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Erotusmenetelmd ja silld saadut tuotteet., - Separations-

férfarande och med det erhallna produkter.

Keksinndn kohteena on menetelmd, jolla yhdisteitad, jotka
oleellisesti polaarittomissa liuottimissa muodostavat
sekamisellejid tai ko-misellejd, sisdltdvdstd seoksesta

otetaan talteen jonkin mainitun yhdisteen suhteen rikastunut

jae.

Erds tdllaisten yhdisteiden luokka on kasvis- tai eldinpe-
rdiset fosfatidit tai fosfolipidit. N#@mid fosfolipidit,
erityisesti soijapavun fosfolipidit, muodostavat miselli~
aggregaatteja polaarittomissa oraaanisissa liuottimissa,
erityisesti heksaanissa. Ndmid misellit muodostuvat molekyyli-
liittymien kautta, ja niiden molekyvlipainot voivat olla
niinkin korkeita kuin 500.000. Fosfolipidien polaariset

ja varautuneet osat muodostavat misellien ytimen, kun

taas esterdityjen rasvahappoien hiilivetvosat muodostavat
polaarittomat ulkokuoret. Monet polaarittomat ei-lipidiset
komponentit, kuten sokerit, steroliglvkosidit, vesi,
proteiinit jne. voivat miselloitua mukana, so., nditi
komponentteja on mukana fosfolipidimisellien polaarisessa
ytimess#d. Misellien muodostamisesta johtuen fosfolipidit
liukenevat helposti‘heksaaniin huolimatia niiden polaarisista
ja ionillista rakenteista., Sama koskee sokereita, steroli-
glykosideja jne., jne., jotka mydés liukenevat heksaaniin

ko-misellien muodostumisen kautta.

Soijapapudljyd saadaan teollisesti tavallisesti uuttamalla
kuumalla heksaanilla murskatut ja pelletoidut pavut.
Heksaaniliuos sis&ltdid pddasiasssa glyseridisliva mutta
myds pienempid midria fosfolipideitd, vapaita sokereita,
steroleja, steroliglukosideja jne. Fosfolipidien suhde
glyseridigliyyn on tavallisesti valilld 1:30 ja 1:40,
Fosfolipidit muodostuvat pddasiallisesti nelidstd kompo-

nentista:
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Fosfatidyylikoliini (jdljempinid kavtetddan lyhennvsta

FK), fosfatidyvlietanoliamiini (FE), fosfatidyyli-inositoli
(FI), fosfatidiinihappo (FH). Soijapavun fosfolipidit
sisdltdvit lisdksi pienid mddrid muita yhdisteitd, esi-
merkiksi fosfatidyyliseriinia (FS), kardiolipiinid (KL),
sfingofosfatideja (SF), ja osittain hydrolysoituneita
yhdisteitsd, joita yleisesti kutsutaan lysofosfolipideiksi,
esimerkiksi lysofosfatidyylikoliinia (LPK). Soijapapujen
puhdistamattomassa heksaaniuutteessa kaikki nami eri
fosfolipidilajit ovat mukana sekamiselleini, jotka sisdltavit
myés keramiselloituneita ei~lipidejd, kuten vapaita soke-

reita, steroliglykosideja jne.

Raa'an soijapapudlijyn puhdistamista varten on poistettava
fosfolipidit ja niiden kontaminaatiot sokereiden jne.
kanssa. Olemme keksineet menetelmian (brittildinen patentti
n:o 1,509,543), jossa soijapapujen puhdistamaton heksaani-
uute, josta kiAytetddn myds nimitvstd puhdistamaton scdija-
paputl jy-heksaani-misella, ultrasuodatetaan paineen alla
sopivan puolildpdisevdn kalvon 1ldpi, joka pddstda glyseridi-
6ljyliuoksen kulkemaan heksaaniin, mutta joka pid&ttad
kaikki fosfolipidit yhdessd sokerien, steroliqlvkosidien
jne. kanssa, jotka muodostavat komiselleid fosfolipidien
kanssa heksaaniliuaoksessa. T&113 menetelmdllid on siten
mahdollista erottaa tdysin fosforittomat lipidit (so.
triglyseridit, vapaat rasvahapot jne.) fosfolipideistsd

ja niihin liittyvistd ei-lipideistd (esimerkiksi sokereista
jne.). Heksaanin poistaminen ultrasuodoksesta tuottaa
6ljyd, jossa ei ole lainkaan fosfatideija, kun taas reten-
taatti-misellasta saadsan tislattaessa kaupallista lesi~

tiinia.

Téamdn tyyppisid kaupallisia lesitiinejd voidaan saada

myds muulla keinoin, esimerkiksi ensin tislaamalla heksaani
pois puhdistamattomasta soiiapapuéliy-heksaani-misellasta
ja sen jdlkeen erottamalla fosfolipidit hydratoimalla
kuuman veden tai hdyryn kanssa, mikd tekee ne liukenemat-



~ tomaksi @ljyyn, josta ne voidaan sen jdlkeen helposti
poistaa sentrifugoimalla. Fosfolipidien kaupalliset lesi-
tiinit sis&dltiviat myds glyseridirasvoja, piagmentteisd,
sokereita, steroliglykosideja ja muita epédpuhtauksia.
Kaupallisen soijapapulesitiinin suurinpiirteinen koostumus

on annettu seuraavassa taulukossa:

Glyseridirasvat ' noin 35 %
Vapaat sokerit 3.5 %
Steroliglykosidit ja

niiden esterit noin 5-7%
FK noin 13-15%
FE noin 12-14%
FH noin9-12%
FI noin 10-15%
Muut fosfolipidit noin 3-5%.

Kuten jo edelld mainittiin, muodostavat kaikki fosfolipidit
heksaaniliuoksessa huomattavan kokoisia sekamiselleja,
jotka voidaan t#dysin erottaa glyseridioliyistd ultrasuodat-

tamalla sopivan puolildpdisevan kalvon lapi.

~Nyttemmin on ylldtt&en havaittu, ettsd tietyissd liuotin-
seoksissa on misellien muodostuminen selektiivista, so.
yksi tai useampi yhdiste, joka tavallisesti joutuu suuriin
sekamiselleihin, jd&dvat osaksi tai kokonaan ulos miselleists
ja esiintyvat nyt liuotinseoksessa molekyvlitilassa.

Taman havainnon avulla on mahdollista fraktioida t&dllaiset
yhdisteet, jotka muodostavat sekamiselleid., Esimerkiksi,
kun yhdisteiden liuos liuotinseoksessa, jossa tapahtuu
selektijvistd misellien muodosltusta, saatetaan kosketukseen
puoclildpédisevin kaivon kanssa, yhdiste tai yhdisteet,

Jjotka osittain tai kokonaan jadvat pois miselleistsi,

kulkevat membraanin ldpi liuenneessa molekyvlitilassa.

Keksintt tuo siten esiin menetelmidn, jolla yhdisteitsi,
jotka oleellisesti polasarittomissa liuottimissa muodostavat

sekamisellejd, sis#dltdvistid seoksesta otetaan talteen
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jonkin mainitun yhdisteen suhteen rikastunut jae, Jjossa
menetelmasssd tidmén seoksen liuos sopivassa liuotinseoksessa,
jossa tapahtuu selektiivistid misellien muodostumista,
saatetaan kosketukseen paineen alla puolildpdisevidn kalvon
kanssa, joka erottaa seoksen fermeaatiksi ja retentaatiksi,
ja otetaan talteen rikastettu jae retentaatista ja/tai

permeaatista poistamalla siitd liuotin.

Keksinntn mukainen menetelms sopii eritvisesti fosfatidien
fraktiointiin., Kun soijapavun fosfolipideid liuotettiin
hiilivetyliuottimen ja alkoholin seokseen, esimerkiksi
heksaanin ja isopropanelin (4:1) seokseen (sen sijaan.

ettd liuotettiin heksaaniin tai muuhun puhtaaseen hiili-
vetyliuottimeen), FK ei joutunut fosfolipidien sekamisel-
leihin tai joutui niihin vain epédtdydellisesti., T&llaisen
liuoksen ultrasuodatus johti suodokseen (mistd syysta

sitd kutsutaan permeaatiksi), joka sisdlsi pddasiassa
glyseridirasvoja ja FK ja pienid madria FH ja FE, Kalvo
pidatti ldhes kokonaan sokerit, Fl:n ja erddt muut mddrdltddn
vidhdisemmidt fosfolipidit kuten myds suurimman osan FH:sta

ja FE:sté.'Téllé menetelmdlld on siten mahdollista fraktioida
fosfolipidit ultrasuodattamalla sellaisella tavalla,

ettd lukuisten fosfolipidien seoksesta voidaan valmistaa
rikastettua FK ja/tai rikastettua FI.

Sopivat 1iu0tinseokset sisdltdvit oleellisesti polaaritonta
liuotinta ja polaarista liuotinta, N#diden kahden liucttimen
suhde midardd sekd erotusmenetelmin selektiivisyyden ettid |
saannon. Ndiden kahden livottimen optimisuhde riippuu

seka kyseisisté kdytetvistd liuottimista ettd itse rikas-
tettavasta yhdisteestd. Kyseiseen erotusmenetelméadn kiaytet-
tyjen liuottimien optimisuhdes voidaan helposti mdarittas
yksinkertaisin kokein. Esimerkiksi on havaittu, etta

kun soijapapufosfolipidien liuos polaarittoman ja polaarisen
liuottimen seoksessa, joka sisé@ltad 1 - 5 % polaarista
livotinta, saatetaan kosketukseen puolildpidisevdn kalvon
kanssa, suurin osa steroliglvkosideista, steroliglukosi-

diestereista, steroleista ja glyserideistd kulkee kalvon
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l8pi. Esimerkkejd polaarittoman ja polaarisen liuottimen
sopivista seoksista ovat: heksaani/alkoholi, dietyylieet-
teri/asetoni, kloroformi/metanoli jhe. Retentaatista

voidaan siten saada talteen fosfatidien suhteen rikastunut
jae. Kuitenkin, kun polaarisen liuottimen m&ird retentaatti-
liuoksessa nostetaan 20 - 25 %:iin, PK kulkee kalvon

ldpi. THA114 kaksivaiheisella menetelmd 113 voidaan viimeisestd
permeaatista ottaa talteen PK:n suhteen rikastunut jae,

joka sisdltasd vidhdn sokereita, sterolia, steroliglukosideja
ja niiden estereitid ja glyseridejd., Saadulla tuotteella

on hyvin vaalea keltainen vari. Frotusmenetelmd voidaan
luonnollisesti toistaa kuinka usein tahansa kidyttamidlla
samoja liuottimia eri suhteissa tai muita liuottimia

samassa tai eri suhteessa.

Sopivat polaarittomat liuottimet ovat oleellisesti ap-
roottisia, kuten heksaani ja muut hiilivedyt, eetterit,
kuten dietyylieetteri, ja esterit, kuten etyyliasetadtti,.
Myds halogenoituja hiilivetyijd, eettereitid ja estereitd
voidaan kidyttai, esimerkiksi kloroformia, metvleenikloridia,
metyieenidikloridia, etyleenimono~-, di- ja trikloridia

jne.

Polaariset liuottimet ovat oleellisesti proottisia; parhaiten
kdytet#dn alempaa yksiarvoista alkoholia, kuten metanolia,
etanolia, propanolia, isopropanolia, butanolia, isobutanolia
jne. tai ketonia, joka enolisessa muodossaan kavttaytyy

kuten proottinen liucotin, esimerkiksi asetonia, metyyli-

etyyliketohia jne.

Polaarisen liuottimen suhde polaarittomaan liuottimeen
riippuu mukana olevien aineiden laadusta. yhdisteists,
jotka halutaan pidéttdsa retentaattiin, ja yhdisteista,
jotka halutaan pddstdd permeaatin lapi. Yleensd liuotinseos
sisgltdd 1 ~ 50 painoprosenttia polaarista liuotinta.

Kun halutaan, ettd PK kulkee membraanin ldpi, liuotinseos

sisiltdd tavallisesti 15 - 30 painoprosenttia polaarista
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livotinta, parhaiten 20 - 25 painoprosenttia,

PK:n suhteen rikastuneiden jakeiden valmistamiseksi on
ldhtdaine parhaiten kasvisfosfatideja sisdltédvd seos,
kuten puhdistamattomat soijapapufosfatidit tai lesitiini,.
Voidaan lahted mybds fosfatidijakeesta, joka on rikastettu
PK:n suhteen jollakin muulla menetelmdlld, esimerkiksi

uuttamalla puhdistamattomat fosfatidit alemmalla alkohglilla,

Edelleen on havaittu, ettd veden mukanaolo vaikuttaa
misellien muodostumiseen ja siten erottumiseen. Fosfatidit
voivat sitoa vettd 30 %:iin asti; fosfatideia sisdltava
seos voi siten sisdltdd noin 1 - 30 painoprosenttia

vetti.

Misellien muodostumiseen vaikuttaa myds suolojen, eritvisesti
2- ja 3-valenssisten kationien, kuten magnesiumin, kalsiumin,
alumiinin ja raudan suolojen mukanaolo, fosfatideja Sisaltdvi
seos tehd&ddn tavallisesti sellaiseksi, ettd se sisaltdd
tdllaista suolaa noin 0,1 - 5 painoprosenttia. Yleensa
puhdistamattomat fosfatidiseokset sisAltdvat riittdvdsti
magnesiumia ja kalsiumia. mutta erdissd tapauksissa,
erityisesti alkoholiin liukenevilla fosfatidijakeilla,

on toivottavaa lisit#d enemmdn nditd samoja tai erilaisia

kationeja.

Kun suoloja lis&tdidn, ne voidaan lisdtd fraktioitavaan
fosfatideja sisdltdvddn seokseen, mutta myés vesipitoiseen
lietteeseen, joka on saatu poistamalla kumimaiset ainekset

kasvistljysta, tai myts kuminpoistoon kidytettvyyn veteen.

Veden ja/tai suclojen lisddminen suurentaa misellien
kokoa, jolloin voidaan kidytkd& suuremman erotusraijan
omaavia membraaneja ja ndin lisdtd tehoa. Vaikutusta

voi kuitenkin olla myds selektiivisyyteen.

Yhdisteiden fraktioitava liuos saatetaan kosketukseen
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membraanin kanssa paineessa. Yleensd absoluuttinen kdytetty

paine on 1 - 50 baria, parhaiten.Z - 10 baria.

Lémpﬁtila, jossa menetelmd suoritetaan, ei ole kriittinen.
Menetelmd voidaan siten suorittaa miss# tahansa ldmpotilassa
kdytetyn liuotinseoksen jadtymispisteen ja kiehumispisteen
vidlilla., Korkeammissa lampotiloissa on virtausnopeus

kuitenkin tavallisesti suurempi.

Puolildpdiseville kalvoille, jotka voivat olla isotrooppisia
tai anisotrooppisia, huokoisia tai huokesottimia, on
tunnusomaista niiden erotusraja, joka mHdritellddn sind
molekyylin tai molekyylikompleksin kokona., joka juuri

ja juuri voi kulkea kalvon l&pi. Erotusraja ilmoitetaan
nimellisind molekyylipainoyksikkdind, Keksinndn mukaiseen
menetelm&didn sopivat kalvot., joiden erotusraia on vdlilla
500 ja 300.000. Erotusraija on parhaiten vdlillid 1000

ja 15.000. Kalvoien tulisi luonnollisesti kestid kivtettya
liuotinseosta. Edellsd viitatussa brittiliisessi patentti-
julkaisussa 1,509,454, joka tdssa on annettu viitteeni,

on esitetty laaja kuvaus sopivista kalvoista.

Sopivia esimerkkejid ovat Diaflo-kalvoina tunnettuien

Amicon XM ja PM sariojen kalvot, jotka' kdsittdvit poly-
etyleenistd tehdylle tukikerrokselle asennetun polysulfoni-
kuoren, esimerkiksi difenyyli-4,4'-disulfonyyli- tai
difenyyli~eetteri-4,4'~-disulfonyylipolymeeri-kuoren.

Muita sopivia kalvoija ovat Rhone-Poulenc'in markkinoimat

ja polyakrylonitriilikuoren sis&ltdvidt kalvot Abcor'in

markkinoimat kalvot, jotka on varustettu polyamidikuorella,.

Membraania voidaan kdytt#d missa tahansa tavanomaisesti
kdytetyssa muodossa, kun ndm# sopivat valitulle kalvo-
materiaalille, Kalvoa voidaan kayttdd siten levy-, putki-
tai kuitumuodossa, vaikkakin elastomeeriset kalvot sopivat
huonommin jdlkimmdiseen muotoon. Levy- ja putkimuodossa

on kalvoa tuettava ainakin niin hvyvin mekaanisesti, ettd
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se kestdd ne hydrauliset paineet, jotka siihen kohdistetaan
suodatuksen aikaansaamiseksi. Tuki voi olla huokoisena

metalli-, lasikuitu~- tai muuna huokoisena javkk&nd raken-

teena.

Tamédn keksinnon menetelmid toteutettaessa voi olla tarpeen
kisitelld kiytetyt kalvot niin, ettd ne sopivat myds
kdyttoon, jossa vettd ei ole mukana. Valmistajalta saataessa
monet kalvot ovat jo esimerkiksi kostutetut vedelld tai
glyserolilla ja ne on esikdsiteltdvd saattamalla ne perdkkdin
kosketukseen veden, vdliliuottimen ja menetelmissid kaytet-
tdvdn laimennusliuottimen kanssa. Kun jdlkimm&ainen on
heksaani, vdliliuottimena voidaan kavttda isopropanolia,
mutta alan ammattimiehet voivat loyt&d&d muitakin sopivia
livottimia. Vdliliuottimen on sekoituttava, vaikkakin

vain rajoitetusti, sekd veden ettid laimennusliuvottimen
kanssa. Kalvo on myds suositeltavaa késitelld samanlaisella
pesumenettelylld pitkdaikaisen kadvton jalkeen, jotta -

kalvon tehokkuus palautuisi.

Keksintdd on havainnollistettu seuraavilla esimerkeilli

niihin kuitenkaan rajoittumatta,

Fsimerkki 1

2 kg Soijapapulesitiinié, josta rasva oli poistettu,
livotettiin seokseen, joka sisdlsi 6 kg heksaania ja

2 kg isopropanolia. Saatu liuos ultrasuodatettiin 50°C:ssa
ja 3,8 bar paineessa polyakrylonitriilikalvon l#dpi, jonka
erotusraja oli 15.000 (T6B, Messrs Patterson Candy
International, Whitchurch, Hampshire, Englanti (koko-

naispinta-ala 0,04 m?)).

Ensimmdisestd 2,9 ka:sta permeaattia, joka saatiin 2
tunnissa (so. virtaus 36 kg/mz.h), saatiin 31,2 g
fosfolipideja. Talteenotettu liuotin lisdttiin uudelleen
retentaattisdiliodn ja jatkettiin ultrasuodatusta. Yhteensi

saatiin 6 jaetta.



Jae I 2,9 ka permeaattia 31,2 g fosfolipideja
Jae II 3,2 kg " 31,2 g

Jae III 3,1 kg " 34,6 g "

Jae IV 2,5 kg " . 24,2 g "

Jae V 3,2 kg " | 25,3 g "

Jae VI 1,9 kg " 19,2 g "

Fosfolipidipermeaatti (165,7 g) analysoitiin kokonaisuutena.
Seuraavassa taulukossa on esitetty tulokset verrattuna
lahtdaineina kaytettyihin, rasvattomiin soijapapulesi-

tiineihin,

e — - - ———

Rasvattoman Permeaatin

soijapavun fosfolipidit
fosfolipidit
Fosfori yhteensid - 3,01 2,58
Sokerit yhteensia 5,1 % 0,1 %
FK ' N 25,0 51,2 %
FE . 24,7 % 14,2 %
FH 9,1 % 3,6 %
FI | 14,5 % 0,3 %
LFK 1,6 % 2,8 %
Muut fosfolipidit 5,9 % 0,1 %
Steroliglukosidit 2,1 % 2,6 %
Esterdidyt steroli-
glukosidi 7,8 % 10,4 %
Erittelemdttomat (steroli+
glyseridit jne.) 4,2 % 14,8 %

R+ - p——— — = - — - s ——

Esimerkki 2

Kaupallinen soijapapulesitiinindyte, joka oli rikastettu
FK:n suhteen uuttamalla alkoholilla (Bolec F 304, Oelwerke

Spyck), ultrasuodatettiin kuten esimerkissd 1., Lesitiinid
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liuotettiin yhteensd 1,5 kg seokseen. joka sisdlsi 7,5

kg heksaania ja 2,5 kg isopropanolia. Permeaattiin saatiin
yhteensd 1,066 kg lesitiinid. Sekd lahtdaineena kaytetysta
Bolec F 304:stid ettd permeaatin lesitiinistd poistettiin

rasva ja suoritettiin analyysi. Tulokset on esitetty

seuraavassa:
Rasvaton lahto- Rasvaton permeaat-
ainelesitiini tilesitiini

Sokerit 10,2 % 0,1 %

FK 52,8 % ) 65,0 %

FE 10,6 % 7,7 %

FH 4,0 % ' 1,2 %

FI 3,4 % 1,0 %

LFK : 1,1 % 2,1 %

Muut fosfolipidit 4,5 % 1,2 % ’

Muut komponentit

(sterolit, steroli-

glukosidit ja es-

terit jne.) 13,4 % 21,8 %

. —— — e e e e

Nidma tulokset osoittavat, ettd kaupallisesta lesitiinisti
voidaan poistaa sokeri ja rikastaa se FK:n suhteen suo-
dattamalla t&mi publilépéisevﬁn kalvon lapi, jos se on

livotettu sekaliuottimeen.
Esimerk&iﬂz

Soijapapufosfatidi-niytteestsd (kaupallinen lesitiini)
valmistettiin rasva pesemidlld se useaan kertaan kylmidlla
asetonilla ja sen jdlkeen kuivaamalla. 80 g rasvattomia
fosfatideja liuotettiin 320 g:aan heksaanin ja etanolin
(75:25, tilavuus/tilavuus) seosta. Edell&d mainittu liuos
(syotts yhteensd 400 ml) ultrasuodatettiin 20°C:ssa ja

4 bar paineessa Amicon 401 S modulilla, johon oli sovitettu
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palysulfonikalvo PM 10 (valmistaia myds Amicon GmbH,

Witten (Ruhr), Saksa-BRD), jonka erotusraja oli 10.000.
Tuotetta saatiin 300 ml. Ultrasuodatetusta permeaatti-
livoksesta saatiin kuiviin haihdutettaessa 8,4 g vaalean-
keltaista jdanndstd, jonka yksittdisten lipidikomponenttien
maard anmalysoitiin, Samalla tavalla analysoitiin myds
kaupallinen rasvaton lesitiini. Tulokset on esitetty

seuraavassa taulukossa:

TAULUKKO

r— - bt —

Rasvaton lidhto- Rasvaton per-

ainelesitiinni  meaattilestitiini
Sokerit 6,8 % £0,2 %
FK 2132 % . =59)24%
FE 17,1 % 10,9 % .
FH 8,3 % 3,1 %
FI 17,0 % 1,5 %
LFK 2,7 % 0,9 %
Muut fosfolipidit 9,6 % 2,8 %
Muut komponentit 17,3 % 21,4 %

~ (sterolit, steroli-
glukosidit ja es-

terit jne.)

Esimerkki &4

Liuos, joka sisdlsi 3,5 kg kaupallista soiiapapulesitiiniéi,
liuotettiin 30 kq:aan liuotins=zosta, joka sisdlsi heksaania
ja etanolia tilavuussuhteessa 95:5, Sen jdlkeen seos
ultrasuodatettiin kuten esimerkissi 1. 27,7 1 ultrasuodosta
tislattiin, jolloin saatiin 1 kg rasvaseosta, joka ohut-
levykromatograafisen (TLC) analyysin perusteella sisdlsi
syurimmaksi osaksi triglyseridicliyd yhdessd vapaiden
sterolien, steroliestereiden, vapaiden rasvahappo.ien

kanssa ja pienehk®jd mddrid sterolialykosidien rasvahappo-



12

estereiti.

Tdastd ultrasuodoksesta talteenotettu liuotin palautettiin
retentaattiin ja jatkettiin ultrasuodatusta. Seuraavasta

20 litrasta ultrasuodosta saatiin, kun liuotin tislattiin,
0,7 kg rasvaseosta, joka sis#lsi sen lisdksi, ettd siini

0li pienehkdisd ma&rid triglyserideijd ja vapaita rasvahappoia,
pddasiallisesti steroleja ja esterdityid steroliglvkosideja
ja hyvin pieni# m#drisa FK. Talteenotettu liuotinseos
palautettiin jédlleen takaisin retentaattiin ja jatkettiin
ultrasuodatusta. Lopuksi kaikki jakeet analysoitiin ohut-

levykromatograafisesti. Tulokset on esitetty seuraavassa:

Jae Kaytetty Ultrasuoda- Pddkomponentit TLC:n
liuotinseos tetun 1li- -perusteella
pidin saanto

o = wm J—— ——— — —_ — —

1 Heksaani + Triglyseridit, vapaat
% etanoli 1.000 g rasvahapot, sterolit
ja steroliesterit”
2 Heksaani + Sterolit, estersidyt
% etanoli 700 g steroliglukosidit, FK
3 Heksaani + Psdasiassa FK (noin
10% etanoli 730 g 65%), loput muodostuu

FE:std, steroliglukosi-
deista ja FH-hivenista

4 Retentaatti, (so, - Pidasiassa Fi, FH,
jae, joka ei 1lia- FE ja sokerit
padissyt kalvoa) 1.100 g e <

. — — .— -

Esimerkit 5 - 9

Useiden erilaisten liuotinseosten vaikutus fosfolipidien
fraktioitumiseen ultrasuodatettaessa tutkittiin. Kiéytetvt
laitteistot ja olosuhteet olivat samat kuin mitid on kuvattu
esimerkissid 3. Tulokset on esitetty seuraavassa taulukossa.
Saadut tuotteet (permeaatin ja retentaatin lipidit) analy-
soitiin puolikvantitatiivisesti ohutlevykromatografialla.
Kaikissa seuraavissa esimerkeissd kdvtettiin kaupallista,

rasvatonta soijapapulesitiinid, jonka koostumus oli seuraava:
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Vapaat sokerit : 7,5 %
Steroliglukosidit

ja niiden esterit _ 12,0 %
FK 23,0 %
FE 19,0 %
FH ' 10,0 %
FI . 22,0 %
Muut 6,5 %

Kaikissa esimerkeissd (5-9) on ilmeistd, ettd FK-
konsentraatio permeaateissa kasvoi suﬁresti, kun taas

FI:n ja sokereiden konsentraatiot pienenivat hyvin te-
hokkaasti. FI ja sokerit Juonnollisesti rikastuivat voimak-
kaasti retentaattiiakeeseen, so. jakeeseen, joka ei ldpdissvyt

kalvoa.

»
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ESIMERKKEJA 5 - 9 KOSKEVA TAULUKKO

— —— So

Esim. Kaytetty kalvo Kaytetty Permeaattijakeen si-
n:o (kauppanimi/ liyotinsysteemi |s81tdmédn tuotteen
valmistaja) (til.suhde) koostumus (TLC:1lla
‘ madritettynd
— a————— e — — — : : - - =
5 Polykarylonit- Kloroformi- FK = 56 %
riili (Iris 3042{ metanoli iz 6%
- ex Rhone-Poulenc) (85:15) F =23 %
FI = 1 %
Sokerit = %
I e A ' - - -
6 l Polysulfoni "Dietyylieetteri-'FK ¢ = 59 %
(DIAFLO-PM 10 etanoli - IFE = 10 %
ex Amicon) etV (756259 i . FH = 3%
i | ! FI = 0,2%
| Sokerit = 0,5 %
- o —— -
7 Polysulfoni ajo .. Steroliglu-
| (PM 10 ex !éieeyy!l' ... kosidit = 50 %
. ‘eetteri-aseto-. " -
| (Amicon) lnilla ja niiden
‘(90.10) jesterit
| ) Sterolit = 25°%
: ) Vapaat
I I lrasvaha-
| pot = 15 %
| ol PR =08
! oo l
| I 2.ajo di- lFK = 65 %
. jetyylieetteri- FE = 10 %
. | jetanotillac FH = 8 %
I ' (75:25) FI = 0,2 %
i _i |Sokerit = 0,4 %
IB olysulfoni Heksaani-eta- FK = 58 %
PM 10 ex noli-MgSOA:n FE = 6 %
! Amicon) 10% vesiliuos IFH = 2%
| l (75:22:3) IFI = 0,2 %
' | lSokerit = 0,3 %
Steroliglu~-
| lkosidit
! : ja niiden
; | : L . _ _ estemit = 25% _ _|
3 Polysulfoni {Hekszani-isopro- K = 62 &
(PN 10 ex panoli-Mg-oleaat~fE = 6 %
I fmcion) ti (75:24,8:0,2) FH = 1%
: = 0,2 %

I
- : Egkegit = 0,4_%
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Patenttivaatimukset

1. Menetelm3 ottaa talteen oleellisesti polaarittomissa liuot-
timissa sekamiselleji muodostavia fosfatideja sisdltdvéastd
seoksesta jakeen, joka sisdltdd runsaasti jotakin edelld
mainittua fosfatidia, t unnet tu siitd, ettd mainitun
seoksen liuos oleellisesti polaarittoman ja polaarisen liuot-
timen liuotinsysteemissd, jossa tapahtuu selektiivistid misel-
lien muodostumista, saatetaan kosketukseen paineen alla puoli-
ldpdisevin kalvon kanésa seoksen erottamiseksi permeaatiksi ja
retentaatiksi, ja jollakin mainitulla fosfatidilla rikastettu
jae otetaan talteen retentaatista ja/tai permeaatista poista-

malla siitid liuotin.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tu nne¢t tu
siitd, ettd oleellisesti polaarittomana liuottimena kHytetd&n
hiilivetyd, kuten heksaania, halogenoitua hiilivetyd, kuten

kloroformia, eetteri&d, kuten dietyylieetterid ja/tai esterisd,

kuten etyyliasetaattia.

3, Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t u n -
nettu siitd, ettd polaarisena liuottimena kdytetdin
ketonia, kuten asetonia ja/tai alempaa yksiarvoista alkoholia,
kuten metanolia, etanolia, propanoli, isopropanolia, butanolia

tai isobutanolia,

4. Patenttivaatimuksen 1 - 3 mukainen menetelm3d, t u nne t -
t u siitd, ettd kdytetddn puolilipdisevidid kalvoa, jonka
erotusraja on 500 - 300,000, edullisesti 1,000 - 15,000,

5. Patenttivaatimuksen 1 - 4 mukainen menetelmi, t u nne t -
t u siitd, ettd liuos saatetaan kosketukseen kalvon kanssa
1l - 50 barin, edullisesti 2 - 10 barin absoluuttisessa

paineessa,

G150/7
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6. Patenttivaatimuksen 1 - 5 mukainen menetelma, t u nne t -

t u siiti, ettd seos on alkoholiin liukeneva fosfatidijae.

7. Patenttivaatimuksen 1 - 6 mukainen menetelmd, t u n ne t -
t u siitid, ettd fosfatideja sisdltdvi seos sisdltdd 1 - 50

paino~-% vettd.

8, Patenttivaatimuksen 1 - 7 mukainen menetelmd, t u nne t -
t u siit, ettd fosfatideja sisdltdvd seos sisdltdd 0,1 - 5
paino-% 2~ tai 3-valenssisen kationin suolaa, parhaiten magne-

sium~ tai kalsiumsuolaa.

9, Patenttivaatimuksen 1 - 8 mukainen menetelmd@8, tunnet -
t u siitd, ettd permeaatista otetaan talteen fosfatidyyli-

koliinisuhteen rikastunut jae.

10, Patenttivaatimuksen 1 - 9 mukainen menetelmi, ¢t u n n e t-
t u siitd, ettd retentaatista otetaan talteen fosfatidyyli-

inositolin suhteen rikastunut jae.

)30/5
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Fatentkrayv ,

1. Férfarande fdr att ur en vlandning innehéllande forenin-

ycary, vilka 1 viigentligt icke-poliira l10sningsmedel bildar
tillvarataga en anrikad fraktion av nagon av

blandmiceller,
niamnda fCreningar, X @& nnetec knat d&drav, att en

l0sning av nimnda blandning i ett lidmpligt ldsningsmedelssys-
tem, dir selextiv micellbildning dger rus, bringas under tryck
1 kontakt med en halvgenomtridnglig hinrna, som separerar bvland-

ningen till permeat och retentat, och den anrikade fraktionen
tillvaratas ur retentatet och/eller permeatet genom att av-
liigsna losningsmedlet.

2. F¥orfurande enligt patentkrav 1, k d nne tec knat
ddrav, att som lUsningsmedelsblandning anvidndes en blandning,
gsom vidsentligen innehéller icke-poldrt 10sningsmedel och

polir ldsning.

3., Forfarande enligt patentkrav 1 eller 2, k i nneteck-
ddrav, att som vidsentligt icke-polirt ldsningsmedel
sasom

nat
anvindes kolvdte,sfsom hexan, halogenerat Kkolvite,
kloroform, eter sfsom dietyleter,ockh/eller ester, sdsom etyl-

acetat.

4, Forfarande enligt patentkrav 2 eller 3, k & nneteck-
nat dirav, att som poldrt l¥sningsmedel anvindes keton,
sdsom aceton och/eller ldgre envidrdig alkohol, sdsom metanol,

etanol, propanol, isopropanol, butanol eller isobutancl.

5. Forfarande enligt patentkrav 1 -« 4, Kk @ nneteck-
nat didrav, att anvindes en halvgenomtringlig hinna, vars
separationsgrins dr 500 -~ 300,000, foretrddesvis 1,000 -

15,000.

6. Forfarande enligt patentkrav 1 - 5, kd nneteck-
dirav, att ldsningen bringas i kontakt med en hinna
foretrddesvis 2 - 10 bar absoclut.

nat
vid ett tryck av 1 - 50 bar,

7. Forfarande enligt patentkrav 1 - 6, kd nneteck-

I 3878
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nat ddrav, att den behandlade blandningen &dr en blandning

som innehaller fosfatider.

8. Forfarande enligt patentkrav 7, k @ nnetecunat
didrav, att &r en i alkohol 18slig fosfatidfraktion.

9. Porfarande enligt patentkrav 7 eller 8, k@ nne tec k-
nat dirav, att den fosfatidhaltiga blandningen innehéller

1 - 30 viktprocent vatten.

Al

10, Forfarande enligt patentkrav 7 - 9, k @& nneteck-
nat dirav, att den fosfatidhaltiga blandningen innehdller
0,1 - 5 viktprocent 2- eller 3-valent katjonsalt, fore-

tridesvis magnesium-~ ellexr kalciumsalt.

11. Férfarande enligt patentikrav 7 - 10, k@ nne -
t e c knat didrav, att ur permeatet tillvaratages en

fraktion anrikad pad fosfatidylkolin.
12. Forfarande enligt patentkrav 7 - 11, k@ nne -
tecknat didrav, att ur retentatet tillvaratages en

fraktion ansikad p& fosfatidylinositol.

13. Forfarande enligt patentkrav 1 - 12, védsentligen sasom
ovan beskrivits, speciellt med hédnvisning till exemplen.

14. En blandning anrikad p& en fdrening, alltid d& den er-
h&allits med forfarandet enligt patentkrav 1 - 13.

ERCR el
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