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(87)

Die Erfindung betrifit ein neues Ex traktionsverfahren,
welches dadurch gekennzeichnet ist, dass in einem -
schlossenen Unterdruckkreislauf (Ku) mittels Unterdruck-
pumpe in einem Losemittel/Extraktbehélter ein Unterdruck
(pu) generiert wird, und dass gleichzeitig - in einem eben-
falls geschlossenen Uberdruckkreislauf (Ki) im Losemit-
tel/Extraktbehéalter gesammeltes Ldsemittel und/oder im
Unterdruckkreislauf (Ku) kondensiertes Reinldsemittel
mittels Uberdruckpumpe auf Uberdruck (pii) gebracht und
unter Erhdhung der Temperatur und Aufrechterhaltung des
Uberdrucks durch eine Schicht eines zu extrahierenden
Feststoffmaterials im Extraktor geflihrt und in den Losemit-
tel/Extraktbehalter zuriickgefGrdert wird, wobei das beim
wiederholten Durchlaufen des Uberdruckkreislaufs (Kd)
sich mit dem Extrakistoff beladende Losemittel mittels
Druckentspannungsventil in den unter Unterdruck steher-
den Losemittel/Extraktbehalter hinein entspannt wird und
wobei gleichzeitig ein in die Gasphase (ibergehender Teil
des Losemittels in den Unterdruckkreislauf (Ku) gelangt und
nach Kondensation in einem ReinlésemittelPufferbehélter
gesammelt wird, sowie eine Anlage zur Durchfiihrung des
neuen Extraktionsverfahrens.
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren sowie eine neue Anlage fiir die Extrakti-
on mindestens eines extrahierbaren Stoffes aus mindestens einem, denselben enthaltenden Fest-
stoffmaterial.

Es ist in der Vergangenheit eine groRe Zahl von Extraktionsverfahren und von Anlagen fir die
Extraktion der verschiedensten Stoffe in den verschiedensten Aggregatzustanden aus Fliissigkei-
ten und Feststoffmaterialien bekannt geworden, auf welche hier, insbesondere in Hinblick auf die
Extraktion von Feststoffen, kurz eingegangen sei:

Beispielsweise ist aus dem Laborbereich das sogenannte Soxhlet-Extraktionsverfahren be-
kannt, bei welchem ein Ldse- bzw. Extraktionsmittel aus einem Losemittel-Sumpf verdampft wird,
an einem oberhalb desselben angeordneten Kiihler kondensiert wird und von dort auf bzw. in eine
sich in einer Filterhiilse befindliche Menge eines den zu extrahierenden Stoff bzw. Extraktstoff
enthaltenden, zerkleinerten Feststoffes rinnt oder tropft, sich dort ansammelt und dabei den Ex-
traktstoff aus dem Feststoff laugt. Das mit demselben beladene Ldsemittel wird nach Erreichen
eines bestimmten Volumens in den Lésemittelsumpf zuriickgefUhrt, wobei dieser Kreislauf so lange
fortgesetzt wird, bis ein gewiinschter Auslaugungsgrad im Feststoff bzw. eine gewlinschte Kon-
zentration an Extraktstoff im Lésemittel im Sumpf erreicht ist. Ein wesentlicher Nachteil dieses
Verfahrens besteht u.a. darin, dass das am Kihler kondensierte Losemittel relativ geringe Tempe-
ratur aufweist und daher die zur Extraktion einer bestimmten Menge Extraktstoff benétigte Zeit
relativ hoch ist und, dass der sich im Lésemittel anreichernde Extraktstoff Giber die gesamte Extrak-
tionsdauer der Erhitzung fir das Verdampfen des Losemittels ausgesetzt ist.

In industriellem Mafstab werden Extraktionen mittels Extraktoren durchgefiihrt, wobei in einem
im Wesentlichen mit Zu- und Ablauf ausgestatteten Behalter zwischen zwei Siebplatten od.dgl.
eine Schicht des zu extrahierenden Feststoffmaterials angeordnet ist und das Losemittel, bevor-
zugt im erhitzten Zustand und unter Druck im Kreislauf durch die genannte Feststoffschicht durch-
gefuhrt wird.

Besonders in neuerer Zeit hat sich eine Extraktionstechnik, welche mit sich in sogenannten
"Uberkritischen" Zustand befindlichen Inert-Gasen, wie z.B. CO; arbeitet, durchgesetzt, wobei diese
Extraktionsprozesse sehr selektiv und gleichzeitig effektiv gestaltet werden kénnen und den Vorteil
haben, dass in den Extraktistoffen letztlich keine Reste des Extraktionsmittels zuriickbleiben oder
an denselben haften bleiben. Diese Technik hat sich insbesondere in der lebensmittelindustrie,
aber auch bei der Gewinnung von biologischen Schadlingsbekampfungsmittein aus Pflanzenmate-
rial, wie z.B. von Pyrethrum bewahrt. Auch hiebei ist die thermische Belastung des Extraktstoffes
hoch.

Aligemein ist festzuhaiten, dass mittels Feststoffextraktion wertvolle Bestandteile aus perkolati-
onsfahig (perkolieren = lat: durchsickern) aufbereiteten Substanzen gewonnen oder - was seltener
der Falt ist - stérende Begleitstoffe aus denselben entfernt werden kénnen. Was die Extraktstoffe
und die dieselben enthaltenden Feststoffmaterialien betrifft, seien im Folgenden enige Beispiele
genannt:

- Extraktion von pharmazeutischen Rohmaterialien wie Blatit-, Rinden-, Wurzel-, Samen-, und

Blutendrogen aus den entsprechenden Pflanzenteilen.

- Bei Polymeren kann ein Auswaschen von Katalysatoren und Verunreinigungen derselben
durch Monomer- und Dimer-Ricksténde erfolgen. Weiters konnen an Adsorbentien, wie z.B.
Aktivkohle gebundene Stoffe gewonnen werden oder dort adsorbierte Schadstoffe aus dem
Adsorbens entfernt werden.

- Extraktion von Olsaaten, von Gewiirzen und/oder Geruchs- und Geschmacksstoffen, biozi-
den bzw. insektiziden Stoffen aus Pflanzenmaterial.

- Extraktion von Knochen zur Gewinnung von Gelatine und von Tierabfallen zur Gewinnung
von Fetten.

- Extraktion von Farbstoffen aus dieselben enthaltenden Materialien.

- Extraktion von Metallen aus Gesteinen.

Die Feststoffextraktion wird auch als "Auslaugen” bezeichnet, vor allem dann, wenn als Lése-

mittel Wasser verwendet wird.

Der Extraktionsvorgang kann auf verschiedenen Basisprozessen beruhen, wie z.B. auf dem
Ubergang des Extraktstoffes in das Losemittel durch Diffusion, Abtrennung des Extraktes (Miscel-
la) von Riickstand (Raffinat), durch Absetzen oder Filtrieren und Austreiben des im Rickstand
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noch verbliebenen Exiraktes durch Erhitzen mit Wasserdampf, Auswaschen und/oder Auspressen.

Die Art und Weise wie diese Prozesse miteinander jeweils verkniipft werden, hangt u.a. von
der Zielsetzung, von der Spezifitdt der Extraktion, von der erwiinschten Ausbeute, von der ge-
wiinschten Produktivitat u.dgl. ab.

Ein weiterer wichtiger Verfahrensschritt ist die Abtrennung des Extraktionsstoffes vom Lose-
bzw. Extraktionsmittel: Heute wird dies meist durch Destillation oder Verdampfung erreicht, vermut-
lich werden in Zukunft Membranprozesse auch auf diesem Gebiet wachsende Bedeutung erlan-
gen.

Was das Extraktionsgut, also das den erwlinschten, zu extrahierenden Stoff enthaltende Fest-
stoffmaterial betrifft, so bestimmen die Eigenschaften desselben wie Teilchengrdfe, Oberflache,
Porositat, mittlerer Porendurchmesser und/der Extraktstoffgehalt weitgehend den Verlauf des
Extraktionsprozesses.

Je kleiner die Teilchen, desto groBer die Grenzschicht bzw. Diffusionsflache zwischen Flissig-
keit und Feststoff. Sinkt die Teilchengréfe jedoch zu stark, kann die freie Zirkulation des Losemit-
tels im Feststoff behindert werden. Nicht-perkolationsfahiges, wie z.B. pulverférmiges Extraktions-
gut wird daher oft mit einem grobkérnigen, inerten Tragermaterial vermischt. Die mechanische
Vorbereitung, also insbesondere Zerkleinerung, des Extraktionsgutes, soll neben einer Optimie-
rung der Teilchengrofe zu einer Verkiirzung der Kapillarwege fihren.

Fir die Extraktionszeit bis zum Konzentrationsausgleich gilt eine etwa quadratische Abhangig-
keit von der mittleren Kapillarlange im zu extrahierenden Feststoff. Eine gleichméaRige Teilchen-
groéRe ist wichtig, da andernfalls feinere Teilchen schneller extrahiert werden als grébere Teilchen,
wodurch die Leistungsfahigkeit der Extraktionsanlage vermindert wird. Die Porositat bestimmt
ebenfalls die zu wahlende Aufbereitungsart: Mahlen, Walzen, Granulieren, Pelletieren, Extrudieren
oder Spruhtrocknen.

Der Wassergehalt des Extraktionsgutes soll bei Einsatz hydrophober Lésemittel moglichst ge-
ring sein, da Wasser das Eindringen des Losemittels in die Korn- bzw. Strukturzwischenraume
oder Poren behindert. Daher wird der Extraktion haufig ein Trocknungsschritt vorgelagert. Zusétze
von Stoffen, die sowohl im Wasser als auch im Extraktionsmitte! 18slich sind, wie z.B. Alkohole oder
Ketone, kdnnen die Extraktion wasserhaltiger Substanzen erleichtern.

AuRerdem ist die Tendenz zur Quellung, die die Perkolation behindert, nach einer Trocknung
bei vielen Feststoffen weniger ausgepréagt.

Das Losemittel bzw. Extraktionsmittel soll im Wesentlichen folgende Eigenschaften besitzen:
Niedrige Viskositat, selektives Losevermdgen fiir den Extrakistoff, enge Siedegrenzen und niedri-
gen Siedepunkt bzw. niedrige Verdampfungsenthalpie.

Die Extraktionsrate nimmt im Verlauf jedes Extraktionsprozesses ab, nicht nur weil der Kon-
zentrationsgradient abnimmt, sondern weil aich bei den meisten Verfahren die Viskositat der
flissigen Phase durch deren Beladung mit Extraktstoff zunimmt. Durch Anwendung des Gegen-
stromprinzipes oder durch Temperaturerhdhung kann ein Ausgleich gefunden werden.

Die Losefahigkeit und damit die Extraktionsrate steigt im allgemeinen mit der Temperatur an.
Jedoch nimmt dabei auch die Losefahigkeit fiir die Verunreinigungen zu, darliber hinaus zersetzen
sich manche Extraktstoffe bei zu hohen Temperaturen. Es existiert daher fir jede Extraktionsauf-
gabe ein Temperaturoptimum.

Sonderfille stellen jene Extraktionsprozesse dar, bei denen die Extrakistoff/Extraktionsmittel-
Lésung gleichzeitig das Endprodukt darstellt, wie dies z.B. bei Gewdlrzlikéren der Fall ist. Das
Loésemittel ist in diesen Fallen eine Wasser/Athanol-Mischung und daher fur die Extraktion beson-
ders gut geeignet.

Der Einsatz eines Gegenstromverfahrens oder ein Abdestillieren des Losemittels wiirde wohl
héhere Ausbeuten an Extrakten erbringen, gleichzeitig aber auch eine Verschiebung des Ge-
schmacksspektrums nach sich ziehen. Durch geschlossene Kreislaufe zwischen Extraktor und
Extrakt-Sammeltank konnen Ldsemittelverluste vermieden werden. Das ist nicht nur wirtschaftli-
cher, sondern ermoglicht auch im Wesentlichen Konstanz der Ergebnisse der einzelnen Chargen.

Gegeniiber der durch physiko-chemische GesetzméaRigkeiten, wie insbesondere durch das
Nernst'sche Verteilungsgleichgewicht, gekennzeichneten Flissig/Flissig-Extraktion bestehen fir
die Fest/Fliissig-Extraktion einige Besonderheiten, wie z.B., dass zwischen der an den Feststoff
gebundenen Extraktsubstanz und dem Extraktgehalt des Extraktionsmittels kein definierbarer
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Verteilungsfaktor besteht, dass ein Teil des Extraktes (Miscella) am Ende der Extraktion bzw. bei
mehrstufigen Prozessen in jeder Stufe an der Oberflache und in den Kapillaren des Feststoffs
gebunden ist - dieser Anteil wird als "gebundene Lésung" bezeichnet, dass weiters der Gleichge-
wichtszustand zwischen Fest- und Flissigphase dann erreicht ist, wenn die Konzentration des
Extraktstoffes in der gebundenen Lésung gleich groR ist wie in der freien Extrakt-Ldsung, und dass
schiieBlich die Extraktionsrate wesentlich von der Zusammensetzung und Struktur des Feststoffes
beeinflusst wird. Diese Randbedingungen missen bei der Wahl des Extraktionsprozesses, des
Lésemittels und bei der Vorbereitung des Extraktionsgutes beriicksichtigt werden.

Der entscheidende Vorgang fur den Stofftransport aus der festen Phase in den an der Oberfl&-
che und in den Kapillaren gebundenen Fliissigkeitsfilm und von dort weiter in das freie Extrakti-
onsmittel folgt den Diffusionsgesetzen, die hier nicht naher erértert werden sollen. in gdem Fall
gilt, dass eine moglichst groe Phasengrenzflache und ein hoher Konzentrationsgradient anzu-
streben sind. Die Forderung nach einem hohen Konzentrationsgradienten bei gleichzeitig geringem
Gesamtvolumen des Extraktionsmittels kann durch kontinuierliches Abdestillieren und Rickfuhren
des Extraktionsmittels erreicht werden, wobei der konzentrierte Extrakt gleichzeitig abgezogen
wird, wie dies eingangs kurz erwahnt ist.

Die in der heutigen industriellen Praxis anzutreffenden Feststoffextraktoren sind im Wesentli-
chen in diskontinuierlich, halb- oder semikontinuierlich, oder kontinuierlich arbeitende Anlagen
einzuteilen:

Diskontinuierliche Extraktion: Das Prinzip eines diskontinuierlichen Extraktors ist folgendes:
Der Extraktor wird zuerst mit dem Extraktionsgut beflllt und dann mit dem Extraktionsmittel ke-
schickt. Das Extraktionsgut, das auf einem z.B. filterbespannten, korrosionsbestandigen Siebboden
aufliegt und zu etwa zwei Dritteln vom Ldsemittel umschlossen ist, wird nun unter Rihren extra-
hiert. Wenn von Zeit zu Zeit gezogene Proben nach einer gewissen Zeitdauer einen gewlnschten
Extraktstoffgehalt anzeigen, wird der Extrakt in eine Destillierblase Uberflhrt, aus der das Extrakti-
onsmittel abdestilliert, im Kihler kondensiert wird und dann aus dem Lésemittelsammltank wieder
in den Extraktor gefiihrt wird.

GemaR einer anderen Ausfiihrungsform wird das Extraktionsgut nicht geriihrt. Das Extrakti-
onsmittel wird (ber dem Feststoff verteilt, sickert bzw. "perkoliert" durch das Extraktionsgut und
wird - beladen mit dem Extraktstoff unterhalb desselben abgezogen. Das Extraktionsmittel wird im
Kreislauf gefiihrt und reichert sich im Verlauf des Prozesses mit dem Extraktstoff an. Solche Appa-
rate werden auch "Diffuseure" genannt. Neben "stehenden" Extraktoren werden diskontinuierliche
Anlagen auch als rotierende, im Wesentlichen horizontal gelagerte Trommel-Extraktoren einge-
setzt, welche sich besonders fir schleimige, pulvrige oder andere leicht verklebende Extraktions-
guter, wie z.B. Pressrickstande, Fischmehl, Bleicherden od.dgl. eignen. Sie sind bezlglich Raum-
bedarf, Betriebskosten, Lésemittelverluste und Durchsatzleistung an sich ungiinstiger als stehende
Extraktoren.

Halbkontinuierliche Extraktionen werden meist in Mehrkérper-Extraktoren durchgefiihrt, die
mehrere hintereinandergeschalte Extraktoren umfassen. Zu Beginn werden alle Extraktoren
gleichmaRig befillt. Das Extraktionsmittel durchstrémt - von Pumpen geférdert - die Extraktoren.
Der aus dem letzten Extraktor austretende Extrakt gelangt in die Destillationsanlage. Das gereinig-
te Losemittel wird erneut in den ersten Extraktor gepumpt, wodurch in diesem das Extraktionsgut
viel friher erschopft ist als in den folgenden Extraktoren. Der erste Extraktor wird dann abgeschai-
tet, entleert und frisches Extraktionsgut eingebracht. Das Extraktionsmittel wird entleert und fri-
sches Extraktionsmittel eingefillt. Das Extraktionsmittel wird inzwischen am ersten Extraktor vorbei
direkt in den zweiten Extraktor gefiihrt, dann wird der zweite Extraktor stillgelegt usw. Der auf diese
Weise erhaltene Extrakt ist hdher konzentriert als jener aus Einzelextraktoren, wodurch der spezif-
sche Dampf- und Kuhimittelverbrauch verringert wird.

Aus ihrem bisherigen Hauptanwendungsgebiet, der Olsaaten- und Zuckerriibenextraktion wer-
den diese Mehrkérperanlagen zunehmend durch Zellextraktoren verdrangt. Solche Zellextraktoren
bestehen aus einem abgeschlossenen, zylindrischen Gehduse, das durch einen Schlitzboden
horizontal unterteilt ist. Uber dem Schlitzboden dreht sich ein Zellenrad mit vertikaler Achse, des-
sen Zellen mittels Feststoffforderer gefiillt werden. Der Feststoff wird zur Ausfalléffnung, die durch
einen Kreissektor in ZellengroRe gebildet wird, transportiert. Das frische Losemittel wird am Beginn
auf den fast vollig extrahierten Feststoff aufgegeben, sickert durch die Feststoffschicht, nimmt
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Extrakt auf und sammelt sich in Kammern unter dem Siebboden. Das Lésemittel wird dann durch
Pumpen, zur Zelle mit der nachsthéheren Extraktstoffkonzentration geférdert usw. Der frisch ein-
gebrachte Feststoff wird schlieBlich mit dem konzentrierten Extrakt berieselt.

Fir die Extraktion von Stoffen aus pulverformigen und nicht perkolationsféhigen Feststoffen
wurde der Immersionszellen-Extraktor entwickelt. Bei diesem werden die Kammern nicht von oben
berieselt, sondern es wird das Extraktionsmittel von unten in eine kreisférmige Rinne gpumpt.
Diese Rinne wird durch die Blatter eines Sternrades in Zellen unterteilt. Durch das Befillen von
unten wird der Feststoff im Extraktionsmittel suspendiert. Die Stromungsgeschwindigkeit nimmt
infolge des sich nach oben erweiternden Querschnittes ab und unterscheidet die Sinkgeschwindig-
keit der Feststoffpartikel. Das Extraktionsmittel gelangt uber ein Uberlaufblech in einen AuRenring,
von dem es in die Zelle mit nachsthéherem Extraktgehalt gepumpt wird.

Nicht unerwahnt soll bleiben, dass aus der AT 371716 B eine Vorrichtung zum Auslaugen von
Feststoffen, wie Wurzeln, Krauter od.dgl., mittels eines beispielsweise alkoholhéltigen Lésemittels
bekannt ist, welche mit einem verschlieRbaren, eine Offnung fiir das Abfiihren des mit herausge-
I6sten Feststoffanteilen beladenen Losungsmittels aufweisenden Behalter gebildet ist, in dem ein
Einsatzteil mit zwei |6semitteldurchgéngigen Statzflachen, z.B. Siebflachen, angeordnet ist, zwi-
schen denen das zu extrahierende Feststoffgut angeordnet ist, und dass eine der Stitzflachen
mittels Antriebsvorrichtung bewegbar bzw. verschiebbar ist, wobei weiters im Behélter eine Zufuhr-
dffnung fur die kontinuierliche Zufuhr des Ldsemittels in den Raum, vor bzw. unterhalb der ver-
schiebbaren Stiitz- bzw. Siebflache vorgesehen ist, und dass schlieRlich eine Pumpe zum Hin-
durchdriicken des im Kreislauf gefiihrten und gegebenenfalls erhitzten Losungsmittels durch die
Stiitzflachen und das von diesen bzw. zwischen diesen gehaltenen Feststoffes in Richtung zur
Abfiihréffnung vorgesehen ist.

Mittels der beweglichen Stitzflache kann das Feststoffgut einerseits am Ende der Extraktion
ausgepresst werden, um Lésemittel abzutrennen und anderseits kann das Feststoffgut damit aus
dem Extraktor ausgetragen werden.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist nun eine neues Verfahren fir die Extraktion min-
destens eines extrahierbaren Stoffes aus mindestens einem denselben enthaltenden, bevorzug-
terweise zerkleinerten, Feststoffmaterial mittels im Kreislauf geflhrten, bevorzugterweise erhéhte
Temperatur und/oder erhéhten Druck aufweisenden, Losemittels in flissiger Phase, welches in
mehreren Zyklen durch eine in einem Extraktor angeordnete Schicht des Feststoffmaterials hin-
durch bewegt wird und wobei das mit dem zu extrahierenden bzw. extrahierten Stoff angereicherte
bzw. beladene Losemittel in einem Losemittel-/Extraktbehalter gesammelt wird.

Die wesentlichen Merkmale des neuen Verfahrens bestehen darin, dass

- in einem wahrend des Extraktionsvorgangs geschlossen gehaltenen Unterdruck-Kreislauf
(Ku)

- mittels zumindest einer - an eine von dem Losemittel/Extraktbehalter tzew. von dessen Gas-
bzw. Dampfraum oberhalb des sich dort befindlichen Lésemittels ausgehenden Unterdruck-
leitung mit darin angeordnetem L&semitteldampf-Kondensator angeschlossenen - Unter-
druck- bzw. Vakuumpumpe

- im Losemitte-/Extraktbehalter bzw. in dessen Gasraum ein geringer Druck bzw. Unterdruck,
bevorzugt ein unterhalb des Umgebungsdrucks liegender Druck, generiert und aufrechterhal-
ten wird, und dass im wesentlichen

- gleichzeitig - in einem wahrend des Extraktionsvorganges ebenfalls geschlossenen bzw. ge-
schlossen gehaltenen Uberdruck-Kreislauf (Kii) - Gber eine Losemittelleitung aus dem Lose-
mittel/Extraktbehalter dort gesammeltes bzw. gespeichertes Lésemittel und/oder {ber eine
Reinlésemittel-Riickfiihrleitung in bzw. an dem dort angeordneten Ldsemitteldampf-
Kondensator im Unterdruck-Kreislauf (Ku) kondensiertes Reinlésemittel mittels Uberdruck-
pumpe auf einen héheren Druck bzw. Uberdruck, bevorzugt auf einen ber dem Umge-
bungsdruck liegenden Druck, gebracht und unter Erhéhung der Temperatur und bei Auf-
rechterhaltung des Uberdrucks durch die Schicht des zu extrahierenden Feststoffmaterials im
Extraktor und dann (ber eine in den Loésemittel/Extraktbehalter bzw. in dessen Gasraum
mundende Extraktleitung in denselben zuriick geférdert wird,

- wobei das beim wiederholten Durchlaufen des Uberdruck-Kreislaufs (Kii) sich mit dem zu
extrahierenden Stoff beladende Lésemittel mittels, bevorzugt in der genannten Extraktleitung
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angeordneter, Druckminderungs- bzw. Druckentspannungs-Einrichtung, insbesondere Dros-
selventil in den mit dem Unterdruck beaufschlagten Lésemittel/Extraktbehalter hinein ent-
spannt wird,

- wobei gleichzeitig ein dabei in die Dampf- bzw. Gasphase Ubergehender Teil des Losemittels
in den Unterdruck-Kreislauf (Ku) gelangt und nach Uberfiihrung desselben in die flissige
Phase mittels dem dort angeordneten Lésemitteldampf-Kondensator schlieRlich in der Rein-
|6semittel-Ruckfihrleitung, vorzugsweise in einem dort eingebauten Reinlosemittel-
Pufferbehélter, gesammelt wird.

Das neue Verfahren arbeitet absatzweise, und was wichtig ist, wéhrend des Extraktionsvor-
ganges zwischen Beflillung des Extraktors mit dem Extraktionsgut und Anfahren desselben und
dem Ende des Extraktionsprozesses arbeitet es im Wesentlichen mit zwei in sich geschlossenen,
miteinander allerdings verknipften Kreislaufen, wobei deren Schnittstelle durch den zu Beginn des
Prozesses praktisch nur reines Losungsmittel und im Verlauf des Prozesses in steigenden Mengen
mit Extraktstoff beladenes Ldsungsmittel, also Extrakt, enthaltenden Lésemittel/Extraktbehalter
gebildet ist.

Dieser Behélter gehdrt wahrend des Ablaufes des neuen Extraktionsprozesses an sich dem
Unterdruck-Kreislauf an bzw. ist Teil desselben und ist gegen den Uberdruck-Kreislauf hin einer-
seits durch die Uberdruckpumpe fiir die Beaufschlagung des Lésemittels mit Uberdruck und des-
sen Forderung und andererseits durch das Druckminderungs- bzw. Entspannventil abgeschottet.
Das Losemittel bzw. der steigenden Extraktstoffgehalt aufweisende Extrakt aus dem Uberdruck-
Kreislauf wird sozusagen durch die im Ldsemittel/Extraktbehadlter und in dem Ldsemittel-
Kondensator-Teil der Anlage vorhandene Unterdruckzone geschleust und gelangt dann wieder in
den Uberdruck-Extraktionskreislauf.

Beim Entspannen des aus dem Uberdruckkreislauf kommenden, unter Druck stehenden und
dort durchgehend in flissiger Phase vorliegenden Losemittels bzw. Extrakts in den L&semit-
tel/Extraktbehalter, geht ein Teil des Losemittels in die Gas - bzw. Dampfphase (ber und gleichzei-
tig erfolgt durch dieses Entspannen eine Abkiihiung, wodurch dafiir gesorgt ist, dass ein Hauptteil
des dem starken Druckabbau unterworfenen, extraktstoff-beladenen L&semittels im Losemit-
tel/Extraktbehéiter trotz des dort herrschenden Unterdrucks letztlich in flissiger Phase vorliegt.

Der beim erfindungsgemal vorgesehenen Entspannen in Dampfform in den Unterdruck-
Kreislauf (ibergehende Teil des Ldsemittels gelangt in den durch das vorher vorgenommene Eva-
kuieren und das danach folgende Absperren bzw. SchlieRen des Ventils der Unterdruckpumpe
geschlossenen bzw. geschlossen gehaltenen Unterdruck-Kreislauf, wird arm Kondensator abge-
kihlt, kondensiert und fallt als Reinlésemittel wieder in flissiger Form an. Dasselbe wird dann
durch die Férderwirkung der Uberdruckpumpe vom Unterdruck-Kreislauf wieder in den Uberdruck-
Kreislauf mit dem Extraktor eingebracht, wobei das Reinldsemittel bei Erreichung héherer Extrakti-
onsgrade nach Fortschreiten des Prozesses fiir die Gewinnung von Rest- bzw. Spurenmengen an
Extraktstoff aus dem teilerschopften oder schlieflich dann fast ganzlich ausgelaugten Feststoff
gegen Ende des Extraktionsvorganges immer wichtiger wird.

. Es sei an dieser Stelle ausdriicklich betont, dass die beiden Ausdriicke "Unterdriick" und
"Uberdruck" nicht immer bedeuten, dass im Unterdruck-Kreislauf ein unterhalb des Atmospharen-
druck liegender Druck generiert und aufrecht erhalten werden muss, wichtig und entscheidend fir
das neue Verfahren ist, dass zwischen Uber- und Unterdruck-Kreislauf eine Druckdifferenz von
zumindest einigen kPa besteht.

Das gemafl dem neuen Konzept arbeitende Extraktionsverfahren mit integrierter Vakuum- bzw.
Unterdruck-Lésemittel-Auffrischung erméglicht eine vollstandige oder exakt begrenzbare Ausbeu-
tung des Extraktionsgutes, die Gewinnung hochkonzentrierten Extraktstoffes oder von Extraktpha-
sen mit begrenzter Konzentration und eine weitestgehend vollsténdige "Auffrischung" des Lésemit-
tels. Sie erméglicht weiters sowohl eine fraktionierte als auch eine selektive Extraktion, ferner eine
Extraktion, welche genau gemal einem bestimmten Extraktionsprogramm "gefahren" werden
kann, und nicht zuletzt ist bei diesem neuen Verfahren die Verhinderung des Entweichens von
Atherischen Olen verwirklicht.

Ein ganz wesentlicher Vorteil des neuen Verfahrens besteht darin, dass der Extrakistoff nur
beim jeweiligen Durchstrdmen der Feststoffgut-Schicht mit dem aufgeheizten Lésungsmittel im
Extraktor einer thermischen Belastung ausgesetzt ist, sich aber, sobald er ins Lésemittel (iberge-
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gangen ist, (ber die gesamte restliche Extraktionszeit im kihlen Zustand im Losemittel/Extrakt-
behélter befindet, also durchaus schonend behandelt wird.

Einen wichtigen Aspekt stellt die Tauglichkeit des neuen Verfahrens fur die Extraktion von
flichtigen Stoffen, wie atherischen Ole und Duftstoffe, Aromen, dar, da die beiden aufeinander
eingespielten Kreislaufe wahrend der Extraktion geschlossen gehalten sind, sodass ein Entwei-
chen und Verlust solcher fliichtiger Stoffe unterbunden ist.

Weiters wesentlich und hervorzuheben ist der geringe Energieverbrauch des mit den zwei inei-
nandergreifenden, geschlossenen Kreislaufen arbeitenden Extraktionsverfahrens gemall der
Erfindung.

Fur die Erreichung hoher Ausbeuten an Extraktstoff ist eine Ausfiihrungsform gemaf
Anspruch 2 von Vorteil, gemaRk welchem eine Anderung des Verhaltnisses der fur die Extrak-
tion vorgesehenen und eingesetzten, sich wahrend des Extraktionsvorganges mit Extraktstoff
anreichernden Lésemittelmenge und der im Unterdruckkreislauf anfallenden und eingesetzten
Reinlésemittelmenge im Verlauf des Prozesses vorgesehen ist.

Insbesondere fir (bliche Routine-Extraktionen, wie z.B. aus Pflanzenmaterial, hat sich ein Ein-
halten der Verhaltnisse der Drucke im Uberdruckkreisiauf und im Unterdruckkreislauf zueinander,
wie sie ausdem Anspruch 3 hervorgehen, als gunstig erwiesen.

Einen wichtigen Aspekt des neuen Verfahrens stellt eine Vorgangsweise, wie sie aus dem
Anspruch 4 hervorgeht, dar.

Um eine hohe Flexibilitat bei der Erreichung optimaler Extraktionsausbeuten und -raten so wie
bei der Minimierung des Energieverbrauchs zu erreichen, kann eine "Auffrischung" des Vakuums
bzw. des Unterdrucks und dessen eventuelle "Nachbesserung" im Unterdruckkreislauf im Laufe
des Extraktionsprozesses gemaB Anspruch 5 von Vorteil sein.

Eine auf das jeweilige Extraktionsproblem genau abgestimmte Programmsteuerung, wie sie
gemaR Anspruch 6 vorgesehen ist, kann zur Optimierung des neuen Verfahrens einen we-
sentlichen Beitrag leisten. Es kann damit beispielsweise ganz gezielt auf Schwankungen in der
Qualitat, im Feuchtegehalt, im Extraktstoffgehalt u.dgl. des zu extrahierenden Feststoffguts, wie sie
insbesondere bei pflanzlichen und tierischen Materialien je nach Ernte, Zuchtbedingungen, geogra-
fischen Standorten od.dgl. auftreten, Riicksicht genommen werden.

Als vorteilhaft hat sich weiters eine Vorgehensweise gemaB Anspruch 7 herausgestellt, bei
welcher auf die Anderungen der Verdampfbarkeit des Losungsmittels infolge der steigenden Bela-
dung desselben mit Extraktstoff, z.B. mittels Druckabsenkung im Unterdruckkreislauf, Rucksicht
genommen werden kann und weiters eine jeweils gewlnschte Konzentrierung des Extraktes
erzielbar ist.

An dieser Stelle soll betont werden, dass sich das neue Verfahren in allen bisher beschriebe-
nen Ausfiihrungsformen ganz allgemein fir Extraktionsprobleme mit den verschiedensten Aus-
gangsbedingungen eignet. Es hat sich gezeigt, dass es sich insbesondere in Hinblick auf die
thermodynamischen Eigenschaften von Wasser flr einen besonders effektiven Einsatz von was-
serhaltigen Lésungen und von Wasser als Extraktionsmittel eignet, wie ihn der Anspruch 8
vorsieht.

Einen weiteren wesentlichen Gegenstand der vorliegenden Erfindung stellt eine neue Extrakti-
onsanlage mit Uberdruck-Kreislauf (Ki) fur das Lésemittel mit mindestens einem Behaéiter fur das
Extraktions-Losemittel und mindestens einem, mit dem vom genannten Ldsemittel durchstrémba-
ren, den zu extrahierenden Stoff enthaltenden, vorzugsweise zerkleinerten, Feststoffmaterial in
gewiinschter Schichtdicke befiillbaren Extraktor sowie weiters mit mindestens einer vom Losemit-
tel/Extraktbehalter, insbesondere von dessen Bodenbereich, ausgehenden und in den Extraktor,
insbesondere in dessen Bodenbereich, miindenden Losemittelleitung mit Durchfluss-Regel- bzw.
Sperrorgan, insbesondere -ventil, Lodsemittel-Férder- und -Druckbeaufschlagungsorgan, vorzugs-
weise Uberdruckpumpe, und Lésemittel-Aufheizeinrichtung, vorzugsweise Wéarmetauscher, sowie
mit mindestens einer aus dem Extraktor, insbesondere von dessen Kopfbereich, ausgehenden und
zuriick in den Ldsemittel/Extraktbehéalter gefiihrten Extraktleitung, dar, welche Anlage dadurch
gekennzeichnet ist,

- dass in der Extraktleitung zwischen Extraktor und deren, bevorzugt mit einer (Feinst-) Zer-

stauberdise od.dgl., ausgestatteter Miindung in den Losemittel/Extrakibehélter, bevorzugt im
Nahbereich vor dieser Mindung, mindestens ein L&semittel-Druckminderungs- bzw.
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-Entspannungsorgan, bevorzugt Drosselventil, angeordnet ist, und

- dass die Anlage weiters einen Unterdruck-Kreislauf - mit vom Gas- bzw. Dampfraum Gber
dem im Loésemittel/Extraktbehalter befindlichen Lésemittel bzw. Extrakt ausgehender, Uber
eine mit einem Sperrorgan, bevorzugt Sperrventil, ausgestattete Vakuumleitung mit Unter-
druck- bzw. Vakuumpumpe verbundener Losemitteldampfieitung mit Kihleinrichtung bzw.
Kondensator fiir die Uberfiihrung des Ldsemittels aus der Dampfphase in die Flissigphase
und einer zum Losemittel-Forder- und -Druckbeaufschlagungsorgan, insbesondere Uber-
druckpumpe, zurGckfihrenden Reiniésemittel-Riickfihrleitung - aufweist.

Ein Pufferbehalter im Unterdruckkreislauf, wie er gemalR Anspruch 10 vorgesehen ist, hat
den Vorteil, dass Schwankungen im Anfall und Verbrauch von Reinlésemittel im Laufe des Extrak-
tionsprozesses problemlos berlcksichtigt und ausgeglichen werden kénnen.

Eine Anordnung von Ventilen sowohl im Uberdruckkreislauf als auch im Unterdruckkreislauf
gemél Anspruch 11 hat den Vorteil, dass die Mengen von in den Extraktor eingebrachtem
Losungsmittel bzw. anfénglich nur gering beladenem Extrakt aus dem Lésemittel-Extraktbehalter
und von Reinlésemittel aus dem Unterdruck-Kreislauf bzw. aus dem sich dort befindlichen Puffer-
behalter leicht auf den Extraktionsfortschritt wahrend des Prozesses abstimmbar sind.

Im Sinne einer hohen Flexibilitat beim Einsatz der neuen Anlage sind Leitungsfihrungen g-
mak Anspruch 12 sowie weiters eine Anordnung von Ventilen dortselbst, wie sie aus dem
Anspruch 13 hervorgeht, glinstig.

Um auch geringe Verluste an Losungsmittel oder im Falle einer Extraktion von fliichtigen Ex-
traktstoffen, wie z.B. Aromen, zu vermeiden, ist die Anordnung einer Kiihlfalle im Unterdruckkreis-
lauf gemaB Anspruch 14 bevorzugt.

Insbesondere im Sinne eines geringen Personalaufwandes bei gleichzeitiger Optimierung der
Sicherheit der Anlage und des Extraktionserfolgs ist eine entweder einzelne, mehrere oder alle
einer Regelung zugéngliche Komponenten der Aniage steuernde, entsprechend sensor-gestiitzte
Steuerung gemaR Anspruch 15 undfoder Anspruch 16 von besonderem Vorteil.

Bevorzugt kommt im Rahmen der Erfindung ein Extraktor mit einem verschieblichen, z.B. mit-
tels Hydraulik angetriebenen Siebboden gemal Anspruch 17 zum Einsatz, mittels welchem,
z.B. am Ende der Extraktion das Feststoffgut vor dessen Ausbringung ausgepresst werden kann
und so die dort anhaftenden Extraktreste weitestgehend zurlickgewonnen werden kénnen.

Besonders bevorzugt ist eine Ausfihrungsform des Extraktors gemaR Anspruch 18 mit ei-
nem zusatzlich zur, bevorzugt hydraulisch, verschiebbaren (Auspress-)Siebflache vorgesehenen,
mit demselben verbundenen Druckverstarkungs-Boden, welcher seinerseits z.B. mittels Druckluft
mit Zusatz-Pressdruck beaufschlagbar ist und somit das Auspressen von Lésemittel/Extrakt aus
dem Feststoffgut nach beendeter Extraktion wesentlich unterstitzen kann.

Anhand der Zeichnung wird das erfindungsgemaRe Verfahren bzw. die neue Anlage fiir die
Durchfihrung dieses Verfahrens naher erlautert:

Es zeigen die Fig. 1 ein Schema der gesamten Anlage, die Fig. 2 ebenfalls schematisch einen
bevorzugt eingesetzten Extraktor und die Fig. 3 ein bevorzugtes zusétzliches Detail des Extraktors.

Die Fig. 1 zeigt eine erfindungsgemafe Anlage 100. Sie umfasst als, jeweils (iber Leitungen
miteinander verbundene, Grundkomponenten einen - jedenfalls im Betriebszustand - aufrechtste-
henden, ansonsten beispielsweise schwenkbaren, Extraktor 1 mit einem Heizmantel 111 mit Heiz-
mittelzufuhr 11, in welchem Extraktor 1 zwischen zwei Siebplatten 15 eine Schicht 160 des in
zerkleinertem Zustand vorliegenden, den zu extrahierenden Stoff E enthaltenden Feststoffes F
angeordnet ist, einen Losungsmittel/Extraktbehalter 3 mit Heizschlange 311 mit Heizmittelzufuhr
31, sowie weiters eine Kihleinrichtung bzw. einen Losemitteldampf-Kondensator 4 mit Kiihimittel-
zufuhr 41, eine Unterdruck- bzw. Vakuumpumpe 5, sowie weiters eine Ldsemittel-Férder und
-Druckbeaufschlagungspumpe bzw. Uberdruckpumpe 8 sowie eine Erhitzungsvorrichtung, bevor-
zugt Warmetauscher 9, fir das mit der genannten Pumpe 8 mit Druck zu beaufschlagende und
durch die Feststoff-Schicht 160 zu fordernde fliissige Losemittel l/efli. Vom Boden des aufrechtste-
henden Lésungsmittel-Extraktbehalters 3 geht eine mit einem Durchfiussregel- bzw. Sperrventil 72
ausgestattete Losemittelleitung 138 aus, Uber welche das im Behalter 3 gesammelte fliissige
Lésemittel /efu bzw. zumindest anfanglich der wenig konzentrierte Extrakt E in die Losemittelfor-
der- und Druckbeaufschlagungspumpe bzw. Uberdruckpumpe 8 gelangt. Diese Uberdruckpumpe 8
bildet den Beginn des Uberdruck-Kreislaufes Kii der neuen Extraktionsaniage 100. Uber ein
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Leitungsstiick 189 wird das nun mit Druck (pl) beaufschlagte Lésemittel l/efli durch den Warme-
tauscher 9 gefiihrt, wo es auf eine jeweils gewiinschte Extraktions-Temperatur erwéarmt bzw.
aufgeheizt wird und weiterhin im flissigem Zistand verbleibend, dem Extraktor 1 Uber eine in
dessen Bodenbereich 155 mundende Leitung 191 zugefihrt wird. Im Extraktor 1durchstromt das
unter Druck stehende erhitzte Losemittel I/efii die Schicht 160 mit dem den Extraktstoff E enthal-
tenden zerkleinerten Feststoff F.

Die untere Siebplatte 15 im Extraktor 1 mit der etwa zylindrischen Wandung 15 und dem -
woélbten Boden 106 ist in der in Fig. 1 gezeigten Ausflihrungsform mittels Gleitdichtung 156 gleitbar
gegen die Extraktorwand 106 abgedichtet. AuBerdem ist sie an ihrer Peripherie mit énem nach
unten gewdlbten Pressdruck-Verstarkungsboden 155 verbunden. In den Raum 1555 zwischen
Siebplatte 15 und Verstarkungsboden 155 fiihrt eine -hier druckbestandige flexible Zuleitung 195
fir das Extraktions-Losemittel l/efil. Diese flexible Losemittel-Zuleitung 195 durchquert den Raum
1055 zwischen Extraktorboden 106 und dem verschieblichen Pressdruck-Verstarkungsboden 155
mit der unteren Siebplatte 15. In den Raum 1055 fiihrt eine Pressluft-Zufuhrleitung 1005, mittels
der - zusétzlich zur Druckbeaufschlagung mittels einer mit dem Druckverstdrkungsboden 155
verbundenen Hydraulik 165 - eine wesentliche Druckverstarkung auf den Druck-Verstérkungs-
boden 155 und damit auf die Siebplatte 15 bewirkt werden kann.

Von dem Kopfraum 102 des Extraktors 1 strémt das nun mit Extraktstoff E beladene, weiterhin
im filissigen Zustand vorliegende Losungsmittel I/efi durch die Extraktleitung 113 zum Druckmin-
derungs- bzw. -Entspannungs -Ventil 2, wo der Uberdruckkreislauf Kii endet und mittels welchem
der dem Losemittel auferlegte Uberdruck pli abgebaut wird und von wo aus weiters das infolge der
mittels des Drosselventils 2 erfolgenden Druckminderung bei diesem Ubergang in den Unterdruck-
Kreislauf Ku sich relativ stark abkihlende und einerseits infolge des dort herrschenden Unterdru-
ckes pu zum Teil in die Gas- bzw. Dampfphase {bergehende Lsungsmittel Igu und andererseits
der trotz des herrschenden Unterdrucks pu in fliissig bleibende restliche Lésemittel- bzw. Extrakt-
anteil mit wahrend des Prozesses ansteigendem Extraktstoffgehalt l/efu Gber die zur besseren
Feinverteilung mit einer Feinst-Zerstauberdiise 1132 od.dgl. ausgestatteten Leitungsmindung
1131 in den Behélter 3 gelangt.

Von der tiefsten Stelle des Bodens des Behalters 3 kann das Losemittel I/efu Gber die Losemit-
telleitung 138 mit dem Regel- und Sperrventil 72 mittels der Uberdruckpumpe 8 fiir einen weiteren
Uberdruck-Extraktionszyklus wieder in den Uberdruckkreislauf K eingebracht werden.

Vom Behalter 3 bzw. von dessen Gas- bzw. Dampfraum 302 (iber dem flissigen Ldsemittel
bzw. Extrakt l/efu, im Kopf des Behalters 3 geht eine - in den Lésemitteldampf-Kondensator 4
fiihrende - Losemitteldampfleitung 134 fur das dort in Gasphase bzw. Dampfform vorliegende
Losemittel Igu weg.

Vom Kondensator 4 fihrt, bevorzugt iber eine Kiihifalle 40, eine Vakuum-Saugleitung 145 mit
Regel- und Sperrventil 6 zur Unterdruck- bzw. Vakuumpumpe 5, mit deren Hilfe im Unterdruck-
Kreislauf Ku, zu welchem jedenfalls der Losemittel/Extraktbehalter 3 und der Kondensator 4 geho-
ren, der dort wahrend des Extraktionsprozesses aufrechtzuerhaltende, unterhalb des Umgebungs-
drucks liegende Unterdruck pu generiert werden kann. Ist ein vorgegebener Wert dieses Unter-
drucks pu erreicht, wird das Ventil 6 geschlossen, und damit wird der Unterdruck-Kreislauf Ku zu
einem geschlossenen Kreislauf, der dann - gegebenenfalls unter zeitweiser Vornahme von eventu-
ell nétigen Druck-Korrekturen oder -Nachjustierungen - jeweils wahrend eines gesamten Extrakti-
onsvorganges aufrechterhalten bleibt bzw. wird.

Der Unterdruck-Kreislauf Ku umfasst auBer dem Losemittel/Extraktbehélter 3 und dem Kon-
densator 4 weiters eine Reinlosemittel-Rickfihrleitung 148, Uber welche das im Kondensator 4
aus der Dampfphase in die fliissige Phase zuriickverwandelte Reinldsemittel Ifu abflieen kann
und nach Passieren des in der Leitung 148 eingebauten Regel- und Sperrventils 71 mittels der
schon vorerwahnten Uberdruckpumpe 8 in den Uberdruck Kreislauf Ki, also in den eigentlichen
Extraktions-Kreislauf, geférdert wird.

In die Reinlésemittel-Abfihrleitung 148 kann vorteilhafterweise ein Reinlésemittel-
Pufferbehélter 30 eingebaut sein, mittels welchem Schwankungen beim Anfall bzw. beim Bedarf an
Reinldésemittel ausgeglichen werden kdnnen.

SchlieRlich kann weiters noch eine nach dem Kondensator 4 von der Ldsemittel-Ruckfihr-
leitung 148 abzweigende, in den Losemittel/Extraktbehalter 3 zuriickfihrende Kondensatleitung
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143 mit Ventil 62 vorgesehen sein, wobei in der Riickfihrleitung 148 dann ein Regel- bzw. Sperr-
ventil 61 angeordnet ist.

Es ist nun so, dass nach dem Evakuieren mittels der Unterdruckpumpe 5 und nach erfolgtem
Sperren des Ventils 6 in der Vakuumleitung 145 ein in sich geschlossener, vollstandiger Unter-
druck-Kreislauf Ku mit Behalter 3, Leitung 134, Kondensator 4, Reinlosemittel-Ruckfiihrleitung 148
mit eventuellem Pufferbehalter 30 und Losemittelleitung 138 zum Behalter 3 hin gegeben ist, und
dass weiters ein zu diesem Uberdruckkreislauf Ki im wesentlich parallel geschalteter, von der
Uberdruckpumpe 8 iiber den Extraktor 1 bis zum Druckminderungsventil 2 sich erstreckender,
"unvollstandiger" Uberdruck-Kreislauf vorliegt, welcher aber durch die "Uberschneidung” bzw.
"Gemeinsamkeit” mit dem geschlossenen und wéhrend des Extraktionsvorganges auch geschlos-
sen bleibenden Unterdruckkreislauf Ku vom Druckminderungsventil 2 weg iber den Behalter 3 und
die Losemittelleitung 138 mit Ventil 72 bis zur Uberdruckpumpe 8 so (iberbriickt wird, dass auch er
letztlich geschlossen ist.

Fur die Steuerung der Anlage ist eine mit den jeweiligen Prozess-Vorgaben und -Steuerungs-
programmen ausgestattete Steuerungseinheit 1000 vorgesehen, welche Uber nicht naher bezeich-
nete mit unterbrochenen Linien angedeutete Messdatenleitungen von den verschiedenen Senso-
ren 180 fiir die Messung Unterdruck pu, fiir Uberdruck pl in den beiden Kreisldufen Ku und K,
181 fUr Fullstandsmessung in den Behéltern 3 und 30 und beispielsweise 182 fiir die Bestimmung
des Extraktstoffgehaltes im Losemittel L/efu im Behalter 3 mit Messdaten versorgt wird und von wo
aus Uber - ebenfalls nicht ndher bezeichnete mit strichpunktierten Linien angedeutete - Steuerlei-
tungen, die Betatigungsorgane, beispielsweise fir die Regulierung der Heizmitteizufuhr 91 zum
Warmetauscher 9, fur die Vakuum- bzw. Unterdruckpumpe 5, fir das fir die SchlieBung des Un-
terdruck-Kreislaufes Ku verantwortliche Unterdruck-Sperrventil 6 und fiir die Durchfluss-Regel- und
-Sperrventile 61, 62, 71 und 72 gesteuert werden.

Ein typischer Prozessablauf innerhalb der in der vorher erlduterten Fig. 1 schematisch darge-
stellten Extraktionsanlage 100 sei im Folgenden kurz wiedergegeben:

Der Extraktor 1 ist mit Extraktionsgut F + E und der Losemittel/Extraktbehalter 3 mit unter
Druck stehenden flissigen Losungsmittel /efli gefiillt

Ventil 6: AUF - Vakuumpumpe 5: EIN

Die Vakuumpumpe 5 lauft solange, bis der eingestellte Unterdruck pu im Unterdruck-Kreislauf
Ku erreicht ist

Ventil 72: AUF - Uberdruckpumpe 8: EIN

Warmeaustauscher 9 und Extraktorheizung 11, 111: EIN

Druckentspannungsventil 2: AUF

Losemittelbehalter 3 - Heizung 31,311: EIN

Lésemittelkondensator bzw. dessen Kaltemaschine 4: EIN

Ventil 61: AUF-Ventil 62: ZU

Bei Erreichen eines maximalen Niveaus im Los emittel-Pufferbehalter 30 wird das Ventil 72 ge-
schlossen.

Die Druck-Umlaufperkulation findet statt, bis eine gewlinschte Konzentration des zu extrahie-
renden Stoffes E im Lésemittel I/efu im Behélter 3 erreicht ist.

Nach Erreichen des genannten Konzentrationswertes wird das Ventil 61 geschlossen.

Das Ventil 62 wird gedffnet, und die restliche Menge Lésemittel mit Extrakt wird durch Abdestil-
lieren im Behalter 3 gesammelt und kann von dort abgezogen werden.

Der Extraktor 1 der Fig. 2 ist - bei gleichbleibenden Bezugszeichenbedeutungen - gleich auf-
gebaut wie jener gemaR Fig. 1, dessen untere Siebplatte 15 ist mittels Hydraulikantrieb 165 auf-
und abwarts verschiebbar. Auf diese Weise kann jederzeit wahrend und nach dem Extraktionsvor-
gang das den zu extrahierenden Stoff E enthaltende Feststoffmaterial F bzw. F+E aisammen-
oder eben ausgepresst werden. SchlieBlich kann der Extraktor mittels Kipplagerung 125 kippbar
ausgebildet sein und die Hydraulik 165 letztlich fir das Ausbringen des schliellich ausgelaugten
Feststoffgutes F herangezogen werden.

Die Detailansicht der Fig. 3 zeigt bloR den unteren Teil des Extraktors 1 mit Wandung 105 und
Boden 106 naher. Die untere Siebplatte 15 ist hier mittels Gleitdichtung 156 gleitbar gegen die
Extraktorwand 106 abgedichtet. AuBerdem ist sie an ihrer Peripherie mit einem nach unten ge-
wolbten Pressdruck-Verstarkungsboden 155 verbunden. In den Raum 1555 zwischen Siebplatte
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15 und Verstarkungsboden 155 fiihrt eine - hier druckbestandige flexible Zuleitung 195 fiir das
Extraktions-Losemittel I/efi. Diese flexible Lésemittel-Zuleitung 195 durchquert den Raum 1055
zwischen Extraktorboden 106 und dem verschieblichen Pressdruck-Verstarkungsboden 155 mit
der unteren Siebplatte 15. In den Raum 1055 fiihrt eine Pressluft-Zufuhrleitung 1005, mittels der -
zusatzlich zur Druckbeaufschlagung mittels einer mit dem Druckverstarkungsboden 155 verbunde-
nen Hydraulik 165 - eine wesentliche Druckverstéarkung auf den Druck-Verstarkungsboden 155 und
damit auf die Siebplatte 15 bewirkt werden kann.

Es sei abschlieRend betont, dass es nicht zwingend ist, eine der Siebplatten 15 im Extraktor 1
fur ein Auspressen des Feststoffgutes F+E druckbeaufschlagbar beweglich zu gestalten, es kann
erfindungsgemal selbstverstandlich auch ein Extraktor 1 mit nicht durckbeaufschlagbaren Sieb-
platten 15, zwischen denen das den Extrakistoff E enthaltende Feststoffmaterial eingebracht ist,
zum Einsatz gelangen.

PATENTANSPRUCHE:

1. Verfahren fiir die Extraktion mindestens eines extrahierbaren Stoffes aus mindestens 6-
nem denselben enthaltenden, bevorzugterweise zerkleinerten, Feststoffmaterial mittels im
Kreislauf gefihrten, bevorzugterweise erhdhte Temperatur und/oder erhéhten Druck auf-
weisenden, Losemittels in flissiger Phase, welches in mehreren Zyklen durch eine in &-
nem Extraktor angeordnete Schicht des Feststoffmaterials hindurch bewegt wird und wo-
bei das mit dem zu extrahierenden bzw. extrahierten Stoff angereicherte bzw. beladene
Losemittel in einem Lésemittel-/Extraktbehalter gesammelt wird,
dadurch gekennzeichnet, dass
- in einem wahrend des Extraktionsvorgangs geschlossen gehaltenen Unterdruck-

Kreislauf (Ku)

- mittels zumindest einer - an eine von dem Ld&semittel/Extraktbehalter bzw. von dessen
Gas- bzw. Dampfraum oberhalb des sich dort befindlichen Lésemittels ausgehenden Un-
terdruckleitung mit darin angeordnetem Lésemitteldampf-Kondensator angeschlossenen
- Unterdruck- bzw. Vakuumpumpe

- im Ldsemittel/Extraktbehalter bzw. in dessen Gasraum ein geringer Druck bzw. Unter-
druck (pu), bevorzugt ein unterhalb des Umgebungsdrucks liegender Druck, generiert
und aufrechterhalten wird, und dass im wesentlichen

- gleichzeitig - in einem wahrend des Extraktionsvorganges ebenfalls geschiossenen bzw.
geschlossenen gehaltenen Uberdruck-Kreislauf (Ki)- tber eine Lésemittelleitung aus
dem Losemittel/Extraktbehélter dort gesammeltes bzw. gespeichertes Ldsemittel
und/oder aus dem Uber eine Reinldsemittel-Ruckfuhrleitung in bzw. an dem dort ange-
ordneten Losemitteldampf-Kondensator im Unterdruck-Kreislauf (Ku) kondensiertes
Reinlésemittel mittels Uberdruckpumpe auf einen héheren Druck bzw. Uberdruck (pii),
bevorzugt auf einen (ber dem Umgebungsdruck liegenden Druck, gebracht und unter
Erhéhung der Temperatur und bei Aufrechterhaltung des Uberdrucks durch die Schicht
des zu extrahierenden Feststoffmaterials im Extraktor und dann Uber eine in den Lose-
mittel/Extraktbehélter bzw. in dessen Gasraum miindende Extraktleitung in denselben
zurlick geférdert wird,

- wobei das beim wiederholten Durchlaufen des Uberdruck-Kreislaufs (Kii) sich mit dem
zu extrahierenden Stoff beladende Losemittel mittels, bevorzugt in der genannten Ex-
traktleitung angeordneter, Druckminderungs- bzw. Druckentspannungs-Einrichtung, ins-
besondere Drosselventil in den mit dem Unterdruck beaufschlagten Lésemittel/Extrakt-
behalter hinein entspannt wird, wobei gleichzeitig ein dabei in die Gasphase Ubergehen-
der Teil des Losemittels in den Unterdruck-Kreislauf (Ku) gelangt und, nach Uberfiihrung
desselben in die flissige Phase mittels dem dort angeordneten Ldsemitteldampf-
Kondensator schlieBlich in der Reinldsemittel-Ruckfihrleitung, vorzugsweise in einem
dort eingebauten Reinldsemittel-Pufferbehalter, gesammelt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

- dass zu Beginn der Extraktion das Lésemittel iiber die Losemittelleitung aus dem Lose-
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mittel/Extraktbehalter und/oder Uber die Reinlésemittel-Rickfihrleitung des Unterdruck-
Kreislaufs (Ku) in den Extraktor gefordert wird, und
- dass - dem jeweils erreichten bzw. steigenden Extraktionsgrad entsprechend - das Ver-
haltnis von aus dem Ldsemittel/Extraktionsbehalter geforderter Losemittel- bzw. Extrakt-
Mengenrate zur aus dem Unterdruck-Kreislauf (Ku) geférderter Reinlésemittel-
Mengenrate verringert wird, bis gegen Ende der Extraktion nur mehr Reinlésemittel aus
dem Unterdruck-Kreislauf (Ku) in den Uberdruck-Kreislauf (Ki) gefordert wird.
Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass ein Verhaltnis
zwischen Uberdruck (pil) im Uberdruck-Kreislauf (Kii) und Unterdruck (pu) im Unterdruck-
Kreislauf (Ku) von 100:1 bis 20:1, bevorzugt ein solches von 50:1 bis 30:1, eingestellt und
aufrechterhalten wird.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1bis 3, dadurch gekennzeichnet,
- dass die Generierung des Unterdrucks im Unterdruck-Kreislauf (Ku) im wesentlichen zu
Beginn des Extraktionsprozesses erfolgt, und
- dass - jeweils nach Generierung und Einstellung des Unterdrucks im Unterdruck-
Kreislauf (Ku) auf einen jeweils vorgesehenen Unterdruck-Ausgangswert - der Unter-
druck-Kreislauf (Ku) mittels Verschlussorgan, insbesondere Ventil, von der, bevorzug-
terweise dann abgeschalteten, Unterdruckpumpe bzw. von deren Saugwirkung getrennt
bzw. abgekoppelt wird, wahrend die Férderung des Losemittels durch den Extraktor im
Uberdruck-Kreislauf (Kii) fortgesetzt wird.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass bei
einem Ansteigen des Unterdrucks im Unterdruck-Kreislauf (Ku) wahrend der Extraktion auf
einen jeweils vorgesehenen Unterdruck-Maximalschwellenwert mittels Unterdruckpumpe
der Unterdruck, vorzugsweise auf den Unterdruck-Ausgangswert gesenkt wird, wonach
der Unterdruck-Kreislauf (Ku) wieder geschlossen wird.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
wahrend der Extraktion im Uberdruck-Kreislauf (Kii) und/oder im Unterdruck-Kreislauf (Ku)
- bevorzugterweise mittels automatischer Steuerung - die Temperatur und/oder der dort
aufrechterhaltene Druck, insbesondere Uberdruck, gemaf einem auf eine jeweils akiueile
Extraktionsaufgabe abgestimmten Extraktionsprogramm veréndert, bevorzugterweise er-
hoéht, wird.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass
nach Erreichen einer gewiinschten Konzentration des zu extrahierenden Stoffes, bevor-
zugterweise nach beendeter Extraktion, in dem im Ldsemittel/Extrakt-Behéalter gesammel-
ten Losemittel bzw. Extrakt - insbesondere zur Extraktgehalts-Erhéhung und/oder Losemit-
tel-Riickgewinnung - mittels Generierung von Unterdruck im Unterdruck-Kreislauf (Ku) L6-
semittel aus dem Losemittel/Extrakt-Behalter in den Unterdruck-Kreislauf (Ku) verdampft
und dort kondensiert wird, wonach der so aufkonzentrierte Extrakt aus dem L&semit-
tel/Extraktbehalter abgezogen wird.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1bis 7, dadurch gekennzeichnet, dassals
Losemittel fur die Extraktion ein polares Losemittel, insbesondere ein Wasser enthalten-
des, bevorzugt wassermischbares, Losungsmittel, oder Wasser eingesetzt wird.
Extraktionsanlage, insbesondere diskontinuierlich und mit Druckbeaufschlagung arbeiten-
de Extraktionsanlage, mit Uberdruck-Kreislauf (Kii) fir das Lésemittel mit mindestens &-
nem Behalter (3) flir das Extraktions-Loésemittel und mindestens einem, mit dem vom ge-
nannten Losemittel durchstrémbaren, den zu extrahierenden Stoff enthaltenden, vorzugs-
weise zerkleinerten, Feststoffmaterial in gewlinschter Schichtdicke beflllbaren Extraktor
(1) sowie weiters mit mindestens einer vom Ldsemittel/Extrakt-Behalter (3), insbesondere
von dessen Bodenbereich, ausgehenden und in den Extraktor (1), insbesondere in dessen
Bodenbereich, miindenden Losemittelleitung (139) mit Durchfluss-Regel- bzw. Sperrorgan
(71), insbesondere -ventil, Losemittel-Férder- und -Druckbeaufschlagungsorgan (8), vor-
zugsweise Uberdruckpumpe, und Lésemittel-Aufheizeinrichtung (9), vorzugsweise Warme-
tauscher, sowie mit mindestens einer aus dem Extraktor (1), insbesondere von dessen
Kopfbereich, ausgehenden und zurlick in den Losemittel-Extraktbehalter (3) geflihrten Ex-
traktleitung (113), dadurch gekennzeichnet,
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- dass in der Extraktleitung (113) zwischen Extraktor (1) und deren, bevorzugt mit einer
(Feinst-) Zerstduberdlse (1132) od.dgl. ausgestatteten Miindung (1131) in den L&semit-
tel/Extraktbehalter (3), bevorzugt im Nahbereich vor dieser Miindung (1131), mindestens
ein Lésemittel-Druckminderungs bzw. -Druckentspannungsorgan (2), bevorzugt Drossel-
ventil, angeordnet ist, und

- dass die Anlage (100) weiters einen Unterdruck-Kreislauf (Ku) - mit vom Gasraum (30)
Uber dem im Lésemittel/Extraktbehalter (3) befindlichen Losemittel bzw. Extrakt ausge-
hender, Uber eine mit einem Sperrorgan (6), bevorzugt Sperrventil, ausgestattete Vaku-
umleitung (145) mit Unterdruck- bzw. Vakuumpumpe (5) verbundene Losemitteldampflei-
tung (134) mit Kihleinrichtung (4) bzw. Kondensator fiir die Uberfiihrung des Losemittels
aus der Dampfphase in die Flissigphase und einer zum L&semittel-Férder- und
-Druckbeaufschlagungsorgan, insbesondere Uberdruckpumpe (9), zurickfiihrenden
Reinlésemittel-Rickflhrieitung (148) - aufweist.

Extraktionsanlage nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass in der Rein-

I6semittel-Ruckfiihrleitung (148) ein Reinlosemittel-Pufferbehalter (30) angeordnet ist.

Extraktionsanlage nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass so-

wohl in der Lésemittelleitung (138) als auch in der Reinlosemittel-Rickfihrleitung (148)

von deren Vereinigung vor der Uberdruck-Férdereinrichtung (9) jeweils ein individuell

einstell- und regelbares Durchfluss-Regel- bzw. Sperrorgan (71, 72), vorzugsweise Ventil,
angerechnet ist.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet,

dass von der aus der Kihleinrichtung (4) tihrenden Reinldsemittel-Ruckfuhrleitung (149)

eine in den Ldsemittel/Extraktbehéalter (3) zurickflhrende Kondensatleitung (143) ab-

zweigt.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 12, dadurch gekennzeichnet,

dass sowohl in der Reinlosemittel-Rickfthrleitung (148) nach der Abzweigung der Kon-

densatleitung (143), bevorzugt in deren der Klhleinrichtung (4) nahem Abschnitt als auch
in der Kondensatleitung (143) ein Durchfluss-Sperrorgan (61, 62) angeordnet ist.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 13, dadurch gekennzeichnet,

dass in der Vakuumleitung (145) zwischen Kihleinrichtung (4) und Vakuumpumpe (5) bzw.

Unterdruck-Sperrorgan (6) eine Kihlfalle (42) eingebaut ist.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 14, dadurch gekennzeichnet,

dass sowohl im Uberdruck-Kreislauf (Ki) als auch im Unterdruck-Kreislauf (Ku) jeweils

zumindest ein mit einer Steuereinheit (1000) datenfluss-verbundener Druckmess-Sensor

(150) angeordnet ist, von welcher Steuereinheit (1000) aus - jeweils mit demselben steu-

ersignalfluss-verbunden — der Antrieb fiir die Unterdruckpumpe (5) und/oder fiir das Unter-

druck-Sperrorgan (6) und/oder fiir die Uberdruckpumpe (9) und/oder die Energiezufuhr

(91) zum Warmetauscher (10) und/oder die Energiezufuhr (11) zum Heizmantel (111) des

Extraktors (1) und/oder die Kiihlmittelzufuhr (41) zur Kihleinrichtung (4) und/oder das

Druckminderungsorgan (2), vorzugsweise Drosselventil, und/oder die Durchfluss-Regel

bzw. -Sperrorgane (71, 72) regel- und steuerbar ist bzw. sind.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 15, dadurch gekennzeichnet,

dass im Losemittel/Extraktbehalter (3) zumindest ein mit der Steuereinheit (1000) daten-

fluss-verbundener, fiir den zu extrahierenden Stoff spezifischer Konzentrationsmess-

Sensor (180) angeordnet ist, wobei von der Steuereinheit (1000) aus die mit ihr steuersig-

nalfluss-verbundenen Durchfluss-Rege!- und -Sperrorgane (71, 72) in der Lésemittelleitung

(138) und in der Rein-Losemittel-Rickflhrleitung (148) steuerbar und/oder die Extrakti-

onsanlage (100) nach Erreichung eines jeweils vorgegebenen Konzentrations-

Schwellwerts und/oder bei Konstantbleiben der Konzentration des zu extrahierenden

Stoffs im Lésemittel abgeschaltet wird.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 16, dadurch gekennzeichnet,

dass sie einen mit einem Deckel verschlieRbaren, eine Zufihrleitung (191, 195) flr Lose-

mittel und eine Abfiihrleitung (113) fir das Abfiihren des mit dem extrahierten Stoff (E) be-
ladenen flissigen Losemittels l/efii aufweisenden Extraktor (1) umfasst, in dem die untere

Stitzflache fiir die vom Losemittel Vefii zu durchstrémende Schicht (160) des zu extrahie-
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renden Feststoffes (F+E) bzw. die untere Siebplatte (15) mittels einer, vorzugsweise
druckmittelbetatigten, bevorzugt hydraulischen, Antriebsvorrichtung (165) bewegbar bzw.
verschiebbar angeordnet ist.

Extraktionsanlage nach einem der Anspriiche 9 bis 17, dadurch gekennzeichnet,
dass der Extraktor (1) einen mit der unteren Siebplatte (15) verbundenen, im Abstand von
demselben angeordneten, gegen die Extraktorwand (105) abgedichtet gleitbaren und zu-
sammen mit demselben verschiebbaren Pressdruck-Verstarkungsboden (155) aufweist,
welcher durch in den Raum (180) zwischen demselben und dem eigentlichen Extraktorbo-
den (106) eingebrachte Druckluft (DL) mit - den mittels der Hydraulik (165) auf die Sieb-
platte (15) selbst oder ebenfalls auf den Druckverstarkungsboden (161), aufgebrachten
Pressdruck verstarkendem - Zusatzpressdruck (pz) beaufschlagbar ist.

HIEZU 3 BLATT ZEICHNUNGEN
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