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Verfahren und Vorrichtung zum Extrahieren von Stoffen aus
Fliissigkeiten oder Feststoffdispersionen

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Extrahieren von,
Inhaltsstoffen, insbesondere Verunreinigungen, aus Flissigkeiten
oder Feststoffdispersionen unter Verwendung von komprimierten
Extraktionsmitteln, wie zum Beispiel iberkritischem oder
flissigem Kohlendioxid, sowle auf eine Vorrichtung zur Durch-
fihrung dieses Verfahrens.

Die Extraktion mit tiberkritischen Gasen wird bereits seit mehr
als 20 Jahren im industriellen Mafstab eingesetzt. Hauptanwen-
dungen sind hier die diskontinuierliche Verarbeitung von Fest-
stoffen in der Lebensmittelindustrie. Es wurden auch bereits
kontinuierliche Verfahren zur Auftrennung von Flissigkeiten mit
{iberkritischen Gasen vorgeschlagen, wobei der Einsatzbereich
unter Verwendung von Hochdruckkolonnen begrenzt ist auf Flis-
sigkeiten geringer Viskosit&t, ohne Feststoffanteil sowie kei-
nerlei Neigung zur Schaumbildung oder Ausfdllung von Feststoffen
unter den angewandten Bedingungen. Bei Einsatz wvon viskosen
Flissigkeiten konnen Rithrwerke eingesetzt werden, wobel eine
mdglichst intensive Vermischung von Lésunésmittel und zu extra-
hierender Fliissigkeit wesentlich ist und Flissig-Flissig-Extrak-
tionen in der Regel eine Reihe von Hilfsstoffen erfordern, um
die Viskositédt der zu extrahierenden Fliissigkeiten entsprechend
herabzusetzen. Die Abtrennung von Olen aus Lecithin ist ein Bei-
spiel fiir eine besonders aufwendige Extraktion. Um die mit
sidulen verbundenen Schwierigkeiten zu vermeiden und sicherzu-
stellen, dass das Extraktionsfluid auch bei hoher viskosen
Flissigkeiten entsprechend intensiv mit der zu extrahierenden
Flissigkeit vermischt werden kann, wurden Sprﬁhextraktionsver—
fahren vorgeschlagen, bei welcher das zu extrahierende Material
in Form kleinster Trépfchen verspritht mit dem tberkritischem
Fluid als Extraktionsmittel bzw. Lésungsmittel in Kontakt ge-
bracht wurde. Um eine entsprechende Verspriihbarkeit sicherzu-

stellen sind aber zur Herabsetzung der Viskositdt in der Regel



10

15

20

25

30

35

WO 2004/018070 PCT/AT2003/000246

hohere Temperaturen erforderlich, womit ein derartiges Verfahren
bel temperaturempfindlichen Stoffen Grenzen findet. Dies gilt
auch fiir Molekulardampfdestillationen, mit welchen Wertstoffe
aus hochviskosen Medien abgetrennt werden koénnen. Beim Ver-
sprithen neigen die Trépfchen insbesondere dann, wenn es sich um
relativ viskose Fliissigkeiten handelt, rasch zu neuerlichem
Agglomerieren und das Lésungsmittel gelangt nur mit den Ober-
flachen derartiger Trépfchen in einen hinreichend intensiven
Kontakt. Eg entsteht daher im Inneren der Trdpfchen rasch ein
entsprechender Konzentrationsgradient, wobei bedingt durch die
iiber den Radius nun mehr unterschiedliche chemische Zusammen-
setzung auch die Viskosit&dt entsprechend variieren kann, sodass
aus einem vergleichsweise harten Kern derartiger Tropfchen keine
wirksame Extraktion mehr erfolgt.

Die Erfindung =zielt nun darauf ab den Einsatzbereich der
Fluidextraktion auch auf bisher nur schwer extrahierbare Medien
auszudehnen und insbesondere die Verarbeitung von strukturvis-
kosen Medien zu ermdglichen und die Moglichkeit zu schaffen,
Rohstoffe mit relativ hohem Feststoffanteil zu verarbeiten. Ins-
besondere die Extraktion von dispersen Systemen mit hohem Fest-
stoffanteil ist mit Spriihverfahren ohne die Gefahr einer Ver-
stopfung von Diisen kaum m&glich. Auch leicht schdumende Produkte
sollen mit dem erfindungsgemdRen Verfahren verarbeitet werden
konnen und es soll im Verfahren die Méglichkeit bestehen den
gegebenenfalls gebildeten Schaum zu zerstéren.

Zur Losung dieser Aufgabe besteht das erfindungsgemife Verfahren
der eingangs genannten Art im wesentlichen darin, dass die
Flissigkeit bzw. Dispersion in einem .druckfesten Reaktor als
diinner Film aufgetragen wird und die Oberfléche'des dinnen
Filmes mit dem Extraktionsmittel, insbesondere Kohlendioxid, be-
aufschlagt wird, wobei die Oberfléche des dinnen Filmes durch
mechanische Beaufschlagung der Fliissigkeit bzw. Dispersion iiber
zumindest einen Teil der Schichtstédrke des diinnen Filmes sténdig
erneuert wird. Dadurch, dass die Fliissigkeit bzw. Dispersion in

einem druckfesten Reaktor als diinner Film aufgetragen wird, wird
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die erforderliche Oberfldche fiir den Angriff des Extraktions-
mittels und den optimalen Massentransport in das komprimierte
Extraktionsmittel dargeboten, wobei hier naturgemdf so wie beil
der Extraktion von verspriihten Trépfchen eine Gefahr der Aus-
bildung eines Konzentrationsgradienten Uber die Dicke der
Schichtstédrke nicht von vornherein ausgeschlossen werden kann.
Dadurch, dass aber nun gleichzeitig mit der Beaufschlagung des
diinnen Filmes mit dem Extraktionsmittel die Oberflédche des
diinnen Filmes durch mechanische Beaufschlagung der Flussigkeit
bzw. Dispersion sténdig erneuert wird, gelingt es auf den Film
Scherkrafte und Walkkridfte auszuiiben, welche im Inneren des
Filmes entsprechende Turbulenzen zur Folge haben und in der
Folge jeweils immer neue Teilbereiche der Schichtstérke an die
Oberfliche férdern. Es wird somit die diinne Schicht des Filmes
mechanisch durchgearbeitet, wobel gleichzeitig mit derartigen
mechanischen Einrichtungen die jeweils gewlinschte Filmschicht-
starke eingestellt werden kann. Insgesamt ldsst sich somit die
Verteilung der extrahierbaren Stoffe im Film durch die mecha-
nische Beaufschlagung jeweils immer wiederum vergleichméfigen
und eine kontinuierliche optimale Vermischung innerhalb des
Filmes sicherstellen, wobel gegebenenfalls entstehende Klumpen
und Aggregate durch die mechanische Beaufschlagung zerstdrt wer-
den kénnen. In besonders vorteilhafter Weise erfolgt die Er-
neuerung der Oberflédche des diinnen Filmes mittels Wischern,
Rollen oder Rakelmessern unter gleichzeitiger Einstellung der
Schichtstarke, wodurch unmittelbar die gewilinschte Walkarbeit und
damit die im Inneren des Filmes erwiinschte Turbulenz erzeugt

wizrd.

Die erfindungsgemdfe Vorrichtung zur Durchfihrung dieses Ver-
fahrens weist einen druckfesten Reaktor mit wenigstens einer
aufgabedffnung fiir die zu behandelnde Flissigkeit bzw. Disper-
sion und das komprimierte Extraktionsmittel sowie entsprechende
Austragsoffnungen auf, und ist im wesentlichen dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Aufgabedffnung fiir die zu behandelnde
Flissigkeit bzw. Dispersion am Innenmantel des Reaktors miindet,
und dass ein Rotor im Inneren des Reaktors angeordnet ist,
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dessen radiale Arme mit dem Fliissigkeits- bzw. Dispersionsfilm
am Innenmantel des Reaktors zusammenwirken. Durch die Verwendung
eines Reaktors, in dessen Inneren ein Rotor angeordnet ist, wird
die Mdglichkeit geschaffen die mechanische Einwirkung auch durch
zusadtzliches Einwirken von Zzentrifugalkrédften vorzunehmen, wobei
eine entsprechende rasche Rotation zur Aufbringung der gewlinsch-
ten Zentrifugalkraft erfolgen kann. Bei gleichzeitigem Einwirken
derartiger Zentrifugalkrédfte im Imneren des Reaktors kénnen auch
schiumende Produkte besonders vorteilhaft verarbeitet werden und
gegebenenfalls gebildeter Schaum wirkungsvoll zerstoért werden.
Gleichzeitig bildet der Rotor die Werkzeuge fiir die mechanische
Bearbeitung des dinnen Filmes, welche im einfachsten Fall von
Wischern, Rollen, Rakelmessern oder dergleichen gebildet werden
kdnnen. Mit Vorteil ist die Ausbildung hierbei so getroffen,
dass die radialen Arme in Richtung der Rotationsachse verlau-
fende Stangen, Schaber, Wischer oder Rollen tragen. Derartige
Stangen, Schaber, Wischer oder Rollen kdénnen naturgemdfs auch zur
Rotationsachse leicht geneigt verlaufen und dies insbesondere
dann, wenn der Reaktor einen im wesentlichen trichterfdrmig
konischen Innenmantel aufweist. Bevorzugt verlaufen die Stangen,
Schaber, Wischer und/oder Rollen in im wesentlichen axialer
Richtung, wenn ein im wesentlichen zylindrischer Reaktor ein-
gesetzt wird.

Fiir den einfachen Antrieb des Rotors kann die Ausbildung mit
Vorteil so getroffen sein, dass die Rotorwelle Uber eine Magnet-

kupplung mit einem Antrieb verbunden ist.

Um das der Extraktion zu unterwerfende Medium in einfacher Weise
in einen derartigen Reaktor nahe der Innenoberfldche der Reak-
torwand aufbringen zu kénnen, ist die Ausbildung mit Vorteil so
getroffen, dass die Aufgabedffnung als radiale und axiale
Bohrung in einem mit dem rohrférmigen Reaktor dichtend verbind-
baren Deckel ausgebildet ist, wobei ein dichtender Abschluss in
einfacher Weise dadurch gewdhrleistet werden kann, dass der Re-

aktor als Rohr mit an den Rohrenden anschliefenden Flanschen
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ausgebildet ist, und dass die druckfest und dichtend anschliefi-
baren Deckel an den Flanschen festlegbar sind.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand eines in der Zeichnung
schematisch dargestellten Ausfilhrungsbeispieles der erfindungs-
gemdRen Vorrichtung zur Durchfithrung des erfindungsgeméfien Ver-
fahrens ndher erl&dutert. In dieser ist mit 1 ein druckfester Re-
aktor bezeichnet, welcher zylinder- bzw. rohrfoérmig ausgebildet
ist. Der Reaktor 1 kann mittels eines Deckelteiles 2 und eines
Bodenteiles 3 druckfest verschlossen werden, wobei die Ver-
bindung iiber die Flansche 4 und 5 erfolgt. Im Deckelteil 2 ist
ein Rihrwerk 6 angeordnet, welches eine Magnetkupplung zum ro-
tierenden Antreiben einer Rithrwerkswelle 7 aufweist. Die Rihr-
werkswelle 7 ist ihrerseits mit dem Rotor 8 verbunden, welcher
im Inneren des Reaktors 1 um eine Rotationsachse 9 rotierbar ge-
lagert ist. Die entsprechende Fiihrung bzw. Zentrierung des
Rotors erfolgt iiber einen Dorn 10, welcher mit dem Bodenteil 3
fest verbunden ist. Der Rotor 8 tridgt mehrere kreisférmig ver-
teilt angeordnete Fithrungsstangen 11, welche als Fihrung fir
drehbar gelagerte Rollen 12 dienen, sodass bel einer Rotation
des Rotors 8 um die Drehachse 9 die Rollen 12 entlang des Innen-
umfanges 13 des Reaktors 1 abrollen koénnen.

Im Deckel 2 ist nun eine Aufgabedffnung 14 f£fir die zu be-
handelnde Fliissigkeit bzw. Dispersion vorgesehen. Die Aufgabe-
6ffnung miindet hierbei im Bereich des Innenumfanges 13 des Reak-
tor 1 in den zylinderfdrmigen Reaktorraum. Durch Einpressen der
zu behandelnden Fliissigkeit bzw. Dispersion liber die Aufgabe-
dffnung 14 wird die Fliissigkeit bzw. Dispersion nun im Inneren
des Reaktors 1 in Richtung zur Austragsdffnung 15 gefdrdert, wo-
bei die zu behandelnde Fliissigkeit bzw. Dispersion im ring-
férmigen Spalt zwischen Innenumfang 13 des Reaktors 1 und Aufen-
umfang des Rotors nach unten gedriickt wird. In diesem Bereich
wird die zu behandelnde Fliissigkeit bzw. Dispersion von den ro-
tierenden Rollen 12 mechanisch beaufschlagt, sodass ein &uflerst
diinner Flissigkeitsfilm zwischen den rotierenden Rollen 12 und
dem Innenumfang 13 des Reaktors 1 ausgebildet wird. Die Dicke
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des Fliissigkeitsfilmes wird hierbei durch den voreingestellten
Abstand der Rollen 12 zum Innenmantel 13 des Reaktors 1 be-
stimmt. Die Rollen 12 kénnen eine schraubenlinienférmige Profi-
lierung aufweisen, aber auch konisch, konkav oder konvex ausge-
fiihrt sein, wobei die Profilierung beim Abrollen entlang des
Flissigkeitsfilmes gleichzeitig eine Abwartsbewegung des Flius-
sigkeitsfilmes in Richtung zur Austragséffnung 15 begiinstigt.

Im Gegenstrom zur zu behandelnden Flissigkeit bzw. Dispersion
wird nun ein Extraktionsmittel, vorzugsweise fliissiges oder
tiberkritisches Kohlendioxid in den Reaktor eingefiihrt, wobel die
entsprechende Aufgabetffnung im Bodenteil 3 ausgebildet und mit
16 bezeichnet ist. Das Extraktionsmittel steigt im Inneren des
Reaktors 1 auf und gelangt in intensiven Kontakt mit dem Flis-
sigkeitsfilm, wobei die dem Extraktionsmittel ausgesetzte Ober-
fliche des Fliussigkeitsfilmes durch den von den rotierenden
Rollen 12 bewirkten Walk- bzw. Knetvorgang sté&ndig erneuert
wird. Das mit dem extrahierten Inhaltsstoff beladene Extrakti-
onsmittel kann in der Folge tiber die im Deckel 2 vorgesehene

Austrittsdffnung 17 abgezogen werden.

Erginzend ist eine verschliefbare Offnung 18 vorgesehen, Uiber
welche wahrend des Betriebes Probén entnommen oder verschiedene
Betriebsparameter {berprift werden kénnen. Eine weitere der-

artige Offnung kann auch im Bodenteil 3 vorgesehen sein.

Der druckfeste Reaktor 1 ist weiters von Heiz- bzw. Kihlmdnteln
19 und 20 umgeben, welche von einer Heiz- bzw. Kihlflissigkeit
und insbesondere Wasser im Gleich- oder Gegenstrom mit der zu
behandelnden Fliussigkeit bzw. Dispersion durchstrémt werden

koénnen.
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Ansprlche:

1. Verfahren zum Extrahieren von Inhaltsstoffen, insbesondere

Verunreinigungen, aus Fliissigkeiten oder Feststoffdispersionen

‘unter Verwendung von komprimierten Extraktionsmitteln, wie zum

Beispiel iiberkritischem oder flissigem Kohlendioxid, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Flissigkeit bzw. Dispersion in einem
druckfesten Reaktor als dinner Film aufgetragen wird und die
Oberflidche des dinnen Filmes mit dem Extraktionsmittel, ins-
besondere Kohlendioxid, beaufschlagt wird, wobel die Oberfl&che
des diinnen Filmes durch mechanische Beaufschlagung der Flis-
sigkeit bzw. Dispersion {ber zumindest einen Teil der Schicht-

stiarke des dimnen Filmes stadndig erneuert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Erneuerung der Oberfldche des dinnen Filmes mittels Wischern,
Rollen oder Rakelmessern unter gleichzeitiger Einstellung der
Schichtstédrke erfolgt.

3. Vorrichtung zur Durchfithrung des Verfahrens nach Anspruch 1
oder 2 mit einem druckfesten Reaktor (1) mit wenigstens einer
Aufgabedffnung (14,16) fir die zu behandelnde Flissigkeit bzw.
Dispersion und das komprimierte Extraktionsmittel sowie ent-
sprechenden Austragsdffnungen (15,17), dadurch gekennzeichnet,
dass die Aufgabeéffnﬁng (14) fiur die zu behandelnde Flussigkeit
bzw. Dispersion am Innenmantel (13) des Reaktors (1) miindet, und
dass ein Rotor (8) im Inneren des Reaktors (1) angeordnet ist,
dessen radiale Arme mit dem Fliissigkeits- oder Dispersionsfilm

am Innenmantel (13) des Reaktors (1) zusammenwirken.

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die
radialen Arme in Richtung der Rotationsachse (9) verlaufende
Stangen (11), Schaber, Wischer oder Rollen (12) tragen.

5. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet,
dass der Reaktor (1) einen im wesentlichen zylindrischen oder
trichterfdrmig konischen Innenmantel (13) aufweist.
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6. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 3, 4 oder 5, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Rotorwelle (7) iber eine Magnetkupplung
mit einem Antrieb (6) verbunden ist. )

7. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 3 bis 6, dadurch geken-
nzeichnet, dass die Aufgabedffnung (14) als radiale und axiale
Bohrung in einem mit dem rohrférmigen Reaktor (1) dichtend ver-
bindbaren Deckel (2) ausgebildet ist.

8. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 3 bis 7, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Reaktor (1) als Rohr mit an den Rohrenden
anschlieRenden Flanschen (4,5) ausgebildet ist und dass die
druckfest und dichtend anschliefRbaren Deckel (2,3) an den
Flanschen (4,5) festlegbar sind.
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