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auf der Basis von Kohlenwasserstoffen. Ziel und Aufgabe der Erfindung bestehen darin, daB ProzeBwasser so zu
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Patentanspruch:

1. Verfahren zur Aufbereitung und Rickfihrung von ProzeRwasser, das bei der Reinigung von
mikrobiologisch auf der Basis von Kohlenwasserstoffen erzeugten Futterhefen anfallt, mittels
pH-Beeinflussung, natiirlicher Schwerkrafttrennung, gegebenenfalls Filtration und thermischer
Behandlung, gekennzeichnet dadurch, daR das Losungsmittel, Amine und organische Sauren
enthaltende ProzeRwasser im Verhéltnis 1:2,5 mit einer Aminosauren enthaltenden apolaren Phase
der extraktiven Reinigung innig kontaktiert, die dabei entstehende warige Phase 4-8 Stunden
zwischengelagert, danach einer Destillation bei 373-3756K und atmosphérischem Druck unterzogen
und anschlieBend kontinuierlich in den FermentationsprozeR in einer Menge von 1 m3/h

zuriickgefihrt wird.
2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die waRrige Phase bei einem
Feststoffgehalt von 2 Masseanteilen in % vor der Destillation unterzogen wird.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufbereitung und Rickfiihrung von Prozefiwasser, das nach der extraktiven Reinigung
von mikrobiologisch erzeugten Produkten anflit. Sie kann insbesondere bei der Futterhefeproduktion auf der Basis von
Kohlenwasserstoffen angewendet werden, und gehbrt in das Gebiet der technischen Mikrobiologie.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Bei der Bewertung von Verfahren der stoffumwandelnden Industrie gewinnt aus ékonomischen und umweltschutztechnischen
Griinden die Frage nach abproduktarmen Technologien und damit der Herstellung von geschlossensn Stoffkreislaufen
zunehmend an Bedeutung. Bei der Riickfihrung von ProzeRwissern in hiotechnologischen Verfahren, wiez. B.der mikrobiellen
Erzeugung von Futtereiweil3, gestaltet sich dieser ProzeR sehr kompliziert. Bei einem Wiedereinsatz detartiger Wasser in die
Fermentationsstufe besteht in hohem Male dio Méglichkeit, daB diese Medien auf Grund ihrer Inhaltsstoffe und Eigenschaften
als EinfluBgroRe in positivem oder negativem Sinn auf den Fermentationsproze® wirken konnen.

ProzeBgrofen wie Produktivitat, Umsatz, Produktqualitat oder spezifische Verbrauchskennziffern konnen durch die Wirkung
dieser Stoffstrome veriandert werden.

Nach dem Stand der Technik sehen bekannte Losungen, wie sie z.B. im DD-WP 241086 Al und DD-WP 160231 dargestellt sind
vor, ProzeBwisser aus den Stufen der mechanischen Aufkonzentrierung der Hefesuspension, wie sie beispielsweise bei der
Erzeugung von SCP-Produkten anfallen, teilweise oder vollstandig in den FermentationsprozeR zuriickzufihren.

Ebenso ist im DD-WP *18120 ein Verfahren beschrieben, bei dem die nach der Fermentation abgetrennte eingedickte Biomasse
mit Alkohol, genannt sind Ethanol und Methanol, zur Wasserentfernung gewaschen wird, und dieses alkoholbeladene Wasser
dem Fermentor zugefihrt wird.

Bei diesem Verfahren ist allerdings zu bemerken, daf es sich hierbei um keine extraktive Reinigung der Biomasse von
Kohlenwasserstoffen handelt und der in der Fermentation eingesetzte Alkohol, nach einer Verdiinnung auf 10-20Ma.-%, als
einzige Kohlenstoffquelle fiir den FermentationsprozeR dient.

Rei bestimmten Verfahren der mikrobiologischen Zrzeugung von Futtereiweil macht es sich aber erforderlich, dasim Fermentor
erzeugte Produkt extraktiv zu reinigen. So sind nach dem DD-WP 149080 und DD-WP 149081 Verfahren bekannt, bei denen die
in bekannter Weis ¢ hergestellte Biomasse extraktiv mit einem Kohlenwasserstoff-Alkohol-Wasser-Gemisch gereinigt wird,
danach durch Wasserzugabe eine wéflrige Phase mit Ethanol bzw. Methanol, Natursalzen und lipophilen Anteilen ertsteht, die
einem zweiten Fermentor zur Produktion von SCP zugefiihrt wird.

Voraussetzung istjedoch, dafd der eingesetzte Mikroorganismenstamm den Alkohol als Substrat bendtigtund dementsprechend
fur die Erzeugung von Biomasse verarbeitet.

Bei Anwendung eines Verfahrens, bei dem es sich erforderlich macht, die erzeugte Biomasise extraktiv zu reinigen, ist es aus
skonomischen Griinden danach notwendig das verunreinigte Losungsmittel selektiv zuriickzugewinnen.

Bekannte Losungen, wie sie z.B.im DD-WP 142658 dargestelit sind, gehen davon aus, dal eine derartige Sufbereitung in einer
Destillations- bzw. Verdampferanlage erfolgt.

Neben dem regenarierten Losungsmittel fallen dabei im weiteren ein stofflich hochwertiger Biolipidextrakt und eine ‘nafirige
Phase an.

Die Erzeugung dieser wélrigen Phase kann sowohl direkt bei der Regenerierung des Lésungsmittels als auch indirekt durch
Behandlung von tensidstabilisierten Kohlenwasserstoff-Wassar-Emulsionen, wie sie 2.B i DD-WP 232831Al dargestelit sind,
arfoigen.

Diese wiitrigen Phasen enthalten neban Spuren von Losungsmitteln, wie z.B. Ethanol und Hexan eine Vielzahl von b ogenen
Inhaltsstoffan, die durch die vorgeschalteten biologischen Prozefstufen bedingt sind.

Boi diesen Inhaltsstoffen handelt es sich im wesentlichen um oberflachenaktive Substanzen und Feststoff, der oftmals in Form
von Hefebruchstiicken in den aufzuarbeitenden Phasen enthalten ist, aber auch um organische Verbindungen, wie
beispielsweise Amine odor organische Siuren, welche bei der Kontaktierung des biologischen Materials mit dem Lésungsmittel
und dem sich anschlieBenden Stoffaustausch gebildet werden.
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Da sinige diéser Verbindungen, insbesondere Amine und die Palette organischer Sauren bekanntermafen stérend auf den
FermentationsprozeB wirken, ist es nicht maglich, diese ProzeRBwésser dort v ieder ginzusetzen.

Nach bekannten Verfahren werden sie also nach der destillativen Aufarbeitung, in der das Lésungsmittel riickgewonnen wird,
aus dem Prozef ausgeschleust und einer Anlage zur At wasserreinigung zugefihrt.

Ziel der Erfindung

Cas Ziel der Erfindung besteht darin, die nach der extraktiven Reinigung von Biomasse entstehende l6sungsmittelhaltige
wilrige Phase so zu behandeln, daB diese frei von Schadstoffen und unerwiinschten Inhaltsstoffen ist und direkt in den
Fermentationsprozef zuriickgefiihrt werden kann, chne daB dadurch der Fermentationsproze® in irgendeiner Weise negativ
beeintrichtigt wird, daR die Produktausbeute an Biomasse erhoht und die Abwasserbelastung verringert wird.

Darlegung des Wesens der Erfindung

ProzeRwasser, wie es nach der extraktiven Reinigung von mikrebiell erzeugten Produkten anfélit, enthélt neben
Lésungsmittelanteilen unter anderem Amine und organische Sauren, welch4 sich im Falle der Riickfihrung zum
FermentationsprozeR negativ auf das Wachstum und die Eigenschaften der zu ziichtenden Kultur auswirken.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu entwickeln, nach dem das anfallende ProzeBwasser derartig behandelt wird, daf}
es ohne einen sct.ddigenaen Einflu zu bewirken direkt in den FermentationsprozeR zuriick gefiihrt werden kann.

Bei durchgefiihrten Untersuchungen wurde gefunden, da durch Anhebung des pH-Wertes von kleiner 5 auf einen Bereich von
5,5-8 infolge des Zusatzes von mineralischen Basen, wie z. B. Kaliumhydroxid oder Ammoniakwasser oder durch die Wirkung
der amphoter reagierenden Aminoséuren als wesentlicher Bestandteil der Futterhefe selbst und die nachfolgende thermische
Behandlung des ProzeBwassers diese genannten Verbindungen beseitigt werden.

ErfindungsgemiB wird die Aufgabe dadurch geldst, dal die zu behandeinde wéaBrige Phase mit der bei der extraktiven Reinigung
des biologischen Materials anfallenden apolaren Phase, welche auch Anteile an mikrobiologischem Produkt, und somit
Aminosauren enthilt, im Verhiltnis 1:2,5 innig kontaktiert und in einem konventionellen Phasentrennbehélter durch natiirliche
Schwerkraft voneinander getrennt werden.

Der Feststoff als biologische Substanz geht dabei zum liberwiegenden Teil in die waRrige Phase iiber. Die wéRrige Phase wird
anschliefiend 4-8 Stunden zwischengelagert.

In Abhangigkeit voem Biomassegehalt der apolaren Phase hat sich nunmehr der pH-Wert der waBrigen Phase auf ein Niveau von
5,5-8 eingestellt. Bei einem Feststoffgehalt 2 Massenanteile in % erfolgt eine Filtration.

Durch atmcspharische Destillation in Glockenboden- und/oder Performkontaktbodenkolonnen werden anschlieBend die
enthaltenen Losungsmittelkomponenten, wie beispielsweise Ethanol und Hexan, aber auch die noch enthaltenen basischen
Stickstoffverbindungen nahezu volistandig entfernt.

Das dabei als Sumptprodukt anfallende ProzeRwasser, welches jetzt frei von produktionsschiadigenden Bestandteilen ist, kann
jetzt auf direktem Wege dem FermentationsprozeR in einer Menge von 1 m*/h zugefithrt werden.

Beim Einsatz dieses ProzeRBwassers zeigte es sich, daR bei ansonsten gleichen Fermentationsbedingungen und einem Anteil von
1% dieses ProzeBwassers am Gesamtwassereinsatz der spezifische Sauerstoffverbrauch von 2,8-3,0kg O, pro kg Biomasse auf
2,4-2,6kg O, gesenkt werden konnte. Ein weiterer Vorteil des erfindungsgeméaRen Verfahrens besteht darin, da durch die
Aufnahme des in der apolaren Phase enthaltenen Feststoffs in die waRrige Phase der bei der Regenerierung des apolaren
Lésungsmittels gewonnene Biolipidextrakt iiber einen geringeren Anteil an Feststoff und damit Giber héhere
Gehrauchseigenschaften verfugt.

Ausfiihrungsbeispiel

in Drehscheibenextraktoren wird Trockenfutterhefe, die auf der Basis einer Erdéldestillatfraktion des Siedebreiches 513-633K
geziichtet, nach Abdekantation der Kulturfliissigkeit und Abtrennung der nichtutilisierten Kohlenwasserstoffe in einer
mehrstufigen Separation und nachfolgender Spriihtrocknung erhaiten worden ist, mit einem Extraktionsmittelgemisch,
bestahend aus den Komponenten Hexan, Ethanol und Wasser bei einer Temperatur von 308-313K extrahiert, Die
extraktbeladene apolare Phase 1, die nach der Filtration noch 1 g Feststoff/kg enthait, wird, wie auch die in der gesamten
Extraktion anfallende wéRrige Phase 2 in einen konventionellen Phasentrennbohalter 3 gefordert. Die beiden Stoffstrdme
werden im Verhaltnis von 10m? (apolare Phase) zu 4m?* (wéRrige Phase) zusammengefiihrt.

Nachdem beide Phasen innig kontaktiert wurden, scheidet sich auf Grund des Dichteunterschiedes eine obere (leichte} Phase 4
ab, die nahezu das gesamte apolare Lésungsmittel, sowie 3-4g Wasser/kg und 0,1g Feststoff/kg enthalt.

Diese leichte Phase wird nun ohne weitare Behandlung direkt einer imehrstufigen Losungsmittelregenerierung zur
Riickgewinnung des Hexans zugefiihrt.

Die wilrige Phase, die sich in der Mittelkammer nach unten absetzt, verfiigt iiber einen pH-Wert von 4-4,5, 1-1,2g basische
Stickstoffverbindungen/kg, 3g Hexan/kg sowie den gesamten in den Phasentrennbehélter eingetragenen Feststoff. Die wilrige
Phase verhleibt nunmehr iiber etwa 4 Stunden im Phasentrennbehilter. Danach flieBt sie als Strom 5 in eine Filterstation 6. Der
gesamte Feststoff 7 wird hier abgetrennt und in das System zuriickgefihrt.

Die abgetrennte und jotzt feststofffreie wiBrige Phase 8, die einen pH-Wert von 5,5-7 aufweist und noch 0,2-0,3g/kg basische
Stickstoffverbindungen enthilt, wird einer Glockenbodenkolonne zugefiihrt.

Diese Glockenbodenkolonna ist zusétzlich mit einem Fallfitmiverdampfer mit Zwangsumlauf sowie direkter und indirekter
Wirmezufuhr ausgeriistet. Unter atmosphérischem Druck wird die waRrige Phase hier auf sinen Temperaturbereich von

. 373-375K erhitat.
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Dabei werden die enthaltenen Losungsmittelkomponenten sowie die basischen Stickstoffverbindungen nahezu vollstindig aus
dem ProzeRBwasser entfernt.
Das am Sumpf anfallende ProzeBwasser 1 verfiigt nunmehr tiber folgende Zusamrnensetzung:

Losungsmittel 1g/kg
Kohlenhydrate 250-300mg/|
FettsdurenCy,—Cyg 1g/kg

Proteine 1000-1500
Tensidgehalt 2000-2500mg/I
basische Stickstoff-

verbindungen nicht nachweisba
Feststoff (best. als HTS) 2-4g/kg

Die Abwasserbelastung bestimmt als chemischer Sauerstoffverbrauch (CSV), betragt 30-35g O, pro Liter.

Ein Kubikmeter pro Stunde dieses ProzeRwassers wird nun kontinuierlich und direkt in den laufenden Fermentationsprozef, bei

gleichzeitiger Reduzierung des Trinkwassereinsatzes von 20 auf 19m?/h eingesetzt, und der Prozef wird ohne Anderung weiterer

Paramter betrieben.

Nachfolgend sind vergleichsweise der Aussto® und der spezifische Sauerstoffserbrauch nach dem erfindungsgeméaBen
“srfahren, den Kennwerten ohne Rickfiihrung des ProzeBwassers und der Riickfiihrung des ProzeRwassers ohne die

erfindungsgeméRe Behandlung gegentibergestellit.

AusstoB (tHTS/h) spez. 0,-Verbrauch
(kg/kg HTS)
ErfindungsgemélBes
Verfahren 2,84 2,56
Stand der Technik 2,71 2,74

ProzeBwasser unbehandclt 2,62 2,80
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