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(54)  VERFAHREN ZUR EXTRAKTION GETROCKNETER MIKROBIELLER BIOMASSEN

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entfernung von Kohlenwasserstoffen aus getrockneten
Biomassen, die durch Ziichtung von Mikroorganismen auf kohlenwasserstoffhaltigen Substraten
erhalten wurden. Sie gehdrt in das Gebiet der mikrobiellen EiweiRgewinnung. Es ist das Ziel der
Erfindung, den Gehalt der trockenen Biomasse an Kohlenwasserstoffen deutlich zu erniedrigen
und den Aufwand zur Extraktion zu verringern. Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, Zusétze
im Gemisch Biomasse/Extraktionsmittel einzusetzen, um das Ziel der Erfindung zu erreichen.
Diese Aufgabe wird erfindungsgemaf dadurch gelést, daR die Extraktion der zuvor auf einen
Wassergehalt von 20 bis 60 Ma.-% gebrachten Trockenbiomasse mit Kohlenwasserstoffen im
Siedebereich von 40 bis 140°C in Gegenwart von, bezogen auf Trockenbiomasse, 0,01 bis 5Ma.-%
Tensiden vom Polyethylenglycoltyp erfolgt. Die Zugabe der Tenside kann in den Stufen
Fermentation und/oder Separation und/oder Extraktion erfolgen.
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Titel der Erfindung:

Verfahren zur Extraktion getrockneter mikrobieller
Biomassen

Anwendungsgebiet der Erfindung:

Die Erfindung gehort in das Gebiet der mikrobiellen Ei-
weiBgewinnung, in die IPK C 12 N, Die Erfindung kann
eingesetzt werden in Anlagen, in denen mikrobielle Biomassen
hergestellt werden und durch Losungsmittelextraktiion gerei-
nigt werden, in denen aus proteinreichen Produkten durch

Losungsmittelbehandlung lypophile Bestandteile entfernt
werden.

Charekteristik der bekannten fechnischen Losungen:

Mikrobielle Biomassen, die auf Kohlenwasserstoffen als Sub-
strat gesziichtet werden, enthalten immer noch Substratanteile,
d.h. Kohlenwasserstoffe, die aus den Biomassen entfernt wer=-
den miissen. Dafiir sind Verfahren bekannt, bei denen eine
Losungsmittelextraktion der getrockneten Biomasse erfolgt.

Als Losungsmittel werden Hexan bzw. niedere Benzinschnitte,

Ketone, Methanol oder Gemische aus Hexan bzw, hexanreichen
Benzinschnitten mit Ketonen (Aceton), Alkoholen (Methanol,
Ethanol, Isopropanol) und/oder Wasser verwendet.

Die Verwendung von Losungsmittelgemischen, insbesondere aus
Kohlenwasserstoffen und Alkohol, fiihrt zu technologisch nur
mit erheblichem Aufwand beherrschbaren Phasentrennungen bei
inneren Kreisléufen, wird jedoch wegen der hohen Reinheit
der erhaltenen gereinigten Produkie bevorzugt angewandt,
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Ein technologisch leichter beherrschbares Verfahren be=-
steht darin, die Extraktion mit Kohlenwasserstoffen
durchzufiihren (DD-AP 53984). Die enthaltenden Endprodukte
qualitédten sind jedoch wegen des hoheren Gehaltes an
Kohlenwasserstoffen schlechter,

Weiterhin ist bekannt, daB zur Verbesserung der Endpro-
duktqualitéiten bei der Extraktion (DD-PS 110 052) bzw,
zur Verbesserung des Abginkverhaltens bei der Extraktion
in kontinuierlich arbeitenden Riihrwerkskolonnenextraktion
(DD-PS 139 650) bei Verwendung von Kohlenwasserstoffen
als Extraktionsmittel Wasser in das Extraktionssystem
eingebracht wird, die resultierenden Peststoffe geniigen
in ihrem Gehalt an Kohlenwasserstoffen jedoch ndéch nicht
den Forderungen, d.,h., ihr Gehalt an Kohlenwasserstoffen
aus dem als Kohlenstoffquelle bei der Fermentation einge=-
setzten Substrat (Erdsldestillatkohlenwasserstoffe) ist
noch zu hoch, Nur durch eine Vielzahl von Extraktions-

stufen kann er auf das erforderliche niedrige Niveau ge-
bracht werden., :

Ziel dexr Erfindung:

Ziel der Erfindung ist es, durch geeignete Mittel und MaB-
nahmen den Gehalt der extrahierten Biomasse an Kohlenwas-
gerstoffen deutlich zu erniedrigen und somit den Aufwand
zur Verbesserung des Extraktionseffektes zu verringern.
Darlegung des Wesen der Erfindung: '

~ Der Erfipdung liegt die Aufgabe zugrunde, durch einen Zu=

satzstoff bei der Extraktion getrockneter und nachtrég-
lich mit Wasser oder wasserhaltigen Biomassesuspensionen
auf einen Wassergehalt von 20 bis 60 Masse~% gebrachten
Biomassen eine raschere und damit griindlichere Entfernung

der lipophilen Substanzen und damit auch der Kohlenwasser=
stoffe zu erreichen. '
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Uberraschenderweise wurde gefunden, da8 als Zusatzstoffe
bei der Extraktion von mit Wasser bzw. wasserhaltigen Bio=-
magsesuspensionen befeuchteter Biomasse mit Kohlenwasser-
stoffen im Siedebereich von 40 -~ 140°C Tenside besonders
wirksam sind., Eine besonders gute Wirksamkeit zeigen
nichtionogene Tenside vom Polyethylenglycoltyp. Von diesen
Tensiden sind sowohl solche mit niedriger HLB-Zahl (ol-
bzw, benzinldsliche) als auch solche mit mittlerer bzw,
hoher HLB-Zahl (wasserldsliche) geeignet.

So sind Verbindungen der allgemeinen Formel

HO - (CH2-CH2-O)n - R1-R2

in Mengen von 0,01 bis 5,00 Ma.-%, bezogen auf Feststoffe
besonders wirksam. Hierbei bedeutet:

R1 einen Alkylen- oder Acylenrest mit 6-22 C-Atomen
oder einen Rest (-Cg-CHz-O-)m mit
| CH3
m= 3 bis 250 v
R, einen Rest(-OH-CHz-CHz)n- CH oder H
n eine Zahl von 3 bis 200

Beispielsweise sind Polyethylenglycoldther mittel- bis
langkettiger Fettalkohole oder Polyethylenglycolester
mittel- bis langkettiger Fettséduren sowie Polykondensations-
produkte von Ethylenoxid an Polypropylenglycol einzeln
oder in Mischung von guter Wirksamkeit.

Die Zugabe des Tensides oder der Tenside kann in jeder
Stufe des Prozesses der Herstellung der Biomasse bis ein-
schlieflich der Extraktion erfolgen., Bevorzugt sind die
Stufen Fermentation, Aufrahmung, Separation oder Extrak-
tion einzeln oder in Kombination., Auch die Zugabe unter=-
schiedlicher Tenside in einzelnen Stufen ist mdglich,
ZweckméBigerweise erfolgt die Zugabe der Tenside mit
mittlerer bzw, hoher HLB-Zahl iiber das wébBrige System

und die der Tenside niedriger HLB-Zahl iiber das Extrak-
tionsmittel,
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Wegen der Verwendung der extrahierten Biomassen als Tier-
futtermittelzusitze sind die Tenside vom Typ der ethoxy-

‘lierten Polypropylenglycole oder der ethoxylierten gerad-

kettigen Alkohole mittlerer bis hoher Kettenlénge bzw. der
Polyethylenglycolfettsdureester mittel~ bis langkettiger
Pettsduren sowie biogene Phospholipide oder Diglyceride von
nittel~ bis langkettigen Fettsiuren (08 bis 022) oder grenz-
fléchensktive Zuckerester besonders geeignet,

Augfilhrungsbeispiele:

1. Beispiel:

In einem Umlaufextraktor von 10 Litern Inhalt gibt man

2,5 kg spriihgetrocknete Biomasse, welche durch Ziichtung
von Lotteromyces elongisporus auf einem Erdoldestillat des
Siedebereiches 250 bis 360°C als einzige C-Quelle erhalten
wurde, Man filigt unter Riihren 1,25 kg Wasser hinzu, so daB
die Biomasse einen Wassergehalt von 40% aufweist., Wdhrend
15 Minuten rilhrt man zur gleichméBigen Verteilung des zu=-
gesetzten Wassers gelegentlich um, Dann gibt man 5 kg Ben-
zin des Siedebereiches 60/85°C hinzu, welches eine Tempe-
ratur von 40°C besitzt und in dem 25 g T=Eto-Dodecanol ge-
16st sind. Unter Aufrechterhaltung der Temperatur wird

15 lMinuten lang gerithrt und anschlieBSend filtriert.

Der abgetrennte Filterkuchen wird noch dreimal analog mit
einer Losung von 25 g 7-Eto-Dodecancl in 5 Litern Benzin
vom Siedebereich 60 bis 85°C bei 40°C extrahiert und nach
Abtrennen der Miszella der Filterkuchen luftgetrocknet.

QDer Kohlenwasserstoffgehalt des extrahierten Produktes be~

trug 0,14 Ma.-%, die Extraktmenge 450 g. In einem Vergleichs-
versuch ohne Tensidzugabe betrug der Kohlenwasserstoffgehalt
des extrahierten Produktes 0,58 Ma,-%, die Extrakimenge

235 Gramm,



5

10

15

20

25

30

35

5-230140 8

2. Beispiel:

In einem Extraktor wie im Beigpiel 1 wurden 2,5 kg Biomas-
se wie im Beispiel 1 gegeben, Die Befeuchtung erfolgte
auBerhaldb des Extraktors mit einem Liter einer 19 %igen
Bioﬁassesuspension, welche 0,3%‘eines Tensides enthielt.
Dieses Tensid war ein ethoxyliertes Polypropylenglycol

vom mittleren NMolekulargewicht 1950 und einem Verhdltnis
Propylenoxid : Ethylenoxid 53 : 47. Der befeuchtete Fest-
stoff wurde viermal bei einer Temperatur von 40°C mit einem
Benzin vom Siedebereich 60 bis 85°C wie im Beisgpiel 1 be-
schrieben extrahiert. Der getrocknete Peststoff hatte
einen Kohlenwasserstoffgehalt von 0,23%, es fielen 325 g
Extrakt an. In einem Vergleichsversuch ohne Tensid hatte
der extrahierte Feststoff einen Kohlenwasserstoffgehalt

von 0,67 Ma.,~% und es wurden lediglich 215 g Extrakt er-
halten.

3. Beispiel:

Auf einem Erddldestillat vom Siedebereich 250 - 360°C wur-
de in einem kontiruierlich arbeitenden Riihrfermentor von

30 m3 Inhalt eine Hefestamm der spezies Lodderomyces elon-
glsporus kontinuierlich kultiviert., Die Rithrleistung des
Fermentors betrug 20 kW bei einem Lufteintrag von 750 m3/h.
Das Kulturmedium besaB, bezogen auf 1 m° Pliissigkeit, fol=
gende Zusammensetzung: Phosphorséure (70 %ig) 600 ml, Ka-
liumchlorid 600 g, Magnesiumsulfat 280 g, Eisen(II)chlorid
20 g, Mangansulfat 20 g, Zinksulfat 15 g. Zur Verbesserung
des Extraktionsverhalten des spriihgetrockneten Produktes
wurden der PFermentorfliissigkeit erfindungsgem# 800 g des
Tensides wie im Beispiel 2 pro m3 Kulturfliissigkeit zu-
gegeben. Gleichzeitig hielt die Temperatur auf 33°C und den
pH-Wert durch Ammoniakzugebe bei 4,2, Die Produktivitét lag
bei 3,8 kg/m;‘h. Durch Aufrahmen erfolgte eine Aufkonzen-
tration an Biomasse auf 3,2 g/l bei gleichzeitiger Entgasung.
Die Suspension wurde anschliefiend erfindungsgemiB nochmgls
mit 1 kg/m3 Rahm des Tensides wie im Beisgpiel 2 versetzt
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und nach Erhitzen auf eine Temperatur im Bereich von 80 -
85°C einer separativen Abtrennung der Hauptmenge an 01
unterzogen. In einer 2, Separationsstufe wurde auf einen
Feststoffgehalt von 20,4% aufkonzentriert. Diese Suspension
wurde mittels eines konventionellen Spriihtrockners mit
Druckdiisenzerstéubung getrocknet und besa8 folgende Zusam=-
mensetzung: Rohprotein 58,3%, Wasser 14,3%, Lipide 22,2%,
Kohlenwasserstoffe 8,3%, Tensidgehalt 1,27%, KorngrsBe
0,050 bis 0,500 mm, Nach Befeuchtung auf 30% Wassergehalt
wurde wie im Beispiel 1 viermal jedoch mit n-Hexan extra-
hiert, Der Feststoff hatte einen Kohlenwasserstoffgehalt
von 0,32%. Eine vergleichsweise ohne Tensid fermentierte
und separierte Probe hatte nach der Extraktion noch einen
Kohlenwasserstoffgehalt von 0,85%.

4. Beispiel:

Die spriihgetrocknete Biomasse aus Beispiel 3 wurde wie im
Beispiel 1 angegeben auf 45 % Wassergehalt befeuchtet und
unter Zusatz von 0,5% Laurinsdurepentaethylenglycolester
zum Extraktionsbenzin extrahiert. Die Extraktion erfolgte
4-stufig bei 45°C. Der erhaltene Feststoff hatte einen
Kohlenwasserstoffgehalt von 0,12%.

In einem Vergleichsversuch erfolgte die Extraktion des
gleichen Feststoffes mit reinem Benzin, also ohne Zusatz
des Tensides. Dieser extrahierte Feststoff enthielt noch
0,24% Kohlenwasserstoffe.
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Erfindungsanspruch

1. Verfahren zur Extraktion getrockneter mikrobieller
Biomassen aus auf Erdsldestillaten gezlichteten Mikro-
organismen mit Kohlenwasserstoffen im Siedebereich von
40 bis 140°C, vorzugsweise 55 bis 90°C, bei einem Was-
sergehalt der Biomassen von 20 bis 60% dadurch gekenn-
zeichnet, daf die Extraktion in Gegenwart von 0,01 bis
5,0%, bezogen auf Biomasse, eines oder mehrerer Tenside
der allgemeinen Formel

HO--(CH2--'CH2-O)H-R1--R2

durchgefithrt wird, wobel R1 einen Alkylen- oder Acylenrest
mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen oder einen Rest
(-%H - CHy~ 0 -)m

CH3

mit m = 3 bis 250, R2'einen Rest (- 0 - CH2- CH2-)n OH
oder H und n eine Zahl von 3 bis 200 bedeutet.

2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB
die Zugabe des Tensides zum Losungsmittel erfolgt.

3« Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, da8
die Befeuchtung und Tensidzugabe vor dem Kontakt der Bio=-

masse mit den Extraktionskohlenwasserstoffen durchgefiihrt
wird.
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4. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB
Befeuchtung und Tensidzugabe nach dem Kontakt der Bio-
masse mit den Extraktionskohlenwasserstoffen erfolgt.

5 Verfahren nach Punkt 3 und 4, dadurch gekennzeichnet,

5 daBl die Zugabe des Tensides zum Peststoff vor, wihrend
oder nach der Befeuchtung mit Wasser und/oder wiéBriger
Biomagsesuspension erfolgt.,

6. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB
die Zugabe des Tensides in der Stufe der Fermentation
10 und/oder Separation erfolgt.
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