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Det omrade inden for teknikken, hvortil den forelig-
gende opfindelse he¢rer, er adsorptiv adskillelse af suk-
kerarter i en kolonne, n®rmere betegnet adskillelse af mo-
nosaccharider og oligosaccharider.

Det er kendt fra f.eks. FI-fremlaggelsesskrift nr.
54.609, at en sadan adskillelse kan foretages ved adsorption
gennem en ionbytterkolonne, hvor der som ionbytterharpiks
anvendes et salt af en polystyrensulfonat-kationbytter tvaer-
bundet med divinylbenzen.

Det er endvidere kendt, at visse krystallinske alu-
miniumsilicater kan anvendes til fraskillelse af forskellige
carbonhydridtyper eller isomere fra blandinger af disse.
Det er f.eks. kendt at anvende en type A-zeolit til fraskil-
lelse af n-paraffiner fra forgrenede paraffiner eller at
anvende type X- eller type Y-zeoliter til fraskillelse af
olefiniske carbonhydrider fra paraffiniske carbonhydrider.
Pa samme made anvendes adsorbenter indeholdende X- og Y-
-zeoliter til adskillelse af alkyltrisubstituerede benzen-
isomere, alkyltetrasubstituerede monocycliske aromatiske
isomere og ligeledes alkylsubstituerede naphthalener. De
mest udbredt anvendte carbonhydridisomeradskillelsesfrem-
gangsmader er sandsynligvis sadanne, som fraskiller p-xylen
fra en blanding af aromatiske forbindelser med 8 carbonatomer
ved hjelp af specifikke zeoliter, der adsorberer p-xylen
selektivt.

Imidlertid er den foreliggende opfindelse baseret pa
den erkendelse, at adsorbenter indeholdende X- eller Y-zeo-
liter indeholdende en eller flere udvalgte kationer som
ombyttelige kationer har adsorptiv selektivitet for et mo-
nosaccharid i forhold til et oligosaccharid. Fremgangsmaden
er sarlig anvendelig til fraskillelse af et eller flere
monosaccharider fra et eller flere oligosaccharider, der
befinder sig i en stivelsessirup, sasom den majssirup, der
dannes ved den delvise hydrolyse af stivelse, almindeligvis
i nervarelse af mineralsyrer eller enzymer, og som bestar
af blandinger af glucose, maltose og hgpjere saccharider. En



10

15

20

25

30

35

DK 155019B

2

del af glucosen i majssirup kan isomeriseres med et isome-
riseringsenzym til frembringelse af en majssirup med hpjt
fructoseindhold, som typisk indeholder 40-45% fructose,
50-55% glucose og 5-10% hpjere saccharider eller oligosac-
charider. Ved chargering af sadanne majssirupper til den
her omhandlede fremgangsm&de frembringes der en ekstraktstrgm
indeholdende et monosaccharid i en hgjere koncentration end
den, der foreligger i fgdeblandingen, og en raffinatprodukt-
strgm indeholdende et oligosaccharid i en hgpjere koncentra-
tion end den, der foreligger i fgdeblandingen. Begge pro-
dukter kan anvendes inden for industrien ikke blot pa grund
af deres sgdeevne, men pa grund af sadanne egenskaber som
deres viskositet og hygroskopicitet. Mere specifikt kan et
af eller begge produkterne anvendes i konfektureprodukter,
ved konservering af frugt og grgntsager og i drikkevarer.

I overensstemmelse hermed tilvejebringer den forelig-
gende opfindelsen en fremgangsmade til fraskillelse af et
monosaccharid fra en blanding indeholdende et monosaccharid
og et oligosaccharid, idet blandingen ved adsorptionsbetin-
gelser bringes i kontakt med en adsorbent, hvorved monosac-
charidet adsorberes selektivt og dernast udvindes, og den
her omhandlede fremgangsmdde er ejendommelig ved, at adsor-
benten indeholder en X- eller en Y-zeolit.

Ved en foretrukken udfgrelsesform for opfindelsen er
en fremgangsmade til fraskillelse af et monosaccharid fra
en blanding indeholdende et monosaccharid og et oligosac-
charid ejendommelig ved, at man (a) ved adsorptionsbetin~
gelser bringer blandingen i kontakt med en adsorbent inde-
holdende en X- eller en Y-zeolit, der pa de ombyttelige
kationiske steder indeholder mindst en kation valgt blandt
ammonium og kationer af metaller fra gruppe IA og IIA i det
periodiske system af grundstoffer og kombinationer deraf,
hvorved monosaccharidet adsorberes selektivt, (b) fjerner
en raffinatstrgm indeholdende oligosaccharidet fra adsor-
benten, (c) ved desorptionsbetingelser bringer adsorbenten
i kontakt med et desorbentmateriale for at bevirke desorption
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af monosaccharidet fra adsorbenten, og (d) fjerner en eks-
traktstrgm indeholdende monosaccharidet fra adsorbenten.

Ved den her omhandlede fremgangsmade er monosaccha-
ridet en ekstraktkomponent, og oligosaccharidet er en raf-
finatkomponent. Udtrykket "desorbentmateriale" betyder ge-
nerelt et materiale, der er i stand til at desorbere en
ekstraktkomponent fra adsorbenten. Selv om det ved den her
omhandlede fremgangsm&de er muligt at frembringe et mono-
saccharidprodukt af hpj renhed eller et oligosaccharidprodukt
af hpj renhed (eller begge) i hgje udbytter, md det forstas,
at en ekstraktkomponent aldrig adsorberes fuldstendigt af
adsorbenten, og at en raffinatkomponent heller aldrig ikke-
-adsorberes fuldstandigt af adsorbenten. Derfor kan der
forekomme varierende mengder af en raffinatkomponent i eks-
traktstrpmmen, og der kan ligeledes forekomme varierende
mengder af en ekstraktkomponent i raffinatstrgmmen. Ekstrakt-
og raffinatstrgmmene holdes dernast yderligere ude fra hin-
anden og fra fe¢deblandingen ved forholdet mellem de kon-
centrationer af en ekstraktkomponent og en raffinatkomponent,
der forekommer i den specifikke strgm. Mere specifikt er
forholdet mellem koncentrationen af et monosaccharid og
koncentrationen af et mindre selektivt adsorberet oligosac-
charid lavest i raffinatstr¢mmen, naesthgjest i fpdeblandingen
og hpjest i ekstraktstrgmmen. P4 samme made er forholdet
mellem koncentrationen af et mindre selektivt adsorberet
oligosaccharid og koncentrationen af det mere selektivt
adsorberede monosaccharid hgjest i raffinatstrgmmen, nest-
hpjest i fg¢deblandingen og lavest i ekstraktstrgmmen.

De sakaldte "simple sukkerarter" klassificeres som
monosaccharider og er de sukkerarter, der ikke nedbrydes 1i
mindre, simplere sukkerarter ved hydrolyse. Man kan endvidere
klassificere monosaccharider som aldoser eller ketoser af-
hengigt af, om de er hydroxyaldehyder eller hydroxyketoner,
og ved antallet af carbonatomer i molekylet. Mest gangse og
velkendte er sandsynligvis hexoserne. Gangse ketahexoser er
fructose (levulose) og sorbose, gengse aldohexoser er glucose
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(dextrose), mannose og galactose. Som gangs forstaet inden
for teknikken og anvendt her betyder udtrykket "oligosac-
charider" simple polysaccharider indeholdende et kendt antal
bestanddele af monosaccharidenheder. Et oligosaccharid, der
spaltes i to monosaccharidenheder ved hydrolyse, kaldes et
disaccharid, og eksempler herpd er saccharose, maltose og
lactose. S&danne, der giver tre sidanne enheder, er trisac-
charider, og raffinose og melezitose er eksempler herpa.
Di-, tri- og tetrasaccharider omfatter praktisk taget alle
oligosacchariderne. Udtrykket "polysaccharid" indbefatter
oligosaccharider, men det refererer almindeligvis til kul-
hydratmaterialer med en meget hgjere molekylvaegt, nemlig
sidanne, der er i stand til at bryde op i et stort antal
monosaccharidenheder ved hydrolyse. Typiske polysaccharider
er stivelse, glycogen, cellulose og pentosaner.
Fpdeblandinger, der kan chargeres til den her om-
handlede fremgangsmade, er sddanne, der indeholder et mono-
saccharid og et oligosaccharid, og mere specifikt og fore-
trukket indeholder de vandige oplgsninger af et eller flere
monosaccharider og et eller flere oligosaccharider. Kon-
centrationen af faststoffer i oplg¢sningerne kan ligge i
omrédet fra ca. 0,5 til ca. 50 vagt% eller derover, men er
fortrinsvis pa fra ca. 5 til ca. 35 vegts. Monosaccharidet
kan vere en aldose eller en ketose eller begge. Hvis der er
mere end et monosaccharid til stede, kan de have samme antal
carbonatomer pr. molekyle eller et forskelligt antal car-
bonatomer pr. molekyle. Oligosaccharidet er typisk et eller
flere disaccharider, men det kan ogsd vare et eller flere
hpjere oligosaccharider eller en blanding af et eller flere
disaccharider og et eller flere hgjere oligosaccharider.
Stivelsessirupper, sisom majssirup, er eksempler pa fede-
blandinger, der kan chargeres til den her omhandlede frem-
gangsmide. Majssirup, der er fremstillet pa denne made,
indeholder typisk 25-75 vaegt% faststoffer, der udgpres af
90-95% glucose og 5-10% maltose og hgjere oligosaccharider.
En del af glucosen i denne majssirup kan isomeriseres med
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et isomeriseringsenzym til frembringelse af en majssirup
med hgjt fructoseindhold, typisk indeholdende 40-45% fruc-
tose, 50-55% glucose og 5-10% oligosaccharider, der ogs&
kan chargeres til den her omhandlede fremgangsmide.

Ved adsorptive adskillelsesfremgangsmader, der al-
mindeligvis arbejder kontinuerligt ved praktisk taget kon-
stante tryk og temperaturer til sikring af vaeskefase, skal
desorbentmaterialet udvalges velovervejet for at tilfreds-
stille mange kriterier. For det fgrste bgr desorbentmate-
rialet fortrange en ekstraktkomponent fra adsorbenten ved
rimelige massestrgmningshastigheder uden selv at blive s&
sterkt adsorberet, at den i for hpj grad forhindrer en eks-
traktkomponent i at fortrange desorbentmaterialet ved en
pafplgende adsorptionscyclus. For det andet ma desorbentma-
terialer ikke reducere eller gpdelegge adsorbentens afggrende
selektivitet for en ekstraktkomponent i forhold til en raf-
finatkomponent. Desorbentmaterialer bgr let kunne adskilles
fra sdvel raffinatstrgmmen som ekstraktstrgmmen. Det til-
sigtes, at i det mindste en del af desorbentmaterialet fra-
skilles fra ekstrakt- og raffinatstrgmmene ved destillation,
men andre fraskillelsesmetoder kan ogsd anvendes alene eller
i kombination med destillation. Eftersom raffinat- og eks-
traktprodukterne kan benyttes i fgdevarer, der er tiltankt
til menneskefgde, bpr desorbentmaterialer ogsd vare ikke-
-toksiske. Endelig bgr desorbentmaterialer vare lettilgaen-
gelige og derfor rimelige i omkostninger.

Det har vist sig, at vand opfylder disse kriterier
og er et foretrukket desorbentmateriale til anvendelse ved
den her omhandlede fremgangsmide.

Der kan anvendes et dynamisk prgveapparat til af-
prpvning af forskellige adsorbenter ved en specifik fede-
blanding og desorbentmateriale for at mdle adsorbentens
karakteristika med hensyn til adsorptiv kapacitet, selek-
tivitet og bytningshastighed. Apparatet kan bestd af et
adsorbentkammer med et volumen pa ca. 70 cm3 og med tilgangs-
og afgangsdele i kammerets modstdende ender. Kammeret er
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indeholdt i et temperaturkontrolorgan, og der anvendes des-
uden trykkontroludstyr til at drive kammeret ved et konstant
forudbestemt tryk. Kvantitativt og kvalitativt analytisk
apparatur, sdsom refraktometre, polarimetre og chromatogra-
fer, kan tilsluttes til kammerets afgangsledning og anvendes
£il kvantitativ pavisning eller kvalitativ bestemmelse af
en eller flere komponenter i den afgangsstrgm, der forlader
adsorbentkammeret. Et impulsforsgg, der gennemfgres under
anvendelse af dette apparat og nedenstéende generelle frem-
gangsmade, anvendes til bestemmelse af seleketiviteter og
andre data for forskellige adsorbentsystemer. Adsorbenten
fyldes til ligevagt med et specifikt desorbentmateriale
ved, at desorbentmaterialet ledes gennem adsorbentkammeret.
P& et passende tidspunkt injiceres en impuls af fgpdeblanding
indeholdende kendte koncentrationer af et sporstof og af en
specifik ketose eller aldose eller begge, alle fortyndet 1
desorbent, i et tidsrum p& adskillige minutter. Desorbent-
strgmningen genoptages, og sporstoffet og ketosen og aldosen
elueres som ved en vaske-faststof-chromatografisk operation.
Afgangsstrgmmen kan analyseres under driften, eller alter-
nativt kan der periodisk opsamles prgver, der senere ana-
lyseres separat ved hjzlp af analytisk apparatur og spor af
de indhyllingskurver eller tilsvarende komponentspidser,
der er udviklet.

Ud fra oplysninger, der stammer fra forspget, kan
adsorbentens ydeevne vurderes udtrykt som hulrumsvolumen,
tilbageholdelsesvolumen for en ekstrakt- eller en raffinat-
komponent, selektivitet for én komponent i forhold til den
anden og desorbentens hastighed for desorption af en eks-
traktkomponent. En ekstrakt- eller en raffinatkomponents
tilbageholdelsesvolumen kan karakteriseres ved afstanden
mellem centret af en ekstrakt- eller en raffinatkomponents
spidsindhyllingskurve og spidsindhyllingskurven af sporkom-
ponenten eller et andet kendt referencepunkt. Det udtrykkes
som volumen desorbent i cm3, der pumpes i lpbet af dette
tidsinterval, der reprasenteres af afstanden mellem spids-
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indhyllingskurverne. Selektiviteten (B) for en ekstraktkom-
ponent i forhold til en raffinatkomponent kan karakteriseres
ved forholdet mellem afstanden mellem centret af ekstrakt-
komponentspidsinhyllingskurven og sporstofspidsindhyllings-
kurven (eller et andet referencepunkt) og den tilsvarende
afstand mellem centret af raffinatkomponentspidsindhyllings~-
kurven og sporstofspidsindhyllingskurven. Hastigheden for
udskiftningen af en ekstraktkomponent med desorbenten kan
generelt karakteriseres ved bredden af spidsindhyllingskur-
verne ved halv intensitet. Jo smallere spidsbredden er,
desto hurtigere er desorptionshastigheden. Desorptionsha-
stigheden kan ogsd karakteriseres ved afstanden mellem cen-
tret af sporstofspidsindhyllingskurven og bortfaldet af en
ekstraktkomponent, der netop er blevet desorberet. Afstanden
er igen det volumen desorbent, der pumpes i lgbet af dette
tidsinterval.

En yderligere vurdering af lovende adsorbentsystemer
og en overfepring af denne type data pa en adskillelsesfrem-
gangsmade, der er gennemfprlig i praksis, krever en faktisk
afprpvning af det bedste system i et kontinuerligt modstr¢ms-
-veske/faststof-kontaktorgan. De generelle driftsprincipper
for et sddant organ er beskrevet tidligere og kan findes i
US-PS 2.985.589. Et specifikt apparat i laboratoriemdlestok,
der anvender disse principper er beskrevet i US-PS 3.706.812.

Adsorbenter, der skal anvendes ved den her omhandlede
fremgangsmade, indbefatter specifikke krystallinske alumi-
niumsilicater eller molekylsigter. Specifikke krystallinske
aluminiumsilicater, der omfattes af den foreliggende opfin-
delse, indbefatter krystallinsk aluminiumsilicat-gitter-
strukturer, hvor aluminiumoxid- og siliciumoxid-tetraederne
er intimt forbundet i et &bent, tredimensionalt netvark til
dannelse af gitteragtige strukturer med vindueslignende
porer, der fortrinsvis har en fri diameter pa 8 A. Tetrae-
derne er tvaerbundet ved, at de er fazlles om oxygenatomer
med mellemrum mellem tetraederne, hvilke mellemrum er besat
af vandmolekyler forud for en delvis eller total dehydrati-
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sering af denne zoelit. Dehydratiseringen af zeoliten re-
sulterer i krystaller, der er sammenflettet med celler med
molekylare dimensioner, og derfor betegnes de krystallinske
aluminiumsilicater ofte "molekylsigter".

I hydratiseret form omfatter de krystallinske alumi-
niumsilicater almindeligvis de zeoliter, der har nedenstaende

formel
MZ/nO:A1203:wSlOZ:yH20 (1)

hvor M er en kation, der er i ligevagt med elektrovalensen
af de aluminium-centrerede tetraeder, og som almindeligvis
betegnes en ombyttelig kation, n er valensen af kationen, w
er mol Sioz, og v er mol vand. Den generaliserede kation M
kan vere monovalent, divalent eller trivalent eller blan-
dinger deraf.

I den hydratiserede eller delvis hydratiserede form
kan X-zeoliten udtrykkes som mol oxider som vist 1 neden-

st&ende formel
(0,9i0,2)M2/n0:A1203:(2,5i0,5)SiOZ:YH20 (I1)

hvor M betyder mindst’ en kation med en valent pa hgjst 3, n
er valensen af M, og y er en vardi pa op til ca. 9, afhengigt
af identiteten af M og krystallens hydratiseringsgrad. Som
det fremgdr af formel (II) er SiOZ/A1203—molforholdet ien
X-zeolit 2,5%0,5. Kationen M kan vare en eller flere af en
rekke kationer, s&som en hydrogenkation, en alkalimetalkation
eller en jordalkalimetalkation eller andre udvalgte kationer,
og den betegnes almindeligvis en ombyttelig kation. Ved den
indlededende fremstilling er kationen M sadvanligvis over-
vejende natrium, og zeoliten betegnes derfor en natrium-X-
-zeolit. I den hydratiserede eller delvis hydratiserede
form kan Y-zeoliten p& samme made udtrykkes som mol oxider

som i nedenstdende formel
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(0,9iO,2)M2/n0:A1203:wSiOzzszo (IIT1)

hvor M er mindst en kation med en valens p& hgjst 3, n er
valensen af M, w er en vardi pd fra over ca. 3 til ca. 6,
og Yy er en verdi pad op til ca. 9, afhengigt af identiteten
af M og krystallens hydratiseringsgrad. SiOz/A1203—molfor—
holdet for Y-zeoliter kan sdledes vare fra ca. 3 til ca. 6.
Ligesom ved X-zeoliten kan kationen M vere en eller flere
af adskillige kationer, men saledes som Y-zeoliten fremstil-
les til at begynde med, er kationen M ogsd sadvanligvis
overvejende natrium, og den betegnes derfor en natrium-Y-
-zeolit. ‘

Kationer, der optager ombyttelige kationiske steder
i zeoliten, kan erstattes med andre kationer ved velkendte
ionbytningsmetoder, ved hvilke de natriumkationer og even-
tuelle ikke-natriumkationer, der kan optage ombyttelige
steder som urenheder i en natrium-X- eller natrium-Y-zeolit,
kan erstattes delvis eller praktisk taget fuldstendigt med
andre kationer.

Anvendt her refererer udtrykket "grundmateriale" til
et materiale indeholdende en X- eller Y-zeolit, der kan
anvendes til fremstilling af de adsorbenter, der skal an-
vendes ved den her omhandlede fremgangsmdde. Zeoliten er
typisk til stede i grundmaterialet i mengder i omrddet fra
ca. 75 til ca. 98 vagt% af grundmaterialet, beregnet pa
kompositionen, der er fri for flygtige komponenter (kom-
positioner efter kalcinering ved 900°C). Resten af grundma-
terialet er almindeligvis amorft materiale, s&som silicium-
oxid, aluminiumoxid eller siliciumoxid-aluminiumoxid-blan-
dinger eller -forbindelser, sé&som lerarter. Grundmaterialet
kan foreligge i form af partikler, sdsom ekstrudater, ag-
gregater, tabletter, makrosfarer eller granuler med et gnsket
partikelstorrelsesomrade. Den anvendte adsorbent har for-
trinsvis et partikelstprrelsesomrdde p& ca. 0,42-1,19 mm.
Eksempler pad egnede grundmaterialer er "Molekylsigte 13X"
og "SK-40", der kan fas fra Linde Company, Tonawanda, New
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vork. Det forste materiale indeholder en X-zeolit, medens
sidstn@vnte materiale indeholder en Y-zeolit.

De foretrukne adsorbenter til anvendelse ved den her
omhandlede fremgangsmade omfatter en X- eller en Y-zeolit,
der pa ombyttelige kationiske steder indeholder mindst en
kation valgt blandt ammonium og kationer af metaller fra
gruppe IA og IIA i det periodiske sytem af grundstoffer
samt kombinationer deraf. Sariig foretrukket pa grund af
deres hpjere selektiviteter for et monosaccharid i1 forhold
til et oligosaccharid er X- eller Y-zeoliter indeholdende
bariumkationer pd de ombyttelige kationiske steder. X- og
y-zeoliterne er fortrinsvis praktisk taget fuldstendigt
byttet med den eller de selektive kationer. En zeolit be-
dgpmmes som varende praktisk taget fuldstendig byttet, nar
det resterende indhold af begyndelseskationen er mindre end-
ca. 2 vegts.

Adsorbenten kan anvendes i form af en tet, kompakt,
fikseret masse, der vekselvis bringes i kontakt med fgde-
blandingen og desorbentmaterialer. Ved den simpleste udfg-
relsesform for opfindelsen anvendes adsorbenten i form af
en enkelt statisk masse, i hvilket tilfzlde fremgangsmaden
kun er semi-kontinuerlig. Ved en anden udfgrelsesform kan
der anvendes et szt pad to eller flere statiske masser under
anvendelse af en hensigtsmessig ventilregulering, saledes
at fpdeblandingen ledes gennem en eller flere adsorbentmas-
ser, medens desorbentmaterialerne kan ledes gennem en eller
flere af de andre masser i sattet. Strgmningen af f¢deblan—'
ding og desorbentmaterialer kan ske enten opad eller nedad,
og der kan anvendes et hvilket som helst konventionelt ap-
parat, der anvendes ved vaske-faststof-kontakt i statisk
masse.

Der foretrzkkes strgmningssystemer med en masse, der
bevager sig i modstrgm, eller med en masse, der simuleret
bevager sig i modstrgm. ved fremgangsmader med masse, der
bevager sig, eller med masse, der beveger sig simuleret,
sker adsorptions- og desorptionsoperationerne kontinuerligt,
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hvilket tillader savel kontinuerlig produktion af en eks-
trakt- og raffinatstrgm som den stadige anvendelse af fgde-
og desorbentstrgmme. En foretrukken udfgrelesform for den
her omhandlede fremgangsmade anvender, hvad der inden for
teknikken er kendt som strgmningssystemet med masse, der
simuleret bevager sig i modstrgm. Driftsprincipperne og
sekvensen af et sadant strgmningssystem er beskrevet i US-PS
2.985.589. Ved et sadant system er det den progressive be-
vegelse eller cycliske fremfgring af flere forskellige va-
sketilgangspunkter nedad i et adsorbentkammer, der simulerer
den opadgdende bevagelse af den adsorbent, der er indeholdt
i kammeret. Sazdvanligvis er kun fire af tilgangsledningerne
aktive pa et hvilket som helst tidspunkt, tilgangsledningerne
for fpdetilgangsstrgmmen, desorbenttilgangsstrgmmen, raf-
finatafgangsstrgmmen og ekstraktafgangsstrgmmen. Sammenfal-
dende med denne simulerede opadgdende bevegelse af den faste
adsorbent er bevagelsen af den vaske, der optager hulrums-
voluminet i den tatpakkede masse af adsorbent, saledes at
der opretholdes en modstrgmskontakt. De aktive vasketil-
gangspunkter opdeler effektivt adsorbentkammeret i separate
zoner, der hver har en forskellig funktion, og det er al-
mindeligvis ngdvendigt at anvende mindst tre separate drifts-
zoner, idet den fgrste er en adsorptionszone (anbragt mellem
fpdetilgangsstrgmmen og raffinatafgangsstrgmmen), den anden
er en rensningszone, der er anbragt umiddelbart f¢r adsorp-
tionszonen, set i strgmretningen (afgraznset som adsorbenten
mellem ekstraktafgangsstrgmmen og fgdetilgangsstrgmmen), og
den tredje er desorptionszonen, der ligger umiddelbart for
rensningszonen, set i strgmretningen (og som omfatter adsor-
benten mellem desorbenttilgangs- og ekstraktafgangsstregm-
men).

I nogle tilfelde kan der anvendes en eventuelt, fjerde
pufferzone, der indeholder en del af adsorbenten mellem
raffinatafgangsstrgmmen og desorbenttilgangsstrgmmen.

Den cycliske fremfpring af tilgangs- og afgangsstrgm-
mene gennem den fikserede masse af adsorbent kan gennemfgres
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ved anvendelse af et manifoldsystem af ventiler eller en
ventil med roterende skive, hvor tilgangs- og afgangsstrgm-
mene er forbundet med ventilen, og de ledninger, hvorigennem
fodetilgangs~-, ekstraktafgangs-, desorbenttilgangs- og raf-
finatafgangsstrgmmene passerer, er fremfgrt i samme retning
gennem adsorbentmassen. Savel manifoldarrangementet som
ventilen med skive er velkendte i teknikken.

Normalt passerer ekstraktafgangsstrgmmen ind i en
separator, hvor mindst en del af desorbentmaterialet kan
fraskilles til frembringelse af et ekstraktprodukt indehol-
dende en reduceret koncentration af desorbentmateriale,
medens raffinatafgangsstrgmmen ogsa ledes til en separator,
hvor mindst en del af desorbentmaterialet fraskilles til
frembringelse af en desorbentstrgm, der kan genanvendes ved
fremgangsmaden, og et raffinatprodukt indeholdende en redu-
ceret koncentration af desorbentmateriale. Separatoren er
typisk en fraktioneringskolonne. I US-PS 2.985.589 gives en
yderligere forklaring af strgmningsskemaet ved en fremgangs-
méde med en masse, der bevager sig simuleret i modstrgm.

Vaeskefasedrift foretrzkkes til den her omhandlede
fremgangsmade pa grund af de lave temperaturkrav og pa grund
af de hpjere udbytter af ekstraktprodukt, der kan opnas i
forhold til dampfasedrift. Adsorptionsbetingelser indbefatter
fortrinsvis en temperatur pad ca. 20-200°C, mere foretrukket
ca. 20-100°C, og et tryk pd fra ca. atmosfarisk tryk til
ca. 35 atm., mere foretrukket fra ca. atmosfarisk tryk til
ca. 18 atm. Desorptionsbetingelser indbefatter fortrinsvis

samme temperatur- og trykomrader.

Eksempel

Der opnds indekstal for otte adsorbenters selektivitet
for glucose i forhold til maltose og for fructose i forhold
til maltose under anvendelse af det ovenfor beskrevne im-
pulsforsggsapparat og den ovenfor beskrevne fremgangsmade.
Af de otte adsorbenter indeholder to X-zeoliter, og seks
indeholder Y-zeoliter. De to adsorbenter indeholdende X-zeo-
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liter fremstilles ved en praktisk taget fuldstendig ionbyt-
ning af to portioner "Linde 13X Molekylsigter" med henholds-
vis K- og Ba-kationer, og de seks adsorbenter indeholdende
Y-zeoliter fremstilles ved praktisk taget fuldstendig bytning
af seks portioner "Linde SK-40" med henholdsvis Ba-, Sr-,
Ca-, Cs~-, Na- og NH4-kationer. Disse otte adsorbenter beteg-
nes nedenfor K-X-, Ba-X-, Ba-¥Y-, Sr-Y¥-, Ca-Y¥-, Cs-Y¥-, Na-¥-
og NH4—Y—zeolit-adsorbenter. Alle adsorbenterne har et par-
tikelstgrrelsesomrade fra ca. 0,42 til ca. 0,84 mm. Adsor-
benterne afprgves i1 en spiralrullet kolonne med et volumen
pad 70 cm3, der holdes ved 55°C og et tryk pd 3,5 ato og
under anvendelse af rent vand som desorbentmateriale. Drifts-
sekvensen for hvert forseg er som felger: desorbent (vand)
fpres kontinuerligt gennem kolonnen indeholdende adsorbenten
ved en nominel vaskerumhastighed pa ca. 1,0 vol./vol./time.
P& et bekvemt tidspunkt stoppes desorbentstrgmningen, en
4,7 cm3 prove af 10 vaegt% fructose i vand injiceres i kolon-
nen via en preove-slepjfe, og desorbentstrgmningen genoptages.
Det sukker, der kommer ud, pavises ved hjalp af en kontinu-
erlig refraktometer-detektor, og der udvikles et spidsind-
hyllingskurvespor. En anden impuls indeholdende 10 vaegt$
glucose i vand gennemfgres pa samme made, og det samme gor
en tredje impuls pa 10 vagt$ maltose i vand. For hver af-
provet adsorbent udvikles der saledes tre spidsspor, ét for
glucose, ét for fructose og ét for maltose. Som en del af
impulsforsgget for en hvilken som helst adsorbent bestemmes
hulrumsvoluminet i adsorbenten almindeligvis ved injicering
i adsorbentmassen af en fgdeimpuls indeholdende et sporstof,
sadsom en paraffin, der praktisk taget slet ikke adsorberes
af adsorbenten. Nar der anvendes et sporstof, beregnes til-
bageholdelsesvoluminet for en ekstrakt- eller en raffinat-
komponent ved maling af afstanden fra tid nul eller refe-
rencepunktet til midtpunktet i ekstrakt- eller raffinatkom-
ponentspidsen og fratrakning af den afstand, der udggr hul-
rumsvoluminet i adsorbenten og er opndet ved m&ling af af-
standen fra samme referencepunkt til midtpunktet i sporstof-
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spidsen. En adsorbents selektiviteter for én komponent i
forhold til en anden er de kvotienter, der opnds ved division
af de respektive tilbageholdelsesvoluminer, der opnds pa
denne mide. For dette eksempel viser det sig imidlertid, at
maltose faktisk er et sporstof, dvs. at det er lige sa ikke-
-adsorberet som en hvilken som helst afprgvet sporstofkom-
ponent. Sdledes beregnes tilbageholdelsesvoluminerne for
komponenter til forsggene i dette eksempel ved mdling af
afstandene fra tid nul til midtpunkterne af de respektive
komponentspidser uden fratrakning af afstanden fra samme

- referencepunkt til en sporstofkomponent, der ville have

reprasenteret adsorbenthulrumsvoluminet. Tilbageholdelses-
voluminer for forsggene i dette eksempel betegnes derfor
"bruttotilbageholdelsesvoluminer", og der beregnes selek-
tivitetsindekstal under anvendelse af de bruttotilbagehol-
delsesvoluminer, der er bestemt pa denne made. Der beregnes
sdledes "tilbageholdelsesvoluminer" og "selektiviteter" ud
fra impulsforsggsdata, hvor der er anvendt en separat spor-
stofkomponent ved impulsforspgsfremgangsmaden, og der be-
regnes "bruttotilbageholdelsesvoluminer" og "selektivitets-
indekstal" ud fra impulsforsggsdata, hvor der ikke er anvendt
nogen separat sporstofkomponent ved impulsforsggsfremgangs—-
maden. Bruttotilbageholdelsesvoluminer og selektivitetsin-
dekstal for impulsforsggene er vist 1 nedenstaende tabel.
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Eftersom alle selektivitetsindekstal for alle otte
forspg er stgrre end 1,0, illustrerer disse impulsforsgg
disse adsorbenters evne til i narvarelse af vand som desor-
bentmateriale fortrinsvis at adsorbere et monosaccharid i
forhold til et oligosaccharid, hvilket g¢r den her omhandlede
fremgangsmade mulig. De hpjeste selektivitetsindekstal opnis
ved forsgg 2 og 3 med henholdsvis en Ba-X- og en Ba-Y-zeolit,
hvorved det saledes illustreres, hvorfor disse adsorbenter
foretrazkkes til anvendelse ved den her omhandlede fremgangs-
made. De laveste selektivitetsindekstal opnds ved forseg 7

med Na-Y-zeolit-adsorbenten.



10

15

20

25

30

DK 155019B

17

Patentkrav.

1. Fremgangsmade til fraskillelse af et monosaccharid
fra en blanding af et monosaccharid og et oligosaccharid,
idet blandingen ved adsorptionsbetingelser bringes i kontakt
med en adsorbent, hvorved monosaccharidet adsorberes selek-
tivt og dernest udvindes, kende tegnet ved, at
adsorbenten indeholder en X- eller Y-zeolit.

2. Fremgangsmdde ifgplge kravl, kende tegnet
ved, at adsorbenten pa ombyttelige kationiske steder in-
deholder mindst en kation valgt blandt ammonium og kationer
af metaller fra gruppe IA og IIA i det periodiske system af
grundstoffer samt kombinationer deraf.

3. Fremgangsmade til fraskillelse af et monosaccharid
fra en blanding indeholdende et monosaccharid og et oligo-
saccharid ifplge krav 1 eller 2, kendetegnet ved,
at man

(a) ved adsorptionsbetingelser bringer blandingen i
kontakt med en adsorbent indeholdende en X- eller en Y-zeo-
1lit, der pa de ombyttelige kationiske steder indeholder
mindst en kation valgt blandt ammonium og kationer af metal-
ler fra gruppe IA og IIA i det periodiske system af grund-
stoffer og kombinationer deraf, hvorved monosaccharidet
adsorberes selektivt,

(b) fjerner en raffinatstrgm indeholdende oligosac-
charidet fra adsorbenten,

(c) ved desorptionsbetingelser bringer adsorbenten i
kontakt med et desorbentmateriale for at bevirke desorption
af monosaccharidet fra adsorbenten, og

(d) fjerner en ekstraktstrgm indeholdende monosac-

charidet fra adsorbenten.
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4. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af kra-
vene 1-3, kendetegnet ved, at adsorbenten inde-
holder bariumkationer pd de ombyttelige kationiske steder.

5. Fremgangsmdde ifplge et hvilket som helst af kra-
vene 1-4, kendetegnet ved, at adsorptionsbetin-
gelserne indbefatter en temperatur i omrddet fra ca. 20 til
ca. 200°C og et tryk i omradet fra ca. atmosferisk tryk til
ca. 35 atm.

6. Fremgangsmade ifplge et hvilket som helst af kra-
vene 1-5, kendetegnet ved, at den gennemfgres i
veskefasen.

7. Fremgangsmade ifglge et hvilket som helst af kra-
vene 1-6, kendetegnet ved, at monosaccharidet

udggres af en ketohexose.

8. Fremgangsmade ifglge krav7, k ende tegnet
ved, at ketohexosen er fructose.

9. Fremgangsmade ifgplge et hvilket som helst af kra-
vene 1-6, kendetegnet ved, at monosaccharidet
udgpres af en aldohexose.

10. Fremgangsmade ifglge krav 9, kende t e g-
n e t ved, at aldohexosen er glucose.

11. Fremgangsméde if¢lge et hvilket som helst af
kravene 1-10, k end e t e g n e t ved, at oligosaccharidet
udgpres af et disaccharid.

12. Fremgangsmdde ifglge krav 11, kende t e g-

n e t ved, at disaccharidet er maltose.
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13. Fremgangsmade ifglge krav 11, kende t e g-
n e t ved, at disaccharidet er saccharose.

14. Fremgangsmidde ifplge et hvilket som helst af
5 kravene 1-13, kende tegnetved, at monosaccharidet

udvindes fra adsorbenten ved desorption med vand.
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