatstf¢mmen, der fgres ud af zone 1
og ind i zone 4, kan forhindres i at blive fgrt ind i zone
3 og derved forurene ekstraktstrgmmen, der er fjernet fra
zone 3. I de tilfalde, hvor den fjerde driftszone ikke be-
nyttes, skal den raffinatstrem, der fjernes fra
zone 4, overvages omhyggeligt, for at strgmningen direkte
fra zone 1 til zone 3 kan stoppes, ndr der er en
vesentlig mengde raffinatmateriale til stede i raffinat-
strgmmen, der ledes fra zone 1 ind i zone 3, sdledes at
ekstraktafgangsstrgmmen ikke forurenes.

~En cyclisk fremadfgring af tilgangs- og afgangs-
strgmmene gennem den fikserede masse af adsorptionsmiddel

kan gennmfgres ved at benytte et system med forgreningsrgr,
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hvori ventilerne i forgreningsrgret betjenes sekventiel til
tilvejebringelse af forskydning af tilgangs- og afgangs-
strgmmene, hvorved der tilvejebringes en strgmning af
vaske i forhold til det faste adsorptionsmiddel i mod-

strgmsretning. En anden driftsmade, som kan tilveje-
bringe modstrgmsstrgmningen af fast adsorptionsmiddel i for-
hold til vaske, indebarer anvendelse af en ventil med roterende

talkerken, hvori-tilgangs- og afgangsstrgmmene er forbundet til

ventilen og ledningerne, gennem hvilke fgdetilgangs-,
ekstraktafgangs-, desorptionsmiddeltilgangs- og raffinat-
afgangsstrgmme fgres frem i samme retning gennem adsorp-
tionsmiddelmassen. B&de forgreningsrgrsystemet og tallerken-
ventilen er kendte. Specifikke ventiler med roterende’ tallerken,
som kan anvendes ved den her omhandlede fremgangsmade, er
beskrevet i US-PS nr. 3.040.777 og 3.422.848. De to oven-
navnte patentskrifter beskriver en samleventil af
rotationstypen, hvori en hensigtsmassig fremadfgring af
de forskellige tilgangs- og afgangsstrgmme fra faste kilder
kan opnas uden vanskeligheder.

I mange tilfazlde vil én driftszone indeholde en meget
stgprre mengde adsorptionsmiddel end en anden driftszone.
Ved nogle fremgangsmader kan pufferzonen f.eks. indeholde
en minimal mzngde adsorptionsmiddel i sammenligning med
det adsorptionsmiddel, der er ngdvendigt for adsorptions-
og rensningszonerne. Det kan ogsad ses, at i tilfalde,
hvor desorptionsmidgel anvendes, som let kan desorbere
cekstraktmaterialet fra adsorptionsmidlet, vil en rela-
tiv lille mengde adsorptionsmiddel vare ngdvendig i en
desorptionszone i sammenligning med det adsorptionsmiddel,
der er ngdvendigt i pufferzonen eller adsorptionszonen eller
rensningszonen eller i alle disse zoner. Da det ikke er ngdven-
digt, at adsorptionsmidlet befinder sig i en enkelt sgjle,
falder anvendelsen af flere kamre eller en rzkke sgjler inden
for omfanget af den foreliggende opfindelse.

Det er ikke ngdvendigt, at alle tilgangs- eller af-
gangsstrgmme anvendes samtidigt, og i virkeligheden kan
nogle af strgmmene i mange tilfelde afbrydes, medens andre
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tilvejebringer en tilgang eller afgang af materiale. Det
apparat, der kan benyttes til gennemfgrelse af den her
omhandlede fremgangsmade, kan ogsg'indeholde en rakke
individuelle masser, der er forbundet ved hjalp af samleledninger,

hvorpd der er anbragt tilgangs- eller afgangshaner, hvortil
de forskellige tilgangs- eller afgangsstrgmme kan forbindes
og altérnativt og periodisk skiftes til gennemfgrelse af

en kontinuerlig drift. I nogle tilfalde kan samleledningerne

vere forbundet med overf@gringshaner, som under normale operationer

ikke fungerer som en ledning, gennem hvilken materiale passerer
ind i eller ud af processen.

Det skal understreges, at i det mindste en del af
ekstraktafgangsstrgmmen vil blive fgrt ind i et adskillel-
sesorgan, hvori i det mindste en del af desorptionsmaterialet
kan skilles fra til fremstilling af et ekstraktprodukt,
der indeholder en formindsket koncentration af desorptions-
materiale. Fortrinsvis, men ikke ngdvendigt for gennem-
fgrelsen af den her omhandlede fremgangsmade, vil i
det mindste en del af raffinatafgangsstrgmmen ogsa
led til et adskillelsesorgan, hvori i det mindste en del
af desorptionsmaterialet kan skilles fra til fremstilling
af en desorptionsmiddelstrgm, som kan genanvendes i
processen og et raffinatprodukt, der indeholder en for-
mindsket koncentration af desorptionsmateriale. Adskillel-
sesorganet vil typisk vere en fraktioneringssgjle, hvis
udformning og drift er velkendt inden for fedtsyread-
skillelse.

Til yderligere forklaring af strgmningsprocessen med mas-
se i simuleret bevagelse i modstrgm henvises til US-PS
nr. 2.985.589 og til en den 2. april 1969, i Tokyo, Japan,
ved det 34. a&rlige mgde i the Society of Chemical Engineers
af D.B. Broughton fremlagt afhandling med titlen
"Continuous Adsorptive Processing--A New Separation Technique".
Selv om b&de vaske- og dampfasefremgangsmader
kan anvendes i mange adsorptive adskillelsésprocesser, fore-
trakkes vaeskefasedrift til den her omhandlede fremgangsmade

pd grund af de lavere temperaturkrav og pa grund af de
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stgrre udbytter af ekstraktprodukt, som kan opnds med
veskefasedrift i forhold til dem, der kan opnds med
dampfasedrift. Adsorptionsbetingelser vil omfatte et
temperaturomridde pd fra ca. 20°C til ca. ZOOOC, isar

ca. 20°C til ca. 100°C og et tryk i omrddet fra ca. at-
mosfarisk tryk til ca. 35 kg/cm2 overtryk, isar fra ca.
atmosfarisk tryk til ca. 18 kg/cm2 overtryk til sikring
af vaeskefase. Desorptionsbetingelser vil omfatte de
samme temperatur- og trykomrdder, som er anwewdt til ad-
sorptionsbetingelser. -

B Stgrrelsen af de enheder, som kan udnytte den her
omhandlede fremgangsmidde, kan variere fra forsggsanlags-
stgprrelse, se f£.eks. US-PS nr. 3.706.812, til kommer-
ciel stgrrelse og kan variere i strgmningshastigheder
fra fa cm3 pr. time indtil mange tusinde liter pr. time.

Nedenstdende eksempler skal illustrere det selektivitets-

forhold, der g¢r den her omhandlede fremgangsméde mulig.

Eksempel 1

Dette eksempel angiver selektiviteterne for to
"Amberlite"-polymeradsorptionsmidler, der udggres af
"Amberlite XAD-2" og "Amberlite XAD-4", for oliesyre
i forhold til en linolsyre.

. Fgdematerialeblandingen indeholder de i det
pageldende impulsforsgg anvendte desorptionsmiddel
og talloliefedtsyrer i et forhold mellem desorptions-
middel og talloliefedtsyrer pa 90:10. Talloliefedt-

syrerne har f@glgende sammensatning:

Fedtsyrer

Palmitinsyre (ClGO)

Stearinsyre (C180) 2
Oliesyre (Clsl) 51
Linolsyre (C182) 45

Alle andre . 4
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Retentionsvolumener og selektiviteter opnds under
anvendelse af det tidligere Heskrevne impulsforsggsapparat og den
tidligere beskrevne metode. Adsorptionsmidlerne undersgges
specielt i en 70 cm3 spiralformet, spiralrullet sgjle
under anvendelse af fglgende fremgangsmadesekvens for
hvert impulsforsgg. Desorptionsmateriale ledes kontinuerligt
gennem sgjlen, der indeholder adsorptionsmidlet, med
en nominel - veskerumhastighed pr. time (LHSV) pa ca.

1,0. Et hulrumsvolumen bestemmes ved at iagttage det
volumen- af desorptionsmateriale, der er ngdvendigt
til at fylde den - pakkede tgrre spjle. P4 et hensigtsmessigt
tidspunkt stoppes strgmmen af desorptionsmaterialet, og
en 10 cm3 prove af fgpdematerialeblanding injiceres i
sgjlen via en prgvekreds, og strgmningen af desorptions-
materiale genoptages. Prgver af afgangsstrgmmen opsamles
automatisk i -et automatisk prgveopsamlingsorgan ©g-analyseres
senere ved hjalp af chromatografisk analyse. Fra denne analyse
af disse prgver fremkaldes spidsindﬁylningskoncentraﬁioner”for
fgpdematerialeblandingskomponenterne. Retentionsvolumenet
for fedtsyrerne beregnes ved at mdle afstandene fra tids-
punket nul pad referencepunktet til de respektive midt-
punkter for fedtsyrerne og subtrahere afstanden, der re-
prasenterer adsorptionsmidlets hulrumsvolumen. Selektivi-
teterne af et adsorptionsmiddel for oliesyre i forhold
til linolsyre i narvarelse af et desorptionsmateriale er

de kvotienter, der opnéds ved at dividere retentionsvolurenet
for oliesyre med retentionsvolumenet for linolsyre. Resul-

taterne af disse impulsforsgg fremgar af tabel I.
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Fig. 1 er et eksempel p& en grafisk prasentation af
resultaterne af et af impulsforsggene, hvis data ogsa er
angivet i tabel I. Dette impulsforsgg gennemfgres ved 90°%
med "Amberlite XAD-2"-adsorptionsmiddel og 85% dimethyl-
formamid-15% vand-desorptionsmiddel. Som vist i fig. 1
elueres linolsyre fgrst og derpa oliesyre.

Tabel I og fig. 1 viser, at oliesyre adsorberes starkere
end linolsyre, isar for visse desorptionsmiddelblandings-
kombinationer, ndr de anvendes til adskillelse af fedt-
syrer med 18 carbonatomer pr. molekyle. Desuden er de
adskillelser, der opnds for mange af disse kombinationer,

vasentlige, som belyst i fig. 1, og klart kommercielt mulige.

Eksempel 2

Dette eksempel angiver resultaterne ved anvendelse
af "Amberlite XAD-2" til adskillelse af stearinsyre fra
en ca. 50:50-blanding af stearin- og palmitinsyre
fortyndet i desorptionsmiddel i et forhold mellem de-
sorptionsmiddel og syreblanding pa 90:10. Det anvendte
desorptionsmiddel er 85 vagtprocent dimethylformamid og
15 vagtprocent vand.

Data opnds ved at anvende det tidligere beskrevne
impulsforsggsapparat og -metode ved en temperatur pa 90°C.
Adsorptionsmidlet anbringes narmere betegnet i en 70 cm3 spiral-
formet, spiralrullet sgjle, og den fglgende operations-
sekvens anvendes. Desorptionsmateriale ledes .opad
gennem sgjlen, der indeholder adsorptionsmidlet med en
strgmningshastighed pd 1,2 ml/minut. P4 et hensigtsmassigt
tidspunkt afbrydes strgmmen af desorptionsmateriale, og en
10 cm3 prove af fpdematerialeblanding injiceres i sgjlen
via en prgvekreds, og strgmmen af desorptionsmateriale
genoptages. Prgver af afgangsstrgm opsamles automatisk
i et. automatisk opsamlingsorgan og analyseres senere .ved hjalp
af chromatografisk analyse.
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Fig. 2 er en grafisk prasentation af resultaterne
af impulsforsggene. Fig. 2 viser, at stearinsyre adsor-
beres starkere end palmitinsyre, is@r for den anvendte
desorptionsmiddelblanding. Desuden er den adskillelse,
der opnds for denne kombination, vasentlig og klart

kommercielt mulig.
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PATENTEKRAYV

1. Fremgangsmade til adskillelse af stearinsyre hhv.
oliesyre fra en blanding af stearinsyre og palnitinsyre hhv.
en blanding af oliesyre og linolsyre, k endetegne t
ved, at blandingen bringes i kontakt med et adsorptionsmid-
del, der udgeres af en ikke-ionisk, hydrofob, uopleseliq,
tvaerbundet polystyrenpolymer, ved adsorptionsbetingelser
valgt til selektivt at adsorbere stearinsyre hhv. oliesyre.

2. Fremgangsmdde ifplge kravl, kend et egne t
ved, at stearinsyre hhv. oliesyre udvindes ved desorption med

et desorptionsmiddel under desorptionsbetingelser.

3. Fremgangsmade ifglge krav 2, k ende tegnet
ved, at adsorptionen og desorptionen gennenfgres ved en tem-
peratur fra 20°C til 200°C og et tryk fra atmosfarisk tryk
til 35 kg/cm? overtryk.

4. Fremgangsmdde ifplge krav 3, k ende t egne t
ved, at den gennemfgres i vaskefase.

5. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k e n d e tegnet
ved, at desorptionsmidlet bestdr af en af blandingene i
gruppen af blandinger, der omfatter acetonitril og methanol;
acetonitril, tetrahydrofuran og vand; acetone og vand; di-
methylacetamid og vand; methanol og vand; dimethylformamid
og vand; kvaternart methylammoniumhydroxid, vand og methanol.

6. Fremgangsmdde ifplge krav 2-5, kendet e g-
n et ved, at den omfatter trinene: :

(a) opretholdelse af en nettoveskestr¢m.gennem en sgjle af
adsorptionsmidlet i en enkelt retning, hvilken sgjle
indeholder i det mindste tre zoner, som har separate
driftsfunktioner deri og er forbundet med hinanden i
serie, idet endezonerne af sgjlen er forbundet til
tilvejebringelse af en kontinuerlig forbindelse af
zonerne,

(b) opretholdelse af en adsorptionszone i spjlen, idet zonen
er afgranset af det adsorptionsmiddel, der er beliggende

"mellem en fodematerialetilgangsstrem ved en modstrem-
sgrznse for zonen og en raffinatafgangsstrgm ved en
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medstrgmsgrznse for zonen,

opretholdelse af en rensningszone umiddelbart imod
strgmmen fra adsorptionszonen, idet rensningszonen er
afgranset af det adsorptionsmiddel, der befinder sig
mellem en ekstraktafgangsstrgm ved en modstrgmsgrznse
for rensningszonen og fedematerialetilgangsstrgmmen
ved en medstrgmsgraznse for rensningszonen,
opretholdelse af en desorptionszone umiddelbart imod
strgmmen fra rensningszonen, idet desorptionszonen er
afgrznset af det adsorptionsmiddel, der befinder sig
mellem en desorptionsmiddeltilgangsstrgm ved en mod-
stromsgreznse for zonen og ekstraktafgangsstr¢mmen ved
en medstr¢msgranse for zonen,

tilledning af fedematerialeblandingen ind i adsorpti-
onszonen ved adsorptionsbetingelser til fremkaldelse
af selektiv adsorption af stearinsyre hhv. oliesyre
fra blandingen ved hjazlp af adsorptionsmidlet i ad-
sorptionszonen og udtagning af en raffinatafgangsstrem,
der indeholder palmitinsyre hhv. linolsyre, fra adsorp-
tionszonen,

tilledning af et desorptionsmateriale ind i desorpti-
onszonen ved desorptionsbetingelser til tilvejebring-
else af fortrazngning af den adsorberede syre fra adsorp-
tionsmidlet ind i desorptionszonen,

udtagning af en ekstraktafgangsstregm, der indeholder
den fortrzngte syre og desorptionsmaterialet, fra de-

sorptionszonen,

" ledning af mindst en del af ekstraktafgangsstrgmmen

til et adskillelsesorgan og deri fraskillelse ved ad-
skillelsesbetingelser af i det mindste en del af desorp-
tionsmaterialet, og

periodisk fremadfering gennem sg¢jlen af adsorptions-
middel i medstregmsretning i forhold til veskestrgmmen
i adsorptionszonen, fegdematerialetilgangsstrgmmen,
raffinatafgangsstrommen, desorptionsmiddeltilgangs-
strgommen og ekstraktafgangsstrgmmen til tilvejebring-
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else af en forskydning af adsorptions-, rense- og de-
sorptionszonen gennem adsorptionsmidlet.

7. Fremgangsmade ifglge krav 6, k endetegnet
ved, at en pufferzone opretholdes umiddelbart imod strgmmen
fra desorptionszonen, idet pufferzonen er afgranset af det
adsorptionsmiddel, der befinder sig mellem desorptionsmiddel-
tilgangsstrgmmen ved en medstregmsgrznse for pufferzonen og
raffinatafgangsstrgmmen ved en modstrgmsgraznse for puffer-

zonen.
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