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(57) Ziel der Erfindung ist die Senkung des Restkohlenwasserstoff- und Restextraktionsmittelgehaltes
in der Trockenbiomasse bei Vereinfachung der Technologie und gleichzeitiger Senkung des Energie- und
Rohstoffverbrauches in der Extraktion und den unmittetbar nachfolgenden Stufen, Restldsungsmittel-
austreibung und L&sungsmitteiregenerierung. Dazu wird Trockenbiomasse durch eine Behandiung

mit wiRriger Biomassesuspension oder Wasser auf einen Wassergehalt von 25 bis 50 Ma.-% gebracht.
Nach einer Kontaktzeit von > 30 s wird die behandelte Biomasse im Drehscheibenextraktor mit der
0,5- bis 2,6fachen Menge eines Kohlenwasserstoffes der Siedelage 323 bis 378 K bei Temperaturen von
308 bis 353 K extrahiert. Durch die erfindungsgemaRe Losung ist es moglich, die Biomasse nach ihrer
Reinigung ohne weitere Zwischenbehandiung auf einen Restkohlenwasserstoffgehalt 0,1 Ma.-%

zu trocknen.
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Verfahren zur extraktiven Reinigung von Trocken-
biomasse

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur extraktiven
Reinigung von Trockenbiomasse, die auf Kohlenwasser-
stoffbasis erzeugt wurde. Die Erfindung dient insbe-
sondere.der besseren Entfernung von Restkohlenwasser-
stoffen, die in auf kohlenwasserstoffhaltigen Subs-
traten geziichteten Trockenbiomassen enthalten sind.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Bei der Ziichtung von Biomassen auf kohlenwasserstoff-
haltigen Substraten erhdlt man nach der Trocknung
Biomassen, die wegen der verbleibenden Restkohlen-
wasserstoffe einer extraktiven Reinigung unterzogen
werden miissen, bevor sie in der Landwirtschaft als
Futtermittel eingesetzt wexrden kdnnen,

Zur Entfernung der Restkohlenwasserstoffe sind ver-
schiedene Verfahren bekamnt, die sich in der Art der
Vorbereitung der Biomasse fiir die Extraktion und

der verwendeten Extraktionsmittel unterscheiden.
GemdaB DD WP 110 052 wird die in Walzentrocknern
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getrocknete Biomasse einer mindestens 3-stufigen
Extraktion in temperierbaren RiuhrgefiBen unterzogen.
In der ersten Stufe wird die Biomasse mit der

1,5 ~ 2-fachen Menge Benzin vermischt, innerhalb
von 5 = 15 nin werden 25 - 60 Ma,~% Wasser hin=-
zugegeben und anschlieBend 10 min bei einer
Temperatur von 293 = 343 K und einer Rilhrgeschwin-
digkeit von mindestens 500 U/min extrahiert.,
AnschlieBend wird das Idsungsmittel durch Filtra-
tion abgetrennt und die Extraktion mit wasser-
freiem Extraktionsmittel bei den angegebenen) Be<
dingungen wiederholt. Das Verfahren hat die Nach=
teile, daB neben einem hohen geréteteéhnischen
Aufwand ein grofer Losungsmittelbedarf besteht . und
ein kontinuierlicher Betrieb nicht mdglich ist,

Zur Erreichung einer den veterinsirmedizinischen An-
forderungen entsprechenden Qualitédt der Trocken=
biomasse werden nach den Erfindungen gem#B DD-AP

64 018, DD-WP 124 057 und DD-WP 108 114 Extrak-
tionen mit Extraktionsmittelgemischen durchgefﬁbrt;‘
Das Extraktionsmittelgemisch besteht iiberwiegend aus
einem polaren Ldsungsmittel, wie Aceton oder niederen
Alkoholenund einem apolaren Lésungsmittel; wie n-
Hexan oder Bengzin,. |
Nachteilig bei all diesen Verfahren wirkt sich eine
bei der Trocknung, insbesondere Sprithtrocknung auf-
tretende Gefiigednderung der Biomasse aus. Sie er-—
schwert die Extraktion, so daB die erforderliche
Qualitdt der Biomasse nur durch.eine erhdhte Ex-
traktionsdauer zu erreichen ist.

~ Ein weiterer wesentlicher Nachteil tritt bei der
kontinuierlichen Gegenstromextraktion auf.
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Wegen der geringen Dichteunterschiede zwischen
Trockenbiomasse und Extrektionsmittel sinkt ein

Teil der Trockenbiomasse im Extraktor nicht ab und
wird unextrshiert mit der Miszella aus dem Ex-

traktor ausgetragen, ‘

Nach DD-WP 451 9o (U3 SSR-Urheberschein

Nre. 581 700) ist ein Verfahren bekannt, mit dem die
Biomasse vor der Extraktion einer Vorbehandlung unter-
zogen Wird; indem man die in einem Sprith- oder Walzen-
trockner hergestellte Trockenbiomasse mit einem
Restfeutegehalt von 4-12 Ma.~% im Verhdltnis 1:1 bis
1:2 mit einem Gemisch aus 10 -.60 Ma.-% Wasser, 90 -
40 Ma.~% Alkohol und O - 20 Ma.-% apolarem Ldsungs—
mittel behandelt, - .

Die so vorbehandelte Biomasse wird einer Gegenstrom-
extraktion mit dexr 1 - 9-~fachen Menge eines Gemisches
der gleichen Zusammensebtzung ausgesetzt, wobei der
Wassergehalt ein Minimum ausmacht und nahe der Zu-
sammensetzung der nichtwidBrigen Phase des Hetero-
aceotrops liegt,. _ ' '

Gen&dB DD-WP 151 006 wird die Biomasse nach
einer Vorbehandlung mit wiBriger Biomassesuspension,
die 20 Ma.~% eines apolaren Ldsungsmittels enthalten
kann, und Einstellung eines Wassergehaltes von £ 30 Ma.-%
in einem Rihrkolonnenextraktor mit einem Extraktions-
mittelgemisch, bestehend aus einem polaren und einem
apolaren Losungsmittel, extrahiert.

Nachteilig bel der Ixtraktion mit diesen Extraktions-
mittelgemischen ist, daB die bevorzuét verwendeten
waséerbaltigen Losungsmittelgemische in unmittelbarer
Néhe der Binodalkurve liegen, und dadurch schon bei
geringen Temperatur- oder Konzentrationsdnderungen eine
Phasentrennung eintreten kann. :
Dabei konnen betréchtliche Mengen an schwerer Phase mit
einem hohen Gehalt an Wasser und polarem Losungsmittel

-5 -
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auftreten. : |

Die schwere Phase mufl wegen ihrer fiir Kohlenwasser-
stoffe geringen Extraktionswirkung aus dem Extraktor
ausgekreist und durch frisches Losungsmittelgemisch
ersetzt werden. Dadurch kommt es neben der Instabilitidt
des Betriebsregimes zu einer erhthten Belastung der
nachgeschalteten Ldsungsmittelregenerierung. Nach-
teilig ist weiterhin, daf die gleichzeitige Kontak-
tierung der Biomasse mit Wasser und Alkohol in den
angegebenen Konzentrationen zu einer starken Reten-
tion des Benzins in der Biomagse filihrt.

Ziel ' der Erfindung

Ziel derx Erfindung.ist die Senkung des Restkohlen-
wasgerstoff~ und Restextraktionsmittelgehaltes in der
Prockenbiomasse bei Vereinfachung der Technologie

und gleichzeitiger Senkung des Energie~ und Rohstoff-
verbrauches in der Extraktion und den unmittelbar
nachfolgenden Stufen Restl6sungsmittelaustreibung

und Losungsmittelregenerierung.

Darlegung des Vesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die'Aufgabe zugrunde, ein Ver-
fahren zur extraktiven Reinigung von Trockenbio-

masse zu entwickeln, das in einem kontinuierlichen
Extraktionsregime mit einem einfachen Extraktions-
mittel arbeitet. | . .
Brfindungsgems#8 wird die Aufgabe dadurch ‘geldst, daB -
die Trockenbiomasse mit einem VWassergehalt von 5 - 15
Ma.-% durch Besprilhen mit wiBriger Biomassesuspension
~oder Vasser auf einen Wassergehalt von 25 - 50 Ma.-%

Ly
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bezogen auf die wasserfreie Biomasse gebracht wird.
Dabei ist festgestellt worden, daB eine starke
Abbéngigkeit des Extraktionseffektes vom Befeuch-
tungsgrad besteht und eine gleichmifige Befeuch-

tung der Biomasse gewéhrleistet werden mufl,

Die Befeuchtung der Trockenbiomasse mit wdBriger
Biomassesuspension, die einen Wassergehalt von

ca. 75 Ma.=-% hat, oder mit Wasser erfolgt zweck-

nélig durch eine Druckdiisenzerstiubung.in der

zum Extraktor flihrenden Dosierschnecke. Dadurch

wird erreicht, daB das mit der Biomassesuspension
zugefiihrte Wasser von der Trockenbiomasse adsorptiv
gebunden wird und eine Quellung der Trockenbiomasse
bewirkt. Bine damit verbundene Veranderung des Gefliges
erleichtert die Extrakticn der Kohlenwasserstoffe
wesentlich.

Nach einer Kontaktzeit von>30 s wird die vorbehan-
delte Biomasse in einen Drehscheibenextraktor einge-

- bracht und mit der 0,5 - 2,5~fachen Menge eines

- Kohlenwasserstoffes des Siedebereiches 323 - 378 K

bei Temperaturen von 308 - 353 K extrahiert.

Die Biomasse aus der Suspension wird mittels Dekantor
abgetrennt und die mit Extraktionsmittel behaftete
Biomasse wird direkt ohne Zwischenbehandlung in einen
Trockner geleitet, inpem das Losungsmittel vollsténdig
und das Wasser bis auf einen Gehalt von 5 - 10 Ma.-%
ausgetrieben wird. ‘ _
Bei den erfindungsgeméﬁen Verfahren treten neben der
verbesserten Qualitdt der gereinigten Futterhefe weitere
wesentliche Vorteile auf: ,

Durch die Behandlung der Biomasse mit Biomassesuspen~
sion oder Wasser wird die Dichte der zu extrahierenden
‘Biomasse erhoht. Die Dichte des erfindungsgemidB ver-—
wendeten Extraktionsmittels liegl niedriger als die der
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nach dem Stand der Technik verwendeten Ldsungs-
mittelgemische. Auf Grund dieser beiden Merkmale

wird der Anteil der mit der Miszella ausgetragenen,
ungereinigten Biomasse erheblich gesenkt,

Durch Variation des Wassergehaltes in der Bio-

masse zwischen 25- und 50 Ma.-% bezogen auf
wasserfreie Trockenbiomasse kann die Absinkge-
schwindigkeit der Biomasse im Extraktor gesteuvert
werden. :

Ein weiterer Vorteil gegeniiber dem Stand der Tech=

nik besteht in der Einsparung eines Verfahrens~
schrittes.

~ Wahrend gemdB dem Stand der Technik die Extrak-

tion mit einem Kohlenwasserstoff- Alkohol-Gemisch
durchgefiihrt wird, und die Biomasse vor der Trock-
nung nochmals mit Wasser und Alkohol behandelt

werden mulB, kann die erflndungsgemaB gerelnlgte
losungsmlttelfeuchte Biomasse ohne weitere Zwischen—
behandlung der Trocknung zugefihry werden.

Die nach dem erfindungsgemifen Verfahren gereinigte
Biomasse enthdlt nach der Restlosungsmittelaustreibung
weniger als 0,1 Na.-% Restlosungsmittel,

Der Restlosungsmittelgehalt wurde nach einer neuent-
wickelten Methode bestimmt, die die quantitative.Br-
fassung des Kohlenwasserstoffgehaltes garantiert.

Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemiBen Verfahrens
besteht in der Gewdhrleistung eines stabilen Betriebs-
regimes, da eine Phasentrennung, die zur Instabilitit
fihrt, durch die Art des verwendeten Extraktions—
mitbtels verhindert wird. :

Die Technologie und die Betriebsfiithrung der Extraktion
sind wesentlich vereinfacht. Die gesante gerdtetech-
nische Ausrlistung, die gem#B dem Stand der Technik zum
Herstellen der unterschiedlich zusammengesetzten
Fliussigphasen und zum Trennen der auftretenden 2-Phasen-
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gemische vor deren Weltorverwendung erforderllcb 1st
wird nicht bendtigh. v _

Die fiir die Okonomie des Extraktionsverfahrens er-
forderliche Losungsmitvtelregenerierung wird erheblich
reduziert, da keine polare Komponente vorhanden ist,
die zur Phasentrennung fiihrt.

Der Energiebedarf fiir die Extraktion, Ldsungsmittel-
austreibung und die Losungsmittelregenerierung wird
reduziert, weil die energieintensive Erwirmung und
Destillation der polaren Komponente entfillt.

Die Qualitét der Biomasse wird erhtht, da durch

die Wirkungsweise des verwendeten Extraktionsmittels
die wertvollen biogenen Inhaltsstoffe in der Bio-
masse verbleiben.

Die Erfindung soll nachstehend an 3 Ausfuhrungsbeln
splelen ndher erliutert werden: '

Beispiel 1

Eine trockene, ?ulverférmige Biomasse mit einem
Gehalt von 10 Ma.=% Wasser und 9,33 Ma.-% Kohlen-
wasserstoffe wird unter stindigem Umwilzen mit einer
feuchten Biomassesuspension, die vor der Trocknungs-
stufe abgezweigt wird und deren Wassergehalt ca.

75 Ma.-% betrégt, mittels Druckdiisenzerstiubung be-
spriibt. Der Tropfendurchmesser der fein zerstiubten
Biomassesuspension ist kleiner oder gleich 150 pum.
Nach dieser Vorbehandlung enthdlt die behandelte Bio-
masse 40 lla.~% Wasser bezogen auf die Biomassetrocken—
substanz, -
Nach einer Kontaktzeit von mindestens 60 s wird der
vorbehandelte Feststoff in einer Menge von 90 kg/h .
kontinuierlich in die Extraktionskolonne eingegeben.

A
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Die Extraktion erfolgt im Gegenstrom mit Benzin des

~ Siedebereiches 333 = 358 K in einer lMenge von 135 kg/h
bei einer Temperatur von 308 K. .

Die Analyse der gereinigten und getrockneten Futter-
hefe ergab in Ma.-%

Gesamtgebalt, .
an Kohlenwasserstoffem . 0,20

Gehalt an
aromatischen : .
Kohlenwasserstoffen 0,03

Gehalt an e
Restbenzin 0;01

" Durch die Vorbehandlung vor der Extraktion wird

ein Teil deg in der noch nicht getrockneten feuchten
Biomassesuspension ungebundenén Wassers adsorptiv am
Feststoff gebunden, wodurch eine Quellung und Zunahme
der Dichte der Feststoffteilchen erreicht wird.

Durch die Art und Weise der Vorbehandlung des Fest~
stoffes ist eine Extraktion mit Benzin ohne Zusatz
polarer Komponenten zum Ldsungsmittel mdglich.

Es wird eine qualititsgerechte Biomasse mit einem CGe~.
halt an Restkohlenwasserstoffen unter 0,5 Mao.-% erzeugt;

Beispiel 2

300 g pulverformige Trockenfubtterhefe mit einem Wasser=
gehalt von 11 Me.-% bezogen auf Biomassetrockensubstanz
werden wie in Beispiel 1 .mit einer Biomassesuspension;
~deren Wassergehalt 78 Ma.-% betrigt, bespriibt,
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Nsch dieger Vorbéhandlung enthdlt der Feststoffy
ca. 45 Ma.-% Viesser bezogen auf Biomassetrocken-
qubstanz. Nach einer Kontaktzelt von 60 g wird

die vorbehandelte Futterhefe in einem RuhrgefaB
mit 650 ml n-Hexan 600 g bei einer Temperatur von
328 K extrahiert. Nach dem Abtrennen der Futer-
hefe aus der Suspension durch Filtration, wird die
Extraktion unter den angegebenen Bedingungen 3 mal
wiederholt. | |

Die Analyse der gereinigten und im Trockenschrank
getrockneten Futterhefe ergabi Ma.-%

vor der nach der
Extraktion Extraktion
Gegamtgehalt an
Kohlenwasserstoffen ' 7,6 0,28
Gehalt en aromatischen
Kohlenwasgerstoffen 1,85. 0,05
Gehalt an n-Hexan - 0,01

Belsgmpl 3

Trockeniutterhefe entsprechend Beisgpiel 2 wird mit
einer Biomas sesuspen81on, deren Wassergehalt

75 Ma.-% betridgt, mittels Druckdiisenzerstdubung
pespriint. Nach dieser Vorbehandlung betrigt der
Vassergehalt der Futterhefe ca. 50 Ma.-% bezogen

auf wasserfreie Trockenfutterhefe. Die vorbehandelte
'ﬁFu+tcrheie wird durch eine Dosierschnecke kontinuier=
1ich in einer Menge von 100 kg in eine Extraktor-
kolonne eingebrachb. Die Kontaktzeit, die gleich der
Verweilzeit der behandelten FPutterhefe in der Dosler—
schnecke igt, betridgt 30 s Die Extraktlon erfolgt
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im Gegenstrom mit Bepsip des Siedebereiches 333 - 378 K
in einef Menge von 50 kg bei einer Temperatur von 315 K.
Die Analyse der gereinigten und getrockneten Futter-
‘hefe ergab in Ma.-% : -

Vor»der ‘nach der -

Extraktion - Extraktion’
Gegamtgehalt an .
Kohlenwasserstoffen 1,6 © 0,50
Gehalt an aromatischen | _
Kohlenwagserstoffen 1,85 0,17
Gehalt an Benzin = R 0,05

Beigpiel 4

300 g pulverformige Trockenfutterhefe mit einem

. Wassergehalt von 9,8 Ma.~% und einem Kohlenwasser-
stoffgehalt von 4,77 Ma.~% bezogen auf wasserfreie

. Trockenfutterhefe werden unter intensivem Rilhren mit
90 ml Wagser besprilht. Nach einer Kontaktzeit von

300 s wird die vorbehandelte Futterhefe, (die einen
Wasgergehalt von ca. 50 Ma.-% bezogen auf wasser-—
freie Trockenfutterhefe aufweist,) mit 880 ml n-Heptan
bel 353 K extrahiert. Die Futterhefe wird durch Fil-
trieren abgetrennt und unter den angegebenen Bedin-
gungen erneut extrahiert.

Nach der dritten Extrektion wird die gereinigte
Futterhefe im Trockenschrank getrocknet.,

Die Analyse der gereinigten Futterhefe ergab in Ma.-%

vor der nach der
Extraktion Extraktion
GCesamtgehalt an . |
Kohlenwasserstoffen 4,77 0,46
Gehalt an aromatischen
Kohlenwasserstoffen 1,72 0,11

Gehalt an néHeptan , - ‘ 0,08



-8 - 2904089

Die Bestimmung des Kohlenwasserstoffgehaltes érfolgt
nach einer neu entwickelten llethode, die gegeniiber
den bisher bekannten Methoden den Vorteil hat, daB
eine vollstidndige qualitative und quantitative
Erfassung der Kohlenwasserstoffe gewdhrleistet ist.

Die nashfolgende Tabelle zeigt eine Gegeniiber~
stellung der Extraktionsergebnisse bekannter Ver-

fahren mit denen der erfindungsgemifen Losungs

Gesamtkohlenwasserstoffgehalt in Ma.-%

vor der Extrak- - erfinduhgs- Verfahren
' Extrak- tion ohne  gemiBes - nach UdSSR
~Probe tion - Vorbehand- Verfahren Urheber-
lung ' schein
| 581700,

DD WP 151.961

1 5,70 2,37 0,12 0,15
2 7,40 1,71 0,22 0,19
3 9,66 1,25 0,19 0,16
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur extraktiven Reinigung von Trockenbio-
masse, die auf kohlenwasserstoffhalngen Sabstraten
gezlichtet wurde, durch Vorbehandlung mit einer
wiBrigen Biomassesuspension oder Wasser.und Gegen-
stromextraktion, gekennzeichnet dadurch, daB die
Trockenbiomasse durch Bespriihen mit einer wiBrigen .
Biomassesuspension oder Wasser auf einen Wassergehalt
von 25 = 50 Ma.-%, vorzugsweise 35 - 45 Ma.-%, be-
zogen auf Trockenbiomasse, gebracht und nach einer

~ Kontaktzeit von mindestens 30 s mit der 0,5 - 2,5-
fachen Menge eines Kohlenwasserstoffes des Siede-
bereiches 323 - 378 K.bei Temperaturen von 308 -
353 K extrahiert wird.,
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