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{54)  VERFAHREN ZUR RENICUNG VON GETROCKNETEN BIOMASSEN

{%7)Die Erfindung gehoert in das Gebiet der mikrobiologischen Eiweissgewinnuing. Sie betrifft ein Veifahren zur

£ntfetnung von Kohienwasserstoffen einschiiesstich biogenen lipophiien Zellinhaltsstoffen aus getrockneten

Bomassen, welche auf kohlenwasserstofthaitigen Substraten gezuechtet wurden. Ziel der Erfindung ist es, den Verfahrensgang
sicherer und einfacher zu gestalten. Erfindungsgemaess wird dies dadurch geloest, dass die getrocknete Biomasse bei
Ternperaturen zwischen 20 und 66 °C mit Methanoi extrahiert wird. Der Wassergehalt des Methanols kann

bis 10 M2a.% betragen
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Verfahren zur Reinigung von getrockneten Biomassen

‘Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung gehort in das Gebiet der mikrobiellen Ei-
weiBgewinnung, in die IPK C 12 d.

Die Erfindung kann eingesetzt werden in Anlagen, in denen
getrocknete Biomassen mittels Losungsmittelextraktion ge-
reinigt werden.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entfernung von
Kohlenwagserstoffen und unerwiinschten biogenen lipophilen
Zellinhaltsstoffen aus getrockneten Biomassen, die auf
kohlenwasserstoffhaltigen Substraten geziichtet wurden.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Mikroorganismen, die auf kohlenwagserstofthaltigen Sub-
straten, z.,B., n-Alkanen oder Gastlfraktionen, gezlichtet
werden, enthalten trotz sorgfédltigster Anreicherung und
Trennung immer betrdchtliche Mengen an Substratanteilen
und bicgenen lipophilen Zellinhaltsstoffen, die éine
direkte Anwendung dieger Mikroorganismen fiir Fitterungs-
und Ernidhrungszwecke ausschlieBen. Vor der Verwendung
dieser Biomassen als Futtermittel oder vor der Weiter-
verarbeitung, z.B. zur Herstellung von EiweiBisolsten,
milssen diese Kohlenwasserstoffe einschlieflich der lipo-~
philen Zellinhaltustoffe entfernt werden.
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Dazu sind verschiedene Verfahren bekannt, die im allge-
meinen entweder nach dem Waschen und der Separation eine
Extraktion der wdlrigen Mikroorganismensuspension oder
nach dem Trocknen der Suspension eine Extraktion der
festen, getrockneten Biomasse beinhalten.

So sind Verfahren bekannt, in denen die getrocknete Bio-
masse zur Entfernung der Kohlenwasserstoffe und unerwlinsch-
ten lipophilen Zellinhaltsstoffe mit Losungsmitteln ex-
trahiert werden, Als Extraktionsmittel dienen demgemi&l
vorzugsweise Kohlenwasserstoffe allein oder in Mischung
mit polaren Losungsmitteln. Die zur Verwendung vorge-

‘schlagenen polaren Ldsungsmittelkomponenten sind Athanol,

Isopropanol, Aceton oder Chlorkohlenwasserstoffe, die
sdmtlich die Eigenschaft besitzen, mit den in der Bio-~
masse enthaltenen und auch mit den als Extraktionsmittel
verwendeten Kohlenwasserstoffen, z.B. Benzinen, n-Hexan
oder n-Heptan, vollkommen mischbar zu sein (DD-AP 53 984,
DD-WP 108 114, DD-WP 108 320).

Ein modernes Verfahren zur Entfernung von Kohlenwasser-
stoffen und biogenen lipophilen Zellinhaltsstoffen durch
Extraktion der getrockneten liikroorganismen beruht da-
rauf, die Losungsmittelextraktion mit einem Benzin/le-
thanol-Gemisch durchzufithren (DD-WP 124 057). Dadurch
sind qualitativ begsere Produkte zu erhalten als bei Ver-
wendung von Benzin/Athanol- oder Benzin/Propanol-Gemischen,
was sich insbesondere in einem geringeren Gehalt der ex-
trahierten Mikroorganismen an nichtutilisierten mittel~
bis langkettigen Kohlenwasserstoffen ausdriickt,

Diese bekannten Verfahren begitzen verschiedene Nachteile.
So geniigen die durch Extraktion der getrockneten Bio-
massen mit Kohlenwasserstoffen erhaltenen Produkte keineg-
falls den Qualitédtsforderungen beziiglich des Restkohlen~
wasserstoffgehaltes und es resultieren trotz mehrstiindi-~
ger Extraktion noch immer Kohlenwasserstoffgehalte von
0,5 bis zu mehreren Prozenten.
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Die Zugabe polarer Losungsmittelbestandteile bringt

zwar eine bedeutende Verbesserung der Reinheit, und
durch Zusdtze von Methanol zum Extraktionsbenzin werden
extrahierte Produkte erhalten, deren Kohlenwasserstoff-
gehalt im Bereich mehrerer hundert ppm liegt, jedoch
fithrt die Verwendung von Losungsmittelgemischen aus
Benzin und polaren Zusédtzen wdhrend des Prozesses der
Extraktion immer zu einer Trennung der sich in Verbin-
dung mit dem in der Biomasse stets vorhandenen und fiir
die Extraktion erforderlichen Wasser ausbildenden Ge-
mische Kohlenwasserstoff/polare Substanz/Wasser in

zwel Phasen. Diese Phasentrennung, die fiir eine effek-
tive Durchfilhrung der Extraktion mit Losungsmittelge=
mischen erforderlich ist, fiihrt zu groflien technologischen
Schwierigkeiten, da in Beh&ltern, Rohrleitungen oder
Apparaten infolge Temperaturabsenkung oder z.B. der
moglichen Dosierung einer Entmischungskomponente eine
Phasentrennung erfolgen kann, die u.,U. im Havariefall
bis zum Abschalten der Gesamtanlage filhren kann.

Flir eine kontrollierte Durchfiihrung des Extraktionspro-
zesses mull daher grofler technologischer und meBtech-
nischer Aufwand betrieben werden (effektive Isolierung,
Beheizung von Anlagenteilen, Kontrolle der Phasenein-
heitlichkeit, kontinuierliche Analyse der Losungsmittel-
zusammencsetzung an den verschiedenen Stellen usw,).
Schlieflich zeigt sich, dafl die Trocknung der extrahier-
ten Mikroorganismen bei erhohter Temperatur in allen
Fédllen, in denen die Extraktion mit Gemischen aus Kohlen-
wasserstoffen und Alkoholen durchgefihrt wird, zu einer
Inclusion erheblicher Mengen der Kohlenwasserstoffe des
Extraktionsmittels filhren kann, die dann bis zu mehreren
Prozenten betrdgt. Dadurch treten sowohl sicherheits-
technische als auch ernghrungsphysiologische Risiken auf,
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Zziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die beschriebenen Nachteile
zu beseitigen und bei sicherer Absenkung des Gehaltes
an nichtutilisierten Kohlenwasserstoffen den Gehalt an
Extraktionsmittelbegtandteilen in der trockenen Bio-
masse auf ein Minimum zu senken,

Wesen der Erfindung

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, spezi-
fische Losungsmittel anzuwenden sowie den Verfahreng-
gang der Extraktion einfacher und sicherer zu gestalten,
Uberraschenderweise wurde nun gefunden, dafl die erfin-
dungsgemifle Aufgabe dadurch zu 1losen ist, daB als Ex~
traktionsmittel flir die Biomasse Methanol verwendet
wird,Die von der homologen Reihe der Alkohole abweichen~
den Eigenschaften von Methanol als Extraktionsmittel,
die zunéchst nicht erwartet werden konnten, HufBern sich
u.8, darin, daf keine unbeschrinkte MNischbarkeit von
Methanol mit den im Mikroorganismenmaterial enthaltenen
Kohlenwasserstoffen besteht wie bei den folgenden Glie~
dern dieser Reihe, und es wird angenommen, daB eben dieser
Tatbestand flr die Verwirklichung des erfindungsgemiBen
Verfahrens von Bedeutung ist.

Im einzelnen gestaltet sich die Durchfiihrung der Ex-
traktion wie folgt: Getrocknete Biomasse und Methanol
werden einem Extraktor zugefiihrt, wobei in bekannter
Weise die Extraktion des Feststoffes durch das Losungs=~
mittel bei Temperaturen zwischen 20 °C und 60 °C statt-
findet, Nach Abtrennung des Feststoffes aus der Suspen-
sion kann die Prozedur ein- oder mehrmals wiederholt
werden und schlieBlich erfolgt nach erneuter fest/

fliussig~Trennung die Trocknung des Peststoffes bei Temperaturen

zwigchen 70 OC und 180 OC in bekannter Weise.
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Die getrocknete Biomasse wird analytisch auf ihren Ge-
halt an nichtutilisierten Kohlenwasserstoffen und Ex-
traktionsmittelbestandteilen untersucht.,

Die Vorteile des erfindungsgemifien Verfahrens bestehen
darin, daB der Gehalt des Endproduktes an Extraktions-
mittelbestandteilen nach der Trocknung wesentlich niedri-
ger liegt als bei vergleichbaren Extraktionsverfahren,
wobei der Gehalt des Endproduktes an nichtutilisierten
Kohlenwasserstoffen die gleichen niedrigen Werte er-
reicht wie bei den vergleichbaren Verfahren. Hinzu kommt,
dalB bei Anwendung des erfindungsgeméflen Verfahrens der
Nucleinsiuregehalt der extrahierten Produkte ganz bedeu-
tend abgesenkt werden kann, was bei den vergleichbaren
Verfahren nicht der Fall ist. Weiterhin hat das vorge-
gschlagene Verfahren den Vorteil, dafl bei der technischen
Durchfithrung der Extraktion Phasentrennungen, wie sie

bei Verwendung von Gemischen aus Kohlenwasserstoffen und
Alkoholen als Extraktionsmittel immer auftreten, nicht
stattfinden konnen., Schliefllich ist durch Verwendung einer
chemisch einheitlichen Substanz als Extraktionsmittel
sowohl die ProzeBdurchfiihrung und -kontrolle als auch die
Aufarbeitung des Feststoffes und der Miszella wesentlich
vereinfacht,

Die Erfindung soll anhand dexr nachfolgenden Beispiele
néher erl&utert werden.

Beispiel 1:

200 g spriithgetrocknete Hefe, die von einem Stamm Candida
lipolytica auf einem Erddldestillat des Siedebereiches
240 bis 360 °C geziichtet wurde und nach Abtrennung, Auf-
arbeitung und Spriihtrocknung in einer Korngroflie von 0,05
bis 0,5 mm vorlag, wird in einem Rihrgef#dB von 1,5 Liter
Passungsvermigen bei 40 °¢ mit 400 g Methanol versetzt
und 10 Minuten lang gerithrt. Nach Abtrennung des Fegt-
stoffes wird diese Prozedur noch dreimal wiederholt.
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Der extrzhierte Peststoff wird in einem dampfbeheizten
Trockenschrank unter Umwdlzung 30 Minuten lang getrock-
net. Es wurden 2 Vergleichsversuche unter bekannten Be~
dingungen, der Verwendung von Benzin/Methanol 80/20 und
der Verwendung von Benzin/Athanol 80/20, durchgefihrt,
Von allen Endprodukten nach der Trocknung wurde neben

der Bestimmung des Gehaltes an Substratkohlenwasser-~
stoffen such die Analyse auf Losungsmittelreste durchge~
fihrt, In dem nach dem erfindungsgeméBen Verfahren gerei-
nigten Festgtoff wurde ein Restgehalt an Erdoldestillat-
Kohleﬁwasserstoffen von 0,02 Ma,% ermittelt., Der Rest~
Methanolgehalt betrug 0,18 Ma.%. In den nach den be-
kannten Verfahren gereinigten Feststoffen (Vergleichs-~
versuche) wurden 0,02 Ma.% und 0,04 Ma.% Erdsldestillat-~
kohlenwasserstoffe und 6,7 Ma.% Benzin (bei Verwendung
von Benzin/Methanol) bzw. 6,2 Ma,% Benzin (bei Verwendung
von Benzin/Athanol) sowie 1,8 la.% lethanol bzw., 1,6 }a.%
Athanol gefunden. Die Vorteile des erfindungsgemiiBen Ver-
fahrens kommen somit{ auch in den niedrigen Losungsmiitel=~
gehalten im getrockneten Feststeff, die bei den nach ver-~
gleichbarcn Verfahren gereinigten Produkten einige Pro-
zente, beim erfindungsgemillen Verfahren jedoch nur 0,18
Ma.% betragen, sehr deutlich zum Ausdruck,

Beispiel 2:

In einem kontinuierlich arbeitenden Drehscheibenextrak-
tionsapparat von 150 mm Durchmesser und 6 m Linge werden
im Gegenstrom pro Stunde 20 ky Hefe, wie im Bedispiel 1
genannt, bei einem Feststoff/Ldsungsmittelverhéltnis von
1 ¢+ 1,5 bei 40 °¢ mit IMethanol, welches einen Wassergehalt
von 5 Ma,% aufweist, extrahiert., AnschlieBend erfolgt
iber eine Doppelmantelschneckenzentrifuge die kontinuier-
liche fest/fliissig~Trennung, wobei das Fugat in den Ex~
traktor zuriickgeleitet wird. Der Feststoff wird in einem
dampfbeheizten Stromtrockner bei 135 °C und einer mittle~
ren Verweilzeit von 12 Minuten getrocknet.
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Der Gehalt des Endproduktes an Erdoldestillatkohlenwasser-~
stoffen betrug in diesem Falle 0,02 Ma.%, der Methanol-
gehalt 0,11 Ma.%.

An diesem Beispiel wird wieder die gute Extrakitionswir-
kung von Methanol, die zu vergleichbaren Resultaten mit
den bekannten Verfahren fiihrt, gepaart mit den im Ver-~
gleich zu bekannten Verfahren geringen Restlosungsmittel-
gehalten des getrockneten Feststoffs deutlich.
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Verfahren zur Reinigung von getrockneten Biomassen,
insbesondere zur Entfernung von Kohlenwasserstoffen
aus aul kohlenwasserstoffhaltigen Substraten kulti-
vierten, getrockneten Biomassen durch Extraktion mit
Losungsmitteln, dadurch gekennzeichnet, dafl als Lo=-
sungsmittel lethanol verwendet wird und die Exirak-
tion bei Temperaturen von 20 bis 60 °¢ diskontinu-
ierlich oder kontinuierlich bei einem Feststoff/Lo-
sunggmittelverhdltnis von 1 : 1 bis 1 : 10 durchge-
fihrt wird,

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daf
das Methanol 'big zu 10 Ma.% Wasser enthalten kann.
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