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Opfindelsen angdr en fremgangsmdde til chromatografisk separering
af sukkerarter eller sukkeralkoholer i vandholdige systemer under
anvendelse af en med 2-6 % divinylbenzen tverbundet sulfoneret

polystyrenharpiks i cylindriske kolonner uden mellemvagge og med

en diameter p& mindst 1,2 m og en hejde pa 2,5 - 6 m.

Chromatografiske separeringer og fraktioneringer af organiske og
uorganiske stoffer pa ionbytterharpikser er vidt diskuteret i lit-
teraturen. De beskrevne fremgangsmader er i de fleste tilfalde
analytiske processer gennemfert i sma laboratoriekolonner. Selv

om separeringsfremgangsmdder foreslds til kommerciel brug, er de
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fleste forssg, pd hvilke forslagene er baseret, blevet udfert i
kolonner med smd dimensioner.

De teoretiske synspunkter pd chromatografiske separeringer beskri-
ves for eksempel i den af John Wiley, London, 1974 nyligt udgivne
bog "Introduction To Modern Liquid Chromatography", skrevet af
Snyder og Kirkland. De i denne bog fremfgrte teorier er for det
meste baseret pd forsgg med smd laboratoriekolonner.

Det er velkendt inden for teknikken, at ekstrapolering af labora-
torieresultater er svart. Iszr ved chromatografiske processer,
hvor teoretiske modeller er utilstrzkkelige, kan kommercielle anlzg
ikke konstrueres pd basis af data, som er opndet ved laboratorie-
forsgg. Det er velkendt, at det ikke er egnskeligt at anvende sto-
re harpikskolonner, f.eks. sédanne hvis diameter er sterre end 1
meter og hejde over cirka 2,5 meter, pad grund af dérlige separerings-—
resultater og p& grund af for stor fortynding af de eluerede kom-
ponenter, hvilke to faktorer ger processen ugkonomisk. Selv om
den indferte veske er tilfeort jevnt ved kolonnens gvre del, s& kan
en del af fronten bevage sig nedad med en hastighed, som afviger
fra den gvrige veskes hastighed, hvorved strgmningen sker skavt i
laget, og der forekommer "hale- og fingerdannelse". For at undgd
disse problemer er det gnskeligt, at veskefronten béde ved indfo-
ring af fraktionerbar oplgsning og elueringsvaske beveger sig vi-
dere nedad med ensartet hastighed, hvorved veskefronten danner et
i det vesentlige smalt band i horisontalplanet.

Disse tidligere problemer diskuteres for eksempel af Baddour i

US opatentskrift nr. 3 250 058. Gode separeringer er gennemfort
ved anvendelse af tynde laboratoriekolonner, men ved forseg péd at
tilpasse separeringen i en teknisk eller kommerciel mdlestok ved
anvendelse af kolonner med en diameter pd 5 cm eller mere, forekom-
mer "hale- og fingerdannelse"'i kolonnnen, som bd&de fordrsager for-
tynding og dirlige separeringsresultater. Baddour har forseggt at
overvinde disse problemer ved at anvende en indretning med tvear-
géende mellemvmgge indeni kolonnen for at f& den gennem kolonnen
strgmmende vaske til at streomme sideverts. Endvidere anser Baddour
det for nedvendigt at anvende disse mellemvaegge i kombination med
sidemellemvegge.
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Ideen om vertikal tvangsstyret stremning i kolonner i stor midle-
stok udvikledes videre af Lauer et al. i US patentskrift nr,

3 539 505, som indfgrte enheder til radial blanding i kolonnen
eller inddelte kolonnen i flere korte sektioner, som beskrevet i

DE offentliggerelsesskrift nr. 2 036 525. Yderligere en anden lesning
er beskrevet i DE offentliggerelsesskrift nr. 2 224 794 og det japan-
ske patentskrift nr. 73-68752, ifglge hvilke kolonnen mettes med op-
lgsningen, som skal separeres. Ved hjelp af de mettede kolonner og
modstremsstremning undgds de af tathedsgradienter i kolonnen for-

drsagede forstyrrelser.

De ovenfor beskrevne, temmelig komplicerede fremgangsméder ger det
muligt at udfere chromatografiske separeringer i stor mdlestok pa
kommerciel basis. Disse fremgangsmdder leder dog til indviklede
kolonnekonstruktioner og til fremgangsméder, som er svere at gen-
nemfgre i kommerciel mélestok. Hvis kolonnen indeholder indbygge-
de konstruktioner, opstdr der vssentlige problemer, né&r harpiksen
modstremsvaskes, eller ndr harpiksens ionform md mndres. Modstregms-
vaskning kreves i disse fremgangsmider efter et vist antal kreds-
1lgb, fordi mekaniske forureninger fra tilferselen eller eluerings-
midlet akkumuleres p& harpikslaget, s8ledes at kolonnens presta-
tionsevne gradvis forringes. Né&r harpiksens ionform zndres, &n-
dres szdvanligvis harpikspartiklernes volumen, hvilket medfegrer
kveldning eller krympning af harpikslaget. Det er &benbart, at
indbyggede konstruktioner i kolonnen udger en ulempe i séddanne situ-
ationer. Mzttede harpikslag og modstremsstremning leder ogsé til
indviklede konstruktioner, som beskrevet i DE offentliggerelsesskrift
nr. 2 224 794, eller til en kompliceret fremgangsméde ved anvendel-
se af systemet. I det franske patentskrift nr. 2 190 918 anfgres,
at kolonner med en diameter p& 3 meter og med en hgjde péd 7 meter

er blevet anvendt ved en fremgangsmdde til udvinding af sukker fra
melasse ved ionseparering; det fremgdr ikke af patentskriftet,
hvorvidt der er anvendt mellemvmgge. Fremgangsmdden ifglge det
franske patentskrift angdr dog ioneksklusionssepareringsprocesser,
hvorimod fremgangsmédden og indretningen ifplge den foreliggende op-
findelse vedrgrer chromatografiske separeringer.

Det har nu vist sig, at chromatografiske separeringer kan gennem-
fores i store cylindriske kolonner uden tidligere kendte indbyggede
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konstruktioner i form af mellemvagge og uden anvendelse af tid-
ligere kendte metningssystemer ved hjalp af en med 2 -~ 6 % divinyl-
benzen tvarbundet sulfoneret polystyrenharpiks under opretholdelse
af bestemte parametre for harpikspartiklerne og for selve separa-

tionsprocessen.

Dette opnds ved fremgangsm&den ifelge opfindelsen, som er ejen-
dommelig ved, at klassificerede ionbytterpartikler med en middel-
partikelsterrelse pd 0,2 - 0,5 mm, hvorved 95 % af partiklerne er
inden for Y 25 g at middelpartikelsterrelsen, under modstremsvask-
ning med vand pakkes til et lag med en gennemslippelighedskoeffi-
cient k pd fra 1 x 1010 til 4 x 1010 l/mz, hvorefter den oplesning,
som skal separeres, savel tilferes som eluéres med en stremnings-

hastighed p& 0,5 - 2 gange systemets kritiske hastighed.

Den chromatografiske kolonne omfatter en indretning til j®vn til-
forsel af en oplesning til toppen af laget og en indretning til
opsamling af oplesningen ved lagets bund. En passende anordning til
jevn tilforsel af oplesning til toppen af laget er beskrevet i US
patentskrift nr. 3 814 253. Ionbyttermassen omfatter homogene, iso-
tfope, sfariske ionbytterkugler eller -granuler med i det vesentlige
ens diameter og tilstrakkelig trykstyrke til at forhindre permanent
deformation under brugsforholdene. Den cylindriske beholders dia-
meter er mindst 1,2 meter, og dens hejde er 2,5 ~ 6 meter, noget
hojere end den enskede ionbytterkolonnehsjde. Kolonner med disse
dimensioner er snskelige for at kunne gennemfore en fremgangsmade
med tilstrakkelig ydeevne til at gere processen anvendelig i kommer-—

ciel malestok.

Ved fremgangsmaden ifwlge opfindelsen frembringes en enkel modstrems-—
tilfersel ved hjzlp af den separerbare vaskes henholdsvis eluerings-
midlets eget tryk. En javn stremning frembringes ved anvendelse af
harpikspartikler af ensartet steorrelse, ved sikring af en homogen
blanding af harpikspartikler, ved udvalgelse af en harpiks med en
middelpartikelsterrelse, som opviser minimal gennemstremningsmod-
stand under hensyntagen til fordelingskoefficienterne af materialet,
som skal separeres, ved frembringelse af en javn, turbulensfri til-

forsel ved selvtryk fra toppen af kolonnen og ved javn, turbulensfri
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aftagning af oplesningen fra kolonnens bund gennem indvirk-
ning af tyngdekraften. Dertil skal veskens stremningshastighed i
systemet vere 0,5 - 2 gange den kritiske hastighed.

Ionbytterharpikserne, som anvendes ved fremgangsmaden ifglge op-
findelsen, er sulfonerede polystyrenharpikser tvarbundet med

2 - 6 % divinylbenzen. Passende harpikser omfatter alkalimetal-
eller jordalkalimetalsalte af polystyren-sulfonat-kationbytter-
harpikser tvarbundet med divinylbenzen. Disse harpikser leveres

i almindelighed af producenten i visse kvaliteter og kornsterrel-
ser. Det har vist sig, at hvis harpikspartiklerne er af betydeligt
varierende sterrelse, bliver det svart at frembringe den rette
jevne stremning. Feglgelig er det ifwlge den foreliggende opfindelse
nedvendigt at klassificere de kommercielle harpikser videre for at
opnd harpikser med si javn partikelsteorrelse som muligt. Det har
vist sig, at opfindelsens formdl, inklusive god separering af kom-
ponenterne, opnas, hvis middelpartikelstorrelsen er i omradet

0,2 - 0,5 mm og 95 % af harpikspartiklerne er inden for t o5 o af
middelpartikelstorrelsen.

En anden faktor, som har vist sig at vere af betydning for frem-
bringelse af en jzvn stremning, er homogeniteten af harpikspartikel-
massen. Som det er velkendt inden for teknikken, har partikler af
forskellig sterrelse i partikelmaterialekolonner tilbgjelighed til
at klassificere, dvs. at partikler af forskellig sterrelse koncen-
treres i forskellige lag i kolonnen. Det er ifglge den forelig-
gende opfindelse vigtigt, at lagdeling i kolonnen minimeres, og
at harpikspartiklerne fordeles homogent efter partikelstegrrelsen
over kolonnen og gennem hele dens lzngde. Dette resultat kaldes
jevn pakning. En méde at frembringe dette ifglge den foreliggende
opfindelse er at modstrpmsvaske harpikslaget grundigt og kraftigt.
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Endnu en faktor, som ber iagttages, er den anvendte harpiks' meka-
niske styrke. Dette er vigtigt,fordi kolonneindholdets vegt, nar
visse harpikser af svag beskaffenhed anvendes i lange kolonner,
forarsager deformation af partiklerne i laget, hvilket p& sin

side medfgrer forstyrrelser i stremningen. N&r der anvendes poly-
styrenharpikser, er harpiksens styrke afhengig af divinylbenzen-
indholdet i harpiksen. Tilfredsstillende chromatografiske separe-
ringer af sukker er opndet med harpikser indeholdende 2 - 6 % di-
vinyibenzen, hvorved harpikslagets dybde har vzret cirka 3,5 meter.

En anden vigtig faktor for oprettelsen af en jevn stremning er ud-
velgelsen af en passende gennemsnitlig harpikskornsterrelse. Op-
timal prestation i kolonnen frembringes, ndr strgmningshastigheden
og temperaturen sével som terstofindholdet i tilferslen udvelges
sd8ledes, at viskositeten og tethedsgradienterne i kolonnen ikke
fordrsager haledannelse eller fingre, men tenderer til at stabili-
sere forholdene ved greznserne mellem fraktionerne., Dette har vist
sig at variere ifelge fordelingskoefficienten af komponenterne i
vesken, som skal separeres. Den gennemsnitlige partikelsterrelse
velges ifglge fordelingskoefficienten af komponenterne, som skal
separeres, sfledes at stregmningsmodstanden i kolonnen er s& lille
som muligt, og sdledes at diffusionen ind i og ud af harpikspar-
tiklerne ikke kommer til at vere det hastighedsregulerende trin i
‘separeringsprocessen. Hvis koefficienterne er store, kan der
anvendes en grovkornet harpiks. Udover de ovenfor diskuterede
faktorer, som bergrer Jjevn stregmning af den tregt flydende veske,
er det vigtigt, at der anvendes optimal kolonnegennemslippelighed,
og at oplesningen strgmmer gennem kolonnen med systemets tilnsrmel-
sesvis kritiske hastighed.

Ved en chromatografisk separation er separeringen mellem komponen-
terne, som skal separeres, afhzngig af den linemzre hastighed af
strgmningen gennem kolonnen og aftager i almindelighed med mindsken-
de hastighed. Systemets gennemslippelighed gges med forggelse af
harpiksens partikelsterrelse. Det er gnskeligt at opnd en s& hgj
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gennemslippelighed som muligt for at opnd en kommercielt anvendelig
produktionshastighed. P& den anden side mé stremningshastigheden
viere tilstraskkeligt lav til at sikre en mdlelig separering af kompo-
nenterne i oplesningen. Separeringen satter en gvre grznse for
gennemslippeligheden og stremningshastigheden gennem systemet.

Den ifplge den foreliggende opfindelse anvendte gennemslippelighed
kan bestemmes ved hjelp af gennemslippelighedskoefficienten og

md fastlegges empirisk for hvert system. Gennemslippelighedskoef-
ficienten kan bestemmes efter fglgende ligning:

hvori
Ap = trykformindskelse i harpikslaget (N/mz)

v = oplgsningens linesmre stremningshastighed (m/s)
L = harpikslagets hojde (m)

p = oplesningens viskositet (Ns/mz)

k = gennemslippelighedskoefficient (1/m2)

Formel (1) er en modificering af den s&kaldte Darcys lov for strem-
ning i et porgst medium i tilfelde af, at Reynolds tal er under 1.

Det har vist sig, at finger- og haledannelsen, som forekommer
endog i meget jmvnt pakkede lag, og som fordrsages af tetheds- og
viskositetsforskelle i oplesningen, undgds eller elimineres, hvis
strgmningshastigheden er den kritiske, af systemparametrene bero-
ende hastighed (vc) eller 0,5 -~ 2,0 gange denne.

Den kritiske hastighed m& fastlds empirisk for det chromatogra-
fiske system og er afhzngig af viskositets- og tethedsforskellene
i oplgsningen. S. Hill diskuterer den kritiske hastighed for pak-
kede kolonner i Chem. Eng. Sci., Vol. 1, side 247 (1952).
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Den kritiske hastighed kan udtrykkes ved fslgende formel:
@ v, - EH2=H
c = kg -t

hvori

kritisk hastighed (m/s)
= massefylde (kg/mj)
= viskositet (Ns/m2)
lagets gennemslippelighedskoefficient (1/m

= tyngdekraftkonstanten (9,81 m/sz)

<
|

2

e K & W
il

Hvis en veske med viskositeten p, 08 massefylden S, tenkes erstat-
te en veske med viskositeten u; og massefylden S1 med stregmning
nedad, henviser indekserne 1 og 2 i ligning (2) til det ovre hen-
holdsvis nedre veskelag. Inden for de koncentrationsomradder, som
anvendes ved industrielle separeringer af sukker og polyoler,
korrelerer massefylden og viskositeten tilnermelsesvis linexrt
med koncentrationen. S8ledes fés fglgende ligninger:

(3) S, S, + ac

(4) u u, + Be

hvori a og B er empiriske konstanter, c er oplesningens koncentra-
tion i vsgtprocent, SO er vandets massefylde, og B, er vandets

viskositet.

Ved at indsette ligningerne (3) og (4) i ligning (2) f&s for den
kritiske hastighed ligningen:

(5) v, = £
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Det har vist sig, at for separeringer ved industriel chromatografi
af sukker og polyoler i kolonner med en diameter pd over 1 meter
og en hgjde pd over 3 meter, hvilke kolonner er fyldt med en poly-
styren-divinylbenzen-harpiks med en partikelstgrrelse pd 0,25 -
0,50 mm og przpareret med ioner af et jordalkalimetal, er gennem-
slippelighedskoefficienten k fra omkring 1 x 1010 til omkring 4 x

1020 1/m?.

Gennemslippelighedskoefficienten er afhzngig af systemparametrene

harpikslagtversnit og harpikslaghsjde, harpiksens partikelstorrel-
se og sterrelsesfordeling og harpikstypen. Det har endvidere

vist sig, at nér monosaccharider eller polyoler separeres ved 50O

C, er konstanterne a og B:

b (kg/md)
B = 1,3 x 1072 (Ns/m?).

23
1

S&ledes kan den kritiske hastighed for de i den nedenstdende eksem-
pler 2 og 3 beskrevne separeringer udregnes som fglger:

0,5 m/h
0,3 m/h.

Ve2
v03

Trykfaldet i kolonnen, P/L, var herved 2000 N/m2 pr. meter har-
piksdybde.

Den ovenfor beskrevne kritiske hastighed og gennemslippeligheds-

koefficient angdr stabiliserede chromatografiske systemer. Efter
et modstremsvaskningstrin ber kolonnen f4 lov at stabilisere sig.
Dette opnds ved at tilfere kolonnen vand, indtil laget har opnéet
en stabil tilstand.

Tilfzrselsiﬁtervallerne velges sd korte sor muligt, men dog sdledes.
at de fraktionerede komponenter ikke overlapper fra en tilfersel
til den felgende. Torstofindholdet i tilferslen valges sdledes,
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at der opnds optimale forhold med hensyn til separationens effekt
og kvalitet sdvel som afdampning og byggeomkostninger.

Fremgangsmidden ifglge opfindelsen muligger gennemferelsen af chro-
matografiske separationer i stor mdlestok med en separeringseffekt,
som er lige si god som ved anvendelse af smd laboratoriekolonner.
Dette opnds ved anvendelse af enkle og relativt billige konstruk-
tioner, som er lettere at fylde med harpiks og lettere at modstrems-
vaske, og som opviser ringe stremningsmodstand. Ved fremgangsmiden
ifslge opfindelsen bereder hverken kvaldning eller krympning af
harpiksen nogen sterre problemer, hverken under separerings-—
cyklussen eller under regenereringen. Sammenlignet med en serie smid
kolonner til frembringelse af samme virkning er den i praksis an-
vendte indretning ifslge opfindelsen billigere at bygge og vedlige~
holde, samtidig med at den kraver fzrre hjzlpeanordninger, sdsom
rorledninger, ventiler og pumper, hvorved driftsomkostiningerne er
betydeligt lavere.

Fremgangsmdden ifglge opfindelsen gennemfgres som en enkel nedstrom-
ningschromatografi med tilfersel ved hjelp af selvtryk, hvorved
fodeoplesningen og elueringsmidlet tilferes successivt til den gvre
ende af kolonnen. Fglgende eksempler belyser nzrmere udfgrelsen af
en industriel kolonne. I hvert eksempel beskrives kun én separe-
ringscyklus. Det er dog indlysende, at det i separeringstrinnet
anvendte elueringsmiddel i praksis efterfelges af en nmste omgang

- af fodeoplesning, som pd sin side efterfelges af elueringsmiddel.

I eksempel 1 varer separeringstrinnet 120 minutter, hvorefter neste
fodemzngde tilferes kolonnen. I eksempel 2 og 3 varer begge sepa-
reringstrin 160 minutter.

Endvidere ber bemzrkes, at hvert og et af de felgende eksempler
udfertes i en kolonne, som var forsynet med en veskeregulerings-
anordning ifeglge US patentskrift nr. 3 814 253. Harpikskolonnen
beres pad et finmasket filter pd kolonnens bund, som p& sin side
bzres af en jevnt perforeret plade. Under pladen findes et frit
omrdde til opsamling af oplgsningen, som har passeret kolonnen.
Hjelpeanordninger er anbragt pd kolonnens bund til hvirvelfri af-
tagning af oplesningen ved hjelp af tyngdekraften.
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EKSEMPEL 1

Organiske (sukker-) og uorganiske (ikke-sukker-) komponenter
separeredes fra et birketrzhydrolysat ved hjelp af chromatografiske
processer ved anvendelse af fglgende apparatur og felgende forhold:

Kolonne: Indre diameter 260 cm,
harpikslaghegjde 350 cm.

Harpiks: Sterk kationbytter af polystyrensul-
fonat med 3,5 % divinylbenzen;
middelpartikelsterrelse 0,43 mm;
Na+—form;
af harpikspartiklerne var 95 % inden
for I 25 % af middelpartikelstorrel-
sen.

Linemr tilfegrselshastighed: 1 m/h.

Tilferselstemperatur: 50° C.

Fraktionerbar oplgsning: 18 procents oplesning i vand af 540
kg torstof, hvoraf 59 % var sukker.

Kolonnen fyldtes med harpiksen til en hejde af 350 cm og harpiksen
blev grundigt modstregmsvasket for at sikre en homogen harpikskorn-
storrelse gennem hele kolonnen. Den gennemsnitlige harpikskornster-
relse 0,43 mm valgtes efter bedemmelse af flere harpikskornster-
relser. Den valgte harpikskornstegrrelse gav en szrlig ringe strom-
ningsmodstand ved indfedning af birketrehydrolysatoplesning.

Bade fedeoplesningen og elueringsmidlet (vand) tilfortes den gvre
ende af kolonnen under anvendelse af veskereguleringsanordningen
ifelge US patentskrift nr. 3 814 253 ved at sprejte disse som fine
dradber over en skivelignende indretning, som gennemslipper vaeske
over harpikslaget. En Jjevn stremning trembragtes i hele kolonnen
og opretholdtes under hele fremgangsmdden. Fraktionerne aftoges
fra kolonnens bund uden at forstyrre den Jevne stregmning.

Kolonnen blev elueret med vand og komponenterne separeret som
folger:
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Fraktion Faste stoffer totalt Ikke-sukker Sukker
(10 min.) g/100 ml g/100 ml g/100 ml
1 0,3 0,3 -

2 0,7 0,7 -

3 1,1 1,1 -

4 2,3 2,3 -

5 3,2 3,2 -

6 hLy2 4,2 -

7 5,2 5,2 -

8 4,3 2,9 1,4
9 8,0 0,1 7,9
10 13,3 - 13,3
11 6,8 - 6,8
12 0,7 - 0,7

En sammenligning af den ovennzvnte separeringsfremgangsméde med en
lignende separation i en laboratoriekolonne, som beskrives 1 DE
offentliggerelsesskrift nr. 2 224 794, viser, at prastationen

af den store kolonne ved fremgangsméden ifglge dette eksempel er
lige s& god eller bedre end prestationen af den tidligere kendte
lille kolonne.

EXKSEMPEL 2

Glucose og fructose blev separeret fra en vandholdig oplesning
indeholdende begge stoffer ved hjelp af chromatografiske processer
under anvendelse af fglgende apparatur og under felgende forhold:

Kolonne: Indre diameter 260 cm,
harpikslagets hejde 350 cm.

Harpiks: Sterk kationbytter af polystyrensul-
fonat med 3,5 % divinylbenzen;
middelpartikelstgrrelse 0,38 mm;
Ca++—form;
af harpikspartiklerne var 95 % inden
for ¥ 25 % af middelpartikelster-
relsen.
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Linesr tilferselshastighed: 0,42 m/h.
Tilferselstemperatur: 55° C.

Fraktionerbar oplgsning: En 37,5 procents oplgsning i vand af
750 kg terstof, som indeholdt 60,5
vegtprocent fructose og 39,5 vagt-
procent glucose.

Gennemslippelighedskoefficient: k = 2,2 x 1010 l/m2.
Kritisk hastighed: v, = 0,5 m/h.

Kolonnen fyldtes med harpiksen til en hejde af 350 cm, og harpiksen
blev grundigt modstremsvasket for at sikre en homogen harpikspar-
tikelstorrelse gennem hele kolonnen. Den gennemsnitlige harpiks-
partikelsterrelse pd 0,38 mm valgtes efter bedgmmelse af flere
middelpartikelsterrelser. Den valgte harpikspartikelsterrelse
medfgrte en serlig ringe stremningsmodstand.

Bade fedeoplesningen og elueringsmidlet (vand) tilfertes den gvre
ende af kolonnen under anvendelse af vaeskereguleringsindretningen
ifeglge US patentskrift nr. 3 814 253, hvorved de blev sprojtet
som fine drdber over en over harpikslaget anbragt skivelignende
anordning, som slap vesken igennem. En jevn stremning frembragtes
i hele kolonnen og opretholdtes under hele fremgangsmaden. Frak-
tionerne aftoges fra kolonnens bund uden at forstyrre den jevne

stromning.

Kolonnen blev elueret med vand, og sukkerarterne blev separeret som

folger:
Fraktion Tgrstof Fructose Glucose
(10 min.) g/100 ml g/100 ml g/100 ml
1 0,5 - 0,5
2 2,7 - 2,7
3 7’2 - 7,2
4 11,5 - 11,5
5 13’[*‘ b 13,4
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Fraktion Torstof Fructose Glucose
(10 min.) g/100 ml g/100 ml g/100 ml

6 13,7 0,1 13,6

7 11,0 0,3 10,7

8 7s5 3,0 4,5

9 10,8 8,7 2,1

10 15,6 14,7 0,9

11 18,6 18,3 0,3

12 19,3 19,3 -

13 18,0 18,0 -

14 12,9 12:9 -

15 7,0 7,0 -

16 2,5 2,5 -

Sammenlignet med et laboratorieforseg under anvendelse af en ko-

lonne med en diameter pd 9,5 cm, som
nr. 3 044 904, er udbytterne lige sé
meget storre mdlestok.

EKSEMPEL 3

Individuelle polyoler blev separeret
indeholdende en blanding af polyoler
eksempel 1 og 2 beskrevne apparatur.

beskrives i US patentskrift
gode eller bedre trods den

fra en vandholdig oplgsning
under anvendelse af det i
Forholdene var som fglger:

Kolonne: Som i eksempel 1 og 2.
Gennemslippelighedskoefficient: k = 2,6 x lO10 l/m2

rKristisk hastighed: v, = 0,3 m/h.

Harpiks: Kationbytter af polystyrensulfonat

med 3,5 % divinylbenzen;
middelpartikelsteorrelse 0,27 mm;

Sr++

~form;

af harpikspartiklerne var 95 % inden
for ¥ 25 9% af middelpartikelster-

relsen.




15 147815
Linesr tilfsrselshastighed: 0,50 m/h.
Tilferselstemperatur: 55° C.

Fraktionerbar oplgsning: En 28 procents oplesning i vand af
420 kg terstof med sammensgtningen:
arabitol 4,5 vegtprocent;
xylitol 77,9 vegtprocent;
mannitol 3,7 vegtprocent;
galactitol 3,6 vegtprocent;
sorbitol 8,1 vagtprocent;
andet 2,2 vaegtprocent.

Kolonnen fyldtes med harpiksen til en hgjde pé& 350 cm, og harpiksen
blev grundigt modstremsvasket for at sikre en homogen harpikspar-
tikelsterrelse gennem hele kolonnen. Den gennemsnitlige harpiks-
kornstorrelse pd 0,27 mm valgtes efter bedesmmelse af flere middel~
partikelsterrelser. Det viste sig, at harpiksen med den valgte
partikelsterrelse medferte en szrlig ringe modstand mod stremnin-
gen af fgdeoplegsningen.

Bade fodeoplesningen og elueringsmidlet (vand) tilfertes toppen af
kolonnen under anvendelse af vaeskereguleringsindretningen ifglge
US patentskrift nr. 3 814 253, hvorved de blev sprgjtet som fine
dra&ber over en over harpikslaget anbragt skivelignende anordning,
som slap vesken igennem. En jevn stremning blev oprettet gennem
hele kolonnen og opretholdtes under hele fremgangsmdden. Fraktio-
nerne aftoges fra kolonnens bund uden at forstyrre den Jjevne strom-—

ning.

Kolonnen blev elueret med vand, og komponenterne separeret som fgl-

ger:
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Disse resultater, som blev opndet med en stor kolonne, er lige
s& gode eller bedre end resultater opniet med sm& laboratorie-
kolonner med en diameter pd 22,5 cm.

Patentkrav:

1. Fremgangsmdde til chromatografisk separering af sukkerarter
eller sukkeralkoholer i vandholdige systemer under anvendelse af
en med 2-6 % divinylbenzen tverbundet sulfoneret polystyrenhar-
piks i cylindriske kolonner uden mellemvagge og med en diameter
pd mindst 1,2 m og en hejde pa 2,5 - 6m, kendetegnet
ved, at klassificerede ionbytterpartikler med en middelpartikel-
sterrelse pa 0,2 - 0,5 mm, hvorved 95 % af partiklerne er inden
for pa 25 % af middelpartikelsterrelsen, under modstremsvaskning
med vand pakkes til et lag med en gennemslippelighedskoefficient
k pa fra 1 x 100 ¢i1 4 x 100 1/m?
skal separeres, sdvel tilfeores som elueres med en stremningshas-

, hvorefter den oplesning, som
tighed pd 0,5 - 2 gange systemets kritiske hastighed.

2. FPremgangsmdde ifelge krav 1 til opdeling af en invertsukker-
oplgsning i glucose og fructose, k ende tegnet ved, at
harpiksen foreligger i catT-form og har en middelpartikelsterrelse
pa 0,38 mm, at harpikslaget har en gennemslippelighedskoefficient
x pa 2,2 x 10%0
kolonnen med en hastighed pd 0,25 - 1,0 m/h.

1/m2, og at invertsukkeroplesningen ledes gennem

3. Fremgangsmdde ifelge krav 1 til adskillelse af sukkeralkoholer,
kendetegnet ved, at harpiksen foreligger i Sr++—form og
har en middelpartikelstorrelse pd 0,27 mm, at harpikslaget har en
10 2

1/m
vandholdige oplesning af sukkeralkoholer ledes gennem kolonnen
med en hastighed pa 0,15 - 0,60 m/h.

gennemslippelighedskoefficient k p& 2,6 x 10 , og at den

Fremdragne publikationer:
FR patent nr. 2056628.
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