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©  Verfahren  zur  Säurehydrolyse  von  polysaccharidhaltigen  Stoffen. 

Bei  einem  Verfahren  zur  Säurehydrolyse  von  polysac- 
charidhaltigen  Stoffen,  insbesondere  zur  Glucosegewinnung 
aus  zellulosehaltigen  Rohstoffen,  werden  erst  die  im  Roh- 
stoff  enthaltenen  Pentosane  mit  konzentrierter  Orthopho- 
phorsäure  zu  Pentosen  hydrolysiert  und  zusammen  mit  der 
Orthophosphorsäure  abgefiftert.  Die  im  Filterkuchen  verblei- 
benden  Hexosane  werden  anschließend  mit  Pyrophosphor- 
säure  die  aus  der  Orthophosphorsäure  durch  Verdampfen 
gewonnen  wurde,  zu  Hexosen  hydrolysiert.  Die  Trennung 
der  Hexosen  und  Pentosen  von  den  Phosphorsäuren  erfolgt 
durch  Auslaugung  mit  einem  organischen  Lösungsmittel 
(z.B.  Butanol,  Isopropanol,  Aceton),  wobei  die  Pyrophos- 
phorsäure  vorher  in  Orthophosphorsäure  zurückverwandelt 
wird.  Anschließend  wird  das  organische  Lösungsmittel  von 
der  Orthophosphorsäure  abdestilliert  und  ebenso  wie  diese 
wieder  verwendet  (Figur  1). 





Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   S ä u r e -  

h y d r o l y s e   von  p o l y s a c c h a r i d h a l t i g e n   S t o f f e n ,   i n s b e -  

s o n d e r e   zu r   G l u c o s e g e w i n n u n g   aus   z e l l u l o s e h a l t i g e n  

R o h s t o f f e n .  

Die  S ä u r e h y d r o l y s e   von  p o l y s a c c h a r i d h a l t i g e n   S t o f f e n  

i s t   b e k a n n t .   Die  P o l y s a c c h a r i d e   w e r d e n   d u r c h   W a s s e r  

u n t e r   der   k a t a l y t i s c h e n   W i r k u n g   von  S ä u r e n   i n  M o n o -  

s a c c h a r i d e   a u f g e s p a l t e n ,   d a b e i   n immt  im  a l l g e m e i n e n  

m i t   de r   S ä u r e k o n z e n t r a t i o n   d i e   G e s c h w i n d i g k e i t   d e r  

H y d r o l y s e   z u .  

E in   b e k a n n t e s   A n w e n d u n g s g e b i e t   i s t   de r   h y d r o l y t i -  

s c h e   Abbau  von  Z e l l u l o s e   zu  G l u c o s e   u n t e r   V e r w e n d u n g  

von  M i n e r a l s ä u r e n .   Mi t   d i e s e n   V e r f a h r e n   l a s s e n   s i c h  

z e l l u l o s e h a l t i g e   A b f a l l s t o f f e   ( z . B .   H o l z s p ä n e ,   S t r o h  

e t c . )   e i n e r   w e i t e r e n   V e r w e r t u n g   z u f ü h r e n .  

E i n e r   g r ö ß e r e n   w i r t s c h a f t l i c h e n   N u t z u n g   d i e s e r   V e r -  

f a h r e n   s t e h t   a l s   g r ö ß t e s   H i n d e r n i s   d i e   S ä u r e r ü c k g e -  

w i n n u n g   e n t g e g e n :   da  s i c h   G l u c o s e   s c h o n   b e i   c a .   90  °C 

zu  z e r s e t z e n   b e g i n n t ,   l a s s e n   s i c h   nu r   n i e d r i g s i e d e n d e  

S ä u r e n   d e s t i l l a t i v   z u r ü c k g e w i n n e n .   Bei  d e r   V e r w e n d u n g  

von  S a l z s ä u r e   v e r h i n d e r n   a z e o t r o p e   P u n k t e   im  G e m i s c h  

G l u c o s e  -   H C 1  -   W a s s e r   e i n e   a u s r e i c h e n d e   R ü c k g e w i n -  

nung   de r   S ä u r e ;   d a r ü b e r   h i n a u s   t r e t e n   so  g r o ß e   W e r k -  



s t o f f p r o b l e m e   a u f   ( b e s o n d e r s   b e i   V e r w e n d u n g   v o n  

g a s f ö r m i g e m   H C l ) ,   daß   d i e s e   V e r f a h r e n   u n w i r t s c h a f t -  

l i c h   s i n d .  

S c h w e f e l s ä u r e   l ä ß t   s i c h   d e s t i l l a t i v   n i c h t   von  d e n  

H e x o s e n   t r e n n e n ,   da  d i e s e   b e i   d e r   S i e d e t e m p e r a t u r  

z e r s t ö r t   w e r d e n .   Da  d i e   S c h w e f e l s ä u r e   in   h o h e r   K o n -  

z e n t r a t i o n   z u s ä t z l i c h   o x i d i e r e n d   a u f   d i e   H e x o s e n  

w i r k t ,   i s t   man  g e z w u n g e n ,   s i e   v e r d ü n n t   ( c a .   0 , 5   %)  z u  

v e r w e n d e n   und  n a c h   d e r   H y d r o l y s e   zu  n e u t r a l i s i e r e n  

( z . B .   m i t   K a l k m i l c h ) .   S c h w e f e l s ä u r e   i s t   d a h e r   b e i m  

d e r z e i t i g e n   S t a n d   d e r   T e c h n i k   n i c h t   z u r ü c k g e w i n n -  

b a r .  

Die   V e r w e n d u n g   von  P h o s p h o r s ä u r e   ( g e n a u e r   O r t h o p h o s -  

p h o r s ä u r e   H3p04)   i s t   a u s   d e r   DE-PS  304  400  b e -  

k a n n t .   In  d i e s e r   S c h r i f t   w i r d   v o r g e s c h l a g e n ,   P h o s -  

p h o r s ä u r e   z u r   V e r z u c k e r u n g   von  Z e l l u l o s e   zu  v e r w e n d e n  

und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   Ä t z k a l k   o d e r   K r e i d e   in   e i n   h o c h -  

w e r t i g e s   D ü n g e m i t t e l   u m z u w a n d e l n .  

Das  V e r h a l t e n   de r   Z e l l u l o s e   in   P h o s p h o r s ä u r e - L ö s u n g e n  

w u r d e   m e h r f a c h   u n t e r s u c h t   und  v e r ö f f e n t l i c h t   ( z . B .  

ü b e r   d i e   Z e l l u l o s e - L ö s u n g e n ,   Lund  1 9 3 6 ;   B e r . D t s c h .  

c h e m . G e s . 6 9   549  ( 1 9 3 6 ) ) .   Auf  d i e   H y d r o l y s e   u n t e r   V e r -  

w e n d u n g   von  P y r o p h o s p h o r s ä u r e   (H4P2O7)   w i r d  

k e i n   H i n w e i s   g e g e b e n .   E i n e   w i r t s c h a f t l i c h e   A n w e n d u n g  

d e r   P h o s p h o r s ä u r e h y d r o l y s e   s c h i e n   a u s g e s c h l o s s e n ,  

da  d i e s e   n i c h t   v e r d a m p f b a r   und  w e s e n t l i c h   t e u r e r   a l s  

S a l z -   o d e r   S c h w e f e l s ä u r e   i s t .   D a r ü b e r   h i n a u s   v e r l ä u f t  

d e r   h y d r o l y t i s c h e   Abbau  i n   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   w e s e n t -  

l i c h   l a n g s a m e r   a l s   in   S c h w e f e l s ä u r e   e n t s p r e c h e n d e r  

K o n z e n t r a t i o n .  



Bei  d e r   V e r w e r t u n g   von  N a t u r z e l l u l o s e   t r i t t   e i n e   w e i -  

t e r e   S c h w i e r i g k e i t   a u f :   d i e   p f l a n z l i c h e n   R o h s t o f f e  

e n t h a l t e n   a u ß e r   den   H e x o s a n e n   (=  P o l y s a c c h a r i d e ,   d i e  

zu  H e x o s e n   h y d r o l i s i e r e n )   a u c h   g r o ß e   A n t e i l e   an  P e n -  

t o s a n e n   ( - s i e   h y d r o l i s i e r e n   zu  P e n t o s e n )   und  L i g n i n  

a l s   u n e r w ü n s c h t e   B e g l e i t s t o f f e .   Zum  B e i s p i e l   b e s t e h t  

d i e   H e m i z e l l u l o s e   d e s   H o l z e s   zum  g r ö ß t e n   T e i l   a u s  

P e n t o s a n e n .   Die   P e n t o s a n e   h y d r o l y s i e r e n   s c h n e l l e r   a l s  

d i e   H e x o s a n e   und  d i e   d a r a u s   r e s u l t i e r e n d e n   P e n t o s e n  

s i n d   b e i   de r   s p ä t e r e n   V e r a r b e i t u n g   d e r   H e x o s e n   ( z . B .  

d u r c h   V e r g ä r u n g   zu  A l k o h o l )   u n e r w ü n s c h t .   Es  i s t   d a h e r  

v o r t e i l h a f t ,   s c h o n   b e i   de r   H y d r o l y s e   d i e   H e x o s e n   u n d  

P e n t o s e n   zu  t r e n n e n .   D i e s   w i r d   d u r c h   e i n e   z w e i s t u f i g e  

H y d r o l y s e   e r r e i c h t .   In  de r   DE-OS  25  41  119  w i r d   e i n  

V e r f a h r e n   zum  S p a l t e n   e i n e s   p o l y s a c c h a r i d h a l t i g e n  

R o h s t o f f e s   d u r c h   S ä u r e h y d r o l y s e   b e s c h r i e b e n ,   b e i   d e m  

d e r   R o h s t o f f   z u e r s t   e i n e r   ü b e r   10  G e w . % - i g e n   S ä u r e  

a u s g e s e t z t   w i r d ,   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   e i n e r   v e r d ü n n -  

t e n   ( u n t e r   10  G e w . % i g e n )   S ä u r e   w e i t e r   b e h a n d e l t   w i r d ,  

w o b e i   Z u c k e r -   und  F e t t s ä u r e n   e n t s t e h e n .   In  d i e s e r  

S c h r i f t   w i r d   e b e n f a l l s   a n g e f ü h r t ,   daß   v i e l e   v e r s c h i e -  

d e n e   V e r f a h r e n   e n t w i c k e l t   w o r d e n   s i n d ,   d e n e n   es  g e -  
m e i n s a m   i s t ,   daß   s i e   s t u f e n w e i s e   f u n k t i o n i e r e n ,   e n t -  

w e d e r   mi t   k o n z e n t r i e r t e r   o d e r   v e r d ü n n t e r   M i n e r a l s ä u r e  

a l s   K a t a l y s a t o r .   E b e n f a l l s   s i n d   V e r f a h r e n   b e k a n n t ,   i n  

d e n e n   in  de r   e r s t e n   S t u f e   l e d i g l i c h   e i n e   D a m p f h y d r o -  

l y s e   s t a t t f i n d e t   ( S e i t e   2,  M i t t e ) .  

Es  w i r d   k e i n   H i n w e i s   g e g e b e n ,   e i n e   z w e i s t u f i g e   H y d r o -  

l y s e   mi t   zwei   v e r s c h i e d e n e n   S ä u r e n   s t a t t f i n d e n   z u  

l a s s e n ,   d i e   w e c h s e l s e i t i g   i n e i n a n d e r   ü b e r g e f ü h r t   w e r -  

d e n .   Der  Ü b e r g a n g   von  O r t h o -   in   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   i s t  

m i t   e i n e m   r e i n e n   A u f k o n z e n t r i e r e n   n i c h t   v e r g l e i c h b a r ,  
da  d i e   k o n z e n t r i e r t e   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   a n d e r e   c h e m i -  

s c h e   E i g e n s c h a f t e n   a l s   d i e   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   a u f w e i s t .  



Der  E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n   V e r -  

f a h r e n   z u r   S ä u r e h y d r o l y s e   von  p o l y s a c c h a r i d h a l t i g e n  

S t o f f e n ,   i n s b e s o n d e r e   z u r   G l u c o s e g e w i n n u n g   aus   z e l l u -  

l o s e h a l t i g e n   R o h s t o f f e n ,   b e r e i t z u s t e l l e n ,   b e i   dem  d i e  

v e r w e n d e t e   S ä u r e   k o s t e n g ü n s t i g   von  den   e n t s t a n d e n e n  

M o n o s a c c h a r i d e n   g e t r e n n t   und  z u r ü c k g e w o n n e n   w e r d e n  

k a n n .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   d u r c h   d i e   V e r w e n d u n g   von  P y r o p h o s -  

p h o r s ä u r e   z u r   H y d r o l y s e   d e r   H e x o s a n e   g e l ö s t .  

Mi t   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   l ä ß t   s i c h   d i e   H y d r o l y s e   m i t  

a u s r e i c h e n d e r   G e s c h w i n d i g k e i t   d u r c h f  ü h r e n , u n d   es  i s t  

m ö g l i c h ,   s i e   k o s t e n g ü n s t i g ,   z . B .   d u r c h   A u s l a u g u n g   m i t  

e i n e m   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   von  den   H y d r o l y s a t e n  

zu  t r e n n e n   und  z u r ü c k z u f ü h r e n .  

D u r c h   d i e   M a ß n a h m e   n a c h   A n s p r u c h   2  w e r d e n   d i e   P e n t o -  

s a n e   g e t r e n n t   von  den   H e x o s a n e n   h y d r o l y s i e r t ,   s o  

e r h ä l t   man  d i e   P e n t o s e n   e b e n f a l l s   g e t r e n n t   von  d e n  

H e x o s e n .  

D u r c h   d i e   M a ß n a h m e   n a c h   A n s p r u c h   3  w e r d e n   d i e   P h o s -  

p h o r s ä u r e n   v o l l s t ä n d i g   von  den  ü b r i g e n   R e a k t i o n s p r o -  

d u k t e n   d e r   H y d r o l y s e   g e t r e n n t .  

Die  M a ß n a h m e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n  4  -   9  s i n d   b e s o n -  

d e r s   v o r t e i l h a f t e   V a r i a n t e n   des   V e r f a h r e n s   n a c h  

A n s p r u c h   3,  s o w o h l   w e g e n   i h r e r   v e r f a h r e n s t e c h n i s c h e n  

D u r c h f ü h r u n g   a l s   a u c h   wegen   i h r e r   K o s t e n g ü n s t i g k e i t .  

I n s b e s o n d e r e   d i e   V a r i a n t e   gemäß   A n s p r u c h   6  e r m ö g l i c h t  

e i n e n   h o h e n   G r a d   d e r   L ö s u n g s m i t t e l -   und  P h o s p h o r s ä u -  

r e n - R ü c k g e w i n n u n g   b e i   g e r i n g e n   K o s t e n .   In  d e r   V a r i a n -  

t e   n a c h   A n s p r u c h   9  w i r d   d i e   M ö g l i c h k e i t ,   d i e   b e i d e n  

P h o s p h o r s ä u r e n   i n e i n a n d e r   ü b e r z u f ü h r e n ,   z u s ä t z l i c h  



g e n u t z t ,   um  u n e r w ü n s c h t e s   W a s s e r   aus   dem  H y d r o l y s a t  

zu  e n t f e r n e n   und  so  den  W i r k u n g s g r a d   de r   A u s l a u g u n g  

zu  e r h ö h e n .   Es  h a t   s i c h   g e z e i g t ,   daß   d i e   A u s f ä l l u n g  

d e r   G l u c o s e n   und  d i e   T r e n n u n g   de r   P h o s p h o r s ä u r e n   vom 

L ö s u n g s m i t t e l   am  e f f e k t i v s t e n   b e i m   V o r l i e g e n   v o n  

r e i n e r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   und  in   A b w e s e n h e i t   von  W a s -  

s e r   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

Die   Z e i c h n u n g   d i e n t   de r   E r l ä u t e r u n g   d e r   E r f i n d u n g .  

F i r g u r   1  z e i g t   das   F l i e ß s c h e m a   e i n e r   v e r e i n f a c h t   d a r -  

g e s t e l l t e n   V a r i a n t e   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h -  

r e n s .  

Der  z e l l u l o s e h a l t i g e   R o h s t o f f   ( z . B .   H o l z a b f ä l l e ,  

S t r o h   e t c . )   w i r d ,   g g f l s .   n a c h   e i n e r   K o n d i t i o n i e r u n g ,  

in  e i n e m   R e a k t o r   1  d e r   W i r k u n g   h o c h k o n z e n t r i e r t e r  

O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   H 3p04  a u s g e s e t z t .   D i e s   k a n n  

s o w o h l   c h a r g e n w e i s e ,   a l s   a u c h   k o n t i n u i e r l i c h ,   z . B .   i m  

G e g e n s t r o m v e r f a h r e n   e r f o l g e n .   Die  B e s c h i c k u n g   d e s  

R e a k t o r s   1  m i t   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   e r f o l g t   aus   e i n e m  

B e h ä l t e r   2,  in   dem  d i e   z u r ü c k g e w o n n e n e   O r t h o p h o s p h o r -  

s ä u r e   g e s a m m e l t   w i r d   und  e t w a i g e   g e r i n g e   V e r l u s t e  

e r g ä n z t   w e r d e n .   D u r c h   d i e   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   w e r d e n  

d i e   im  R o h s t o f f   e n t h a l t e n e n   P e n t o s a n e   ( z . B .   aus   d e r  

H e m i z e l l u l o s e )   g e l ö s t   und  zu  P e n t o s e n   h y d r o l y s i e r t ,  

d i e   a n s c h l i e ß e n d   in   de r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   g e l ö s t  
s i n d .   D i e s e   L ö s u n g   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   m i t   e i n e m   F i l t e r  

3  von  den  n i c h t   f l ü s s i g e n   B e s t a n d t e i l e n   a b g e t r e n n t  

u n d ,   wie  s p ä t e r   n o c h   n ä h e r   e r l ä u t e r t ,   a n s c h l i e ß e n d  

w e i t e r   b e h a n d e l t .   Die  A u f l ö s u n g s -   und  H y d r o l y s i e -  

r u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   de r   im  R o h s t o f f   e n t h a l t e n e n  

H e x o s a n e   ( r e i n e   Z e l l u l o s e )   i s t   um  G r ö ß e n o r d n u n g e n  

g e r i n g e r   a l s   d i e   d e r   P e n t o s a n e ,  d a h e r   l ä ß t   s i c h   d i e  

V e r w e i l z e i t   im  R e a k t o r   1  so  a b s t i m m e n ,   daß  d i e  



P e n t o s a n e   h y d r o l y s i e r t   w e r d e n ,   o h n e   daß   m e r k l i c h e  

A n t e i l e   an  H e x o s a n e n   in  L ö s u n g   g e h e n .   S i e   b l e i b e n  

z u s a m m e n   m i t   L i g n i n   und  a n d e r e n   u n l ö s l i c h e n   B e s t a n d -  

t e i l e n   im  F i l t e r k u c h e n   z u r ü c k .  

Der  F i l t e r k u c h e n   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   in   e i n e m   w e i t e r e n  

R e a k t o r   4  m i t   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   H4P207   b e h a n -  

d e l t .   Die   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   w u r d e   a u s   O r t h o p h o s p h o r -  

s ä u r e   i n  e i n e m   V e r d a m p f e r   5,  d e r   a u s   dem  B e h ä l t e r   2  

v e r s o r g t   w i r d ,   d u r c h   E r h i t z e n   a u f   m i n d e s t e n s   2 5 0 ° C  

g e w o n n e n .  
Im  R e a k t o r  4   w e r d e n   d i e   H e x o s a n e   von  d e r   P y r o p h o s -  

p h o r s ä u r e   g e l ö s t   und  v o l l s t ä n d i g   zu  H e x o s e n   ( ü b e r w i e ÷  

g e n d   Z e l l u l o s e   in   G l u k o s e )   h y d r o l y s i e r t .   Die  e n t s t e -  

h e n d e n   H e x o s e n   l ö s e n   s i c h   in  d e r   P y r o p h o s p h o r s ä u r e  

und  w e r d e n   a n s c h l i e ß e n d   z u s a m m e n   m i t   d i e s e r   in   e i n e m  

F i l t e r   6  von  den  v e r b l i e b e n e n   f e s t e n   R ü c k s t ä n d e n  

' v o r   a l l e m   L i g n i n )   g e t r e n n t .   Die   v e r f a h r e n s t e c h n i s c h e  

D u r c h f ü h r u n g   d e r   H y d r o y s e   k a n n   d a b e i   a n a l o g   zu  d e r  

f ü r   den  R e a k t o r   1  b e s c h r i e b e n e n   W e i s e   e r f o l g e n .  

Das  im  F i l t e r   6  a n f a l l e n d e   F i l t r a t   ( H e x o s e n ,   P y r o p h o -  

s p h o r s ä u r e ,   W a s s e r )   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   in  e i n e n   R e a k -  

t o r  7   e i n g e l e i t e t ,   in  dem  s o l c h e   B e d i n g u n g e n   ( T e m p e -  

r a t u r ,   D r u c k )   e i n g e s t e l l t   s i n d ,   daß   d i e   P y r o p h o s p h o r -  

s ä u r e   H4P207   u n t e r   A u f n a h m e   von  W a s s e r   v o l l -  

s t ä n d i g   in   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   u m g e w a n d e l t   w i r d :  

H 4 P 2 0 7  +   H 2 O  @  2 H 3 P O 4 .   Das  d a z u   b e n ö t i g t e  

z u s ä t z l i c h e   W a s s e r   k a n n   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   aus   d e m  

V e r d a m p f e r   5  b e z o g e n   w e r d e n .   Dazu  w i r d   es  in  e i n e m  

W ä r m e t a u s c h e r   8  k o n d e n s i e r t ,   d i e   a b g e g e b e n e   W ä r m e  

w i r d   zum  V o r h e i z e n   d e r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   vo r   E i n -  

t r i t t   in  den  V e r d a m p f e r   5  v e r w e n d e t .   Bei   de r   W a s s e r -  

z u g a b e   w i r d   b e a c h t e t ,   daß   m ö g l i c h s t   w e n i g   ü b e r s c h ü s -  

s i g e s   W a s s e r   in   d e r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   g e l ö s t   b l e i b t ,  



d e r   W a s s e r a n t e i l   i s t   a u f   j e d e n   F a l l   w e s e n t l i c h  

g e r i n g e r   a l s   20  Gew.%.  In  de r   k o n z e n t r i e r t e n   O r t h o -  

p h o s p h o r s ä u r e   b l e i b e n   d i e   H e x o s e n   g e l ö s t .  

Das  f l ü s s i g e   G e m i s c h   aus   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e ,   H e x o s e n  

und  W a s s e r   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   e i n e m   T r e n n a p p a r a t   9 

z u g e f ü h r t ,   in   dem  d i e   H e x o s e n   d u r c h   A u s l a u g u n g   m i t  

e i n e m   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   a b g e t r e n n t   w e r d e n .   I n  

d e r   V a r i a n t e   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   n a c h  

F i g . l   e r f o l g t   d i e   T r e n n u n g   d u r c h   E x t r a k t i o n   d e r   P h o s -  

p h o r s ä u r e   m i t   B u t a n o l ,   in   e i n e r   a n d e r e n   V a r i a n t e   w e r -  

den  d i e   H e x o s e n   d u r c h   Z u g a b e   von  I s o p r o p a n o l   a u s g e -  
f ä l l t .   Das  B u t a n o l   w i r d   aus   dem  S a m m e l b e h ä l t e r   10  d e m  

T r e n n a p p a r a t   9  ( h i e r   e i n   E x t r a k t e u r )   z u g e f ü h r t .   D i e  

P h o s p h o r s ä u r e   l ö s t   s i c h   in  dem  B u t a n o l   a u f ,   d a d u r c h  

f a l l e n   d i e   H e x o s e n   in  f e s t e r   Form  a u s .   S i e   w e r d e n   i n  

e i n e m   F i l t e r   11  von  dem  B u t a n o l - P h o s p h o r s ä u r e g e m i s c h  

g e t r e n n t   und  i h r e r   w e i t e r e n   V e r w e r t u n g   ( z . B .   d e r   V e r -  

g ä r u n g   zu  A l k o h o l )   z u g e f ü h r t .  

Das  B u t a n o l - P h o s p h o r s ä u r e g e m i s c h   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   i n  

e i n e n   D e s t i l l a t i o n s a p p a r a t   12  e i n g e l e i t e t ,   wo  d u r c h  

E r h i t z e n   das   B u t a n o l   aus   de r   P h o s p h o r s ä u r e   a u s g e t r i e -  
ben   w i r d .   W i e d e r   v e r f l ü s s i g t   w i r d   es  d a n a c h   in   d e n  

S a m m e l b e h ä l t e r   10  z u r ü c k g e f ü h r t ,   wo  a u c h   e v e n t u e l l e  

V e r l u s t e   e r s e t z t   w e r d e n .   Die  P h o s p h o r s ä u r e   w i r d   i n  

den  B e h ä l t e r   2  z u r ü c k g e f ü h r t .  

Das  im  F i l t e r   3  a b g e t r e n n t e   F i l t r a t   ( P e n t o s e n ,   O r t h o -  

p h o s p h o r s ä u r e ,   W a s s e r )   w i r d   in   e i n e m   R e a k t o r   13  m i t  

P y r o p h o s p h o r s ä u r e   aus   dem  V e r d a m p f e r   5  a n g e r e i c h e r t .  
Die  B e d i n g u n g e n   im  R e a k t o r   13  s i n d   so  e i n g e s t e l l t ,  

daß   d i e   z u g e f ü h r t e   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   z u s a m m e n   mi t   dem 

W a s s e r   zu  O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   gemäß   de r   G l e i c h u n g  

H20  +  H 4 P 2 O 7  @  2 H 3 P O 4   u m g e w a n d e l t   w i r d .  



U n t e r   V e r m e i d u n g   d e r   Z u f ü h r u n g   von  ü b e r s c h ü s s i g e r  

P y r o s ä u r e   w i r d   dem  F i l t r a t   so  das  W a s s e r   e n t z o g e n .  

Das  f ü h r t   zu  e i n e m   h ö h e r e n   W i r k u n g s g r a d   b e i   d e r  

a n s c h l i e ß e n d e n   A u s l a u g u n g .   Dazu  w i r d   das   f l ü s s i g e  

G e m i s c h   aus   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   und  P e n t o s e n   e i n e m  

T r e n n a p p a r a t   14  z u g e f ü h r t ,   wo  d i e   P h o s p h o r s ä u r e   m i t  

B u t a n o l   aus   dem  S a m m e l b e h ä l t e r   10  e x t r a h i e r t   w i r d .  

Bei   d e r   E x t r a k t i o n   f a l l e n   d i e   P e n t o s e n   in   f e s t e r   F o r m  

a u s ,   s i e   w e r d e n   m i t   e i n e m   F i l t e r   15  von  de r   B u t a n o l -  

P h o s p h o r s ä u r e l ö s u n g   g e t r e n n t   und  i h r e r   w e i t e r e n   V e r -  

w e r t u n g   z u g e f ü h r t .   Die   V e r f a h r e n s f ü h r u n g   e n t s p r i c h t  

d a b e i   d e r   b e i   de r   H e x o s e n a b t r e n n u n g .   Das  G e m i s c h  

B u t a n o l - P h o s p h o r s ä u r e   w i r d   e b e n f a l l s   dem  D e s t i l l a -  

t i o n s a p p a r a t   12  z u g e f ü h r t ,   wo  a u f   eben   b e s c h r i e b e n e  

W e i s e   das   B u t a n o l   a b g e t r e n n t   und  in  den  S a m m e l b e -  

h ä l t e r   10  z u r ü c k g e f ü h r t   w i r d ;   e b e n s o   e r f o l g t   e i n e  

R ü c k f ü h r u n g   d e r   P h o s p h o r s ä u r e   in  den  B e h ä l t e r   2 .  

Bei   e i n e r   a n d e r e n   V a r i a n t e   des   V e r f a h r e n s   w i r d  

a n s t e l l e   de r   B u t a n o l e x t r a k t i o n   e i n e   A u s l a u g u n g   m i t  

I s o p r o p a n o l   d u r c h g e f ü h r t .   D u r c h   Z u f ü h r u n g   von  I s o -  

p r o p a n o l   in  d i e   P h o s p h o r s ä u r e  -   H e x o s e n   bzw.   P e n t o -  

s e n - L ö s u n g   w i r d   d e r e n   L ö s l i c h k e i t   so  e n t s c h e i d e n d  

v e r r i n g e r t ,   daß   d i e   P e n t o s e n   bzw.   H e x o s e n   a u s f a l l e n  

und  a b g e f i l t e r t   w e r d e n   k ö n n e n .   Die  T r e n n u n g   des   G e m i -  

s c h e s   I s o p r o p a n o l - P h o s p h o r s ä u r e   e r f o l g t   a n s c h l i e ß e n d  

e b e n f a l l s   ü b e r   e i n e   D e s t i l l a t i o n .   Das  V e r f a h r e n s -  

s c h e m a   e n t s p r i c h t   d a h e r   a u c h   dem  von  F i g u r   1 .  

In  e i n e r   b e v o r z u g t e n   V a r i a n t e   des  V e r f a h r e n s   w e r d e n  

d i e   H e x o s e n   und  P e n t o s e n   d u r c h   Z u g a b e   von  A c e t o n  

a b g e t r e n n t .   Bei   d i e s e m   V e r f a h r e n   w i r d   das  f l ü s s i g e  

G e m i s c h   aus   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e ,   H e x o s e n   und  W a s s e r  

a u s   dem  R e a k t o r  7   in   den  T r e n n a p p a r a t   9  e i n g e l e i t e t ,  

wo  ihm  aus   dem  S a m m e l b e h ä l t e r   10  A c e t o n  z u g e m i s c h t  

w i r d .   Die   P h o s p h o r s ä u r e   l ö s t   s i c h   in  dem  A c e t o n   a u f ,  



d a d u r c h   t r e n n e n   s i c h   d i e   H e x o s e n   aus   dem  G e m i s c h   a b ,  

d i e s   e r f o l g t   z u n ä c h s t   d u r c h   A b s i n k e n   in  s i r u p a r t i g e r  

K o n s i s t e n z .   Nach  e i n i g e r   Z e i t ,   d i e   g e g e b e n e n f a l l s  

d u r c h   Z u g a b e   von  K r i s t a l l i s a t i o n s k e r n e n   v e r k ü r z t  

w e r d e n   k a n n ,   k r i s t a l l i s i e r e n   d i e   G l u c o s e n   und  w e r d e n  

im  F i l t e r   11  von  dem  A c e t o n - P h o s p h o r s ä u r e g e m i s c h  

g e t r e n n t .   Es  i s t   e b e n f a l l s   m ö g l i c h ,   b e r e i t s   den  n o c h  

f l ü s s i g e n   G l u c o s e - S i r u p   a b z u t r e n n e n ,   und  z u r   v o l l -  

s t ä n d i g e n   E n t f e r n u n g   d e r   P h o s p h o r s ä u r e   m e h r m a l s   m i t  

A c e t o n   zu  w a s c h e n .   Die  A c e t o n r e s t e   w e r d e n   d u r c h  

E r h i t z e n   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   o b e r h a l b   von  56°C ,   b e i  

d e r   n o c h   k e i n e   t h e r m i s c h e n   S c h ä d i g u n g e n   de r   G l u c o s e  

a u f t r e t e n ,   e n t f e r n t .  

Das  A c e t o n - P h o s p h o r s ä u r e - G e m i s c h   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   i n  

den   D e s t i l l a t i o n s a p p a r a t   12  e i n g e l e i t e t ,   wo  d u r c h  

E r h i t z e n   das   A c e t o n   aus   de r   P h o s p h o r s ä u r e   a u s g e t r i e -  

ben   w i r d .   Durch   den  n i e d r i g e n   S i e d e p u n k t   des   A c e t : n s  

( 5 6 ° C )   l ä ß t   s i c h   d i e   D e s t i l l a t i o n   ohne   g r o ß e n   E n e r -  

g i e a u f w a n d   d u r c h f ü h r e n .   W i e d e r   v e r f l ü s s i g t   w i r d   d a s  

A c e t o n   d a n a c h   in  den  S a m m e l b e h ä l t e r   10  z u r ü c k g e f ü h r t ,  

wo  a u c h   e v t l .   V e r l u s t e   e r s e t z t   w e r d e n .   Die  P h o s p h o r -  

s ä u r e   w i r d   in  den  B e h ä l t e r   2  z u r ü c k g e f ü h r t .  

Das  aus   dem  R e a k t o r   13  a n f a l l e n d e   G e m i s c h   a u s   P e n t o -  

s e n   und  O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   w i r d   dem  T r e n n a p p a r a t   14  

z u g e f ü h r t ,   wo  d i e   P h o s p h o r s ä u r e   von  den   P e n t o s e n  

d u r c h   Z u g a b e   von  A c e t o n   a b g e t r e n n t   w i r d .   D i e s e   T r e n -  

n u n g   e r f o l g t   a n a l o g   zu  dem  v o r h i n   f ü r   d i e   H e x o s e n  

b e s c h r i e b e n e n   V e r f a h r e n .  

Die   R ü c k g e w i n n u n g   des  A c e t o n s   und  de r   P h o s p h o r s ä u r e  

e r f o l g t   e b e n f a l l s   e n t s p r e c h e n d .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   S ä u r e h y d r o l y s e   von  p o l y s a c c h a r i d -  

h a l t i g e n   S t o f f e n ,   i n s b e s o n d e r e   z u r   G l u c o s e g e w i n -  

nung   a u s   z e l l u l o s e h a l t i g e n   R o h s t o f f e n ,   g e k e n n -  

z e i c h n e t   d u r c h   d i e   V e r w e n d u n g   von   P y r o p h o s p h o r -  

s ä u r e   z u r   H y d r o l y s e   de r   H e x o s a n e .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  v o r   d e r   Z u g a b e   von  P y r o p h o s p h o r s ä u r e   d i e  

P e n t o s a n e   u n t e r   V e r w e n d u n g   von  O r t h o p h o s p h o r s ä u r e  

z u m i n d e s t   t e i l w e i s e   h y d r o l y s i e r t   und   zusammen   m i t  

d e r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   a b g e t r e n n t   w e r d e n .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß   d i e   T r e n n u n g   d e r   P y r o p h o s p h o r s ä u r e  

u n d / o d e r   d e r   O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   von  den  H y d r o -  

l y s e p r o d u k t e n   d u r c h   A u s l a u g u n g   m i t   e i n e m   o r g a n i -  

s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   e r f o l g t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  d i e   T r e n n u n g   d u r c h   E x t r a k t i o n   de r   S ä u r e  

m i t   B u t a n o l   e r f o l g t .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß   d i e   T r e n n u n g   de r   H e x o s e n   u n d / o d e r   P e n -  

t o s e n   d u r c h   A u s f ä l l e n   m i t   I s o p r o p a n o l   a l s   L ö -  

s u n g s m i t t e l   f ü r   d i e   S ä u r e   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  



6.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß   d i e   H e x o s e n   u n d / o d e r   P e n t o s e n   d u r c h  

Z u g a b e   von  A c e t o n   a b g e t r e n n t   w e r d e n .  

7.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   3  -   6,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  das   L ö s u n g s m i t t e l   von  d e r  P h o s p h o r -  

s ä u r e   d u r c h   D e s t i l l a t i o n   g e t r e n n t   w i r d .  

8.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   3  -   7,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   P y r o p h o s p h o r s ä u r e   v o r  

d e r   Z u g a b e   des   L ö s u n g s m i t t e l s   in  O r t h o p h o s p h o r -  

s ä u r e   ü b e r f ü h r t .  

9.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   3  -   8,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  dem  G e m i s c h   vor   d e r   L ö s u n g s -  

m i t t e l z u g a b e   d u r c h   Z u g a b e   von  P y r o p h o s p h o r s ä u r e  

W a s s e r   u n t e r   B i l d u n g   von  O r t h o p h o s p h o r s ä u r e   e n t -  

z o g e n   w i r d .  
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