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@ Verfahren zur Extraktion von fetten und Glen.

@ Es wird ein Verfahren zur Exiraktion von Fetten
und Olen aus Naturstoffen mit Hilfe von fliissigem
Propan als LOsemittel beschrieben, wobei man die
Extraktion bei einem Druck von 10 bis 30 bar und
einer Temperatur von 10 bis 55°C durchfiihrt und
die Abscheidung der extrahierten Fette und Ole vom
L&semittel durch Druckerniedrigung oder/und Tem-
peraturerhdhung bis £ 80°C vornimmt. Auf diese
Weise lassen sich qualitativ hochwertige Produkte in
guter Ausbeute und unter schonenden Bedingungen
gewinnen.
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein
Verfahren zur Extraktion von Fetten und Olen aus
Naturstoffen, wie z.B. pflanzlichen, tierischen oder
mikrobiellen Ausgangsmaterialien, mit Hilfe von
flissigem Propan als L&semittel, wobei dieses Ver-
fahren sowohl zur Gewinnung von Fetten und Olen
als auch zur Herstellung von entfetteten oder entdl-
ten Produkten, die als fett- und somit kalorienarme
Produkte im Lebensmittelbereich zunehmend an
Bedeutung gewinnen, anwendbar ist.

Prinzipiell stehen fiir die Entfettung und Ent-
Olung beispielsweise pflanzlicher Produkte zwei
Verfahren zur Verfiigung: die Extraktion und das
Pressen. Das Pressen ist unter wirtschaftlichen Ge-
sichtspunkten nur dann vorteilhaft, wenn der Fett-
und Olgehalt des Ausgangsmaterials relativ hoch
(> 25 Gew.-%) ist. Es verbleibt hierbei jedoch auch
unter optimaler Ausnutzung des Verfahrens im
PreBriickstand ein Restfettgehalt von mindestens 4
bis 5 Gew.-%. Dagegen sind extraktive Verfahren
mit normalen organischen L&semitteln, wie z.B.
Hexan oder Leichtbenzin, auch flr Ausgangspro-
dukte mit einem niedrigen Fettgehalt geeignet, wo-
bei der Restgehalt im Riickstand in der Regel auf
unter 1 Gew.-% gesenkt werden kann. Nachteilig
bei der herkdmmlichen L&semittelextraktion ist die
Tatsache, da8 die meisten L&semittel toxikologisch
nicht unbedenklich sind und daB die extrahierten
Fette und Ole sowie die Extraktionsriickstinde
weitgehend 18semittelfrei sein miissen, bevor sie
fur Nahrungs- oder Futtermittelzwecke eingesetzt
werden k&nnen. Hierfir sind vergleichsweise hohe
Temperaturen erforderlich, welche die sensori-
schen Eigenschaften der Produkte negativ beein-
flussen k&nnen.

Fir die Entfettung von tierischem Ausgangs-
material, wie z.B. fettem Fleisch, besitzt das Sepa-
rieren die groBte technische Bedeutung. Bei die-
sem Verfahren wird meist nach einem thermischen
oder mechanischen AufschluB des Eduktes der
Dichteunterschied von Fleisch- und Fettbestandtei-
len ausgenutzt, um eine Trennung in Separatoren
oder Dekantern durchzufiihren. Aus wirtschaftlichen
Grliinden kdnnen mit diesem Verfahren keine Pro-
dukte aus fettem Fleisch hergestellt werden, deren
Fettgehalt niedriger als 10 % ist, da sonst die
Verluste an Fleisch zu hoch sind. Fir die Herstel-
lung von Fleischprodukten mit einem niedrigeren
Fettgehalt miissen deshalb exiraktive Verfahren
eingesetzt werden, die im Falle der Verwendung
von organischen Losemitteln die bereits erwdhnten
Nachteile aufweisen.

Zur Umgehung dieses Problems wurde in den
letzten Jahren die Extraktion mit verdichteten Ga-
sen insbesondere fiir die Gewinnung von empfindli-
chen Naturstoffen eingeflihrt, wobei sich im techni-
schen Bereich vor allem Kohlendioxid (CO) als
Extraktionsmedium durchgesetzt hat. Die Exiraktion
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von Fetten und Olen mit Uberkritischem CO. ist
wegen dessen geringen L&severmdgens erst in
sehr hohen Druckbereichen (> 500 bar) befriedi-
gend, was technisch aufwendig und folglich kosten-
intensiv ist und somit nur bei Produkten mit sehr
hoher Wertschépfung in Frage kommt. Dieser
Nachteil kann auch durch den Zusatz von Schlepp-
mitteln zu CO2 nur teilweise ausgeglichen werden,
wobei der zusdtzliche Regelaufwand flir die
Schleppmitteldosierung als weiterer Nachteil anzu-
sehen ist.

AuBer CO» wurde auch schon verdichtetes Pro-
pan als LOsemittel fiir die Extraktion von Fetten
und Olen empfohlen. So wird gemiB der DE-OS 28
43 920 die Raffination von rohen pflanzlichen Fet-
ten und Olen mit Uberkritischen Gasen wie Propan
und CO; vorgenommen, wihrend in anderen
Druckschriften (US-PS 4 331 695 = DE-OS 23 63
418, US-PS 3 939 281, DE-OS 22 55 567, DE-OS
22 55 566) ein Extraktionsdruck nahe oder ober-
halb des kritischen Druckes und unterkritische Ex-
traktionstemperaturen empfohlen werden. Die kriti-
schen Bedingungen von Propan sind 2 42 bar und
2 97°C. GemiB der US-PS 2 560 935 bzw. US-PS
2 682 551 wird fllssiges Propan als L&semittel fir
Ole und Fette offenbart, doch werden keine spezifi-
schen Angaben hinsichtlich des Extraktionsdruckes
gemacht. SchlieBlich wird gem3B der US-PS 2 254
245 eine Fettexiraktion bei sehr niedrigen Tempe-
raturen (< 0°C) beschrieben, wahrend gemiB der
US-PS 1 802 533 ein maximaler Extraktionsdruck
von 7 bar empfohlen wird. Kritische Zustandspara-
meter wurden auBerdem oftmals bei der Abschei-
dung der extrahierten Lipide gewahlit, wobei man in
diesem Zustandsbereich eine Phasentrennung in
eine Olreiche und eine dlarme Propanphase aus-
nutzt, um das Ol abzutrennen oder zu fraktionieren
(vgl. beispielsweise US-PS 2 660 590 oder US-PS
2 548 434).

Diese bekannten Verfahren sind alle mit Nach-
teilen behaftet: Zum einen werden bei kritischen
und Uberkritischen Zustandsbedingungen Exirak-
tionsergebnisse erzielt, bei der die Qualitdt des
extrahierten Oles oder Fettes durch hohe thermi-
sche Belastung starkt gemindert wird. Zum ande-
ren ist in Druckbereichen von < 10 bar die Exirak-
tion mit flissigem Propan zwar selektiv, doch ist
der Stoffiibergang bei der Extraktion limitiert, so
daB ldngere Extraktionszeiten und gr&Bere Extrak-
tionsmittelmengen erforderlich sind, um das Extrak-
tionsziel der Entfettung oder Ent&lung zu erreichen.

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Auf-
gabe zugrunde, ein Verfahren zur Extraktion von
Fetten und Olen aus Naturstoffen mit Hilfe von
Propan als L&semittel zu entwickeln, welches die
genannten Nachteile des Standes der Technik nicht
aufweist, welches ohne groBen technischen Auf-
wand sowohl eine ausreichende Gasbeladung mit
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Fetten und Olen als auch eine gute sensorische
Qualitdt der Produkte ermd&glicht.

Diese Aufgabe wurde erfindungsgemiB da-
durch geldst, daB man die Extraktion bei einem
Druck von 10 bis 30 bar und einer Temperatur von
10 bis 55°C durchfiihrt und die Abscheidung der
extrahierten Fette und Ole vom L&semittel durch
Druckerniedrigung oder/und TemperaturerhGhung
bis £ 80°C vornimmt. Es hat sich ndmlich Uberra-
schenderweise gezeigt, daB man bei diesem relativ
engen Druck- und Temperaturbereich optimale Be-
dingungen fiir die Extraktion von Fetten und Olen
mit fllissigem Propan vorfindet, weil nicht nur gute
Extraktausbeuten, sondern auch qualitativ hochwer-
tige Extrakte gewonnen werden, die keine oder nur
geringe Mengen an unerwiinschten Begleitstoffen
enthalten. Dies ist deshalb so Uberraschend, weil
man verdichteten Gasen in flissigem (unterkriti-
schem) Zustand i.a. unglinstigere Exiraktionseigen-
schaften zubilligt als beispielsweise Gasen im kriti-
schen oder Uberkritischen Zustand. Zudem wird ein
unndtig hoher Extraktionsdruck (> 30 bar) vermie-
den, wodurch die Investitions- und Betriebskosten
deutlich reduziert werden k&nnen.

Fir das erfindungsgemiBe Verfahren kdnnen
im Prinzip alle fett- oder &lhaltigen Naturstoffe auf
pflanzlicher, tierischer oder mikrobieller Basis ein-
gesetzt werden. Beispiele fUr pflanzliche Fette oder
Ole sind Olivendl, Palmé&l, Bambusfett, Kokosfett,
Kakaobutter, Kaffeeble, ErdnuBbutter, Rapsdl (RU-
bol), Flachsdl (Leindl), Sonnenblumendl, Weizen-
keim&l, Reiskeimdl, Baumwollsaattl, Maiskeimdl,
Sojadl, Palmkerndl sowie Kiirbiskerndl. Als fieri-
sche Produkte kommen beispielsweise Rind- oder
Kalbfleisch sowie Seetiertle wie z.B. Fischdle in
Frage. SchlieBlich kann das erfindungsgeméBe Ver-
fahren auch flir Fermentationsriickstdnde beispiels-
weise aus Hefen, Pilzen oder Bakterien herangezo-
gen werden.

Zur Erh8hung der Extraktionsausbeute emp-
fiehlt es sich, das Exiraktionsgut in zerkleinerter,
pelletierter Form einzusetzen. Sollte das (insbeson-
dere feste) Ausgangsmaterial einen hohen Wasser-
gehalt aufweisen, wie z.B. Fleisch oder Fermenta-
tionsriicksténde, so hat es sich als besonders vor-
teilhaft erwiesen, die Feuchte durch geeignete
Trocknungsmethoden vor der Extraktions auf unter
50 % zu reduzieren.

Es ist als erfindungswesentlich anzusehen, daB
die Extraktion mit flissigem Propan in einem sehr
engen und definierten Druck- und Temperaturbe-
reich durchgeflhrt wird, der bei 10 bis 30 bar bzw.
10 bis 55°C liegt. Vorzugsweise wird bei einem
Extraktionsdruck von 15 bis 25 bar und einer Ex-
traktionstemperatur von 20 bis 45°C gearbeitet. In
jedem Fall missen Extraktionsdruck und -tempera-
tur so aufeinander abgestimmt werden, daB das
Propan in flissigem Zustand vorliegt.
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Bei Drucken > 30 bar werden die Extraktionsei-
genschaften des fllissigen Propans insbesondere
bei der Extraktion von Olsaaten zunehmend unse-
lektiv, d.h. es werden auch unerwlinschte Farbstof-
fe und unverseifbare Anteile mitextrahiert, wodurch
die Qualitdt des extrahierten Oles stark gemindert
wird. Mit steigender Extraktionstemperatur (nahe
oder Uber Tk) besteht zudem die Gefahr, daB ins-
besondere bei Olen mit einem hohen Gehalt an
mehrfach ungesittigten Fettsduren zum einen un-
erwlinschte Reaktionen in der komplexen Natur-
stoffmatrix des Ausgangsmaterials auftreten (und
dadurch die Extraktausbeute sinkt) und zum ande-
ren unerwiinschie Isomerisierungen an den Dop-
pelbindungen der mehrfach ungesittigten Fettsdu-
ren (Entstehung von cis, trans-konjugierten Dop-
pelbindungen) zu beobachten sind, die den erndh-
rungsphysiologischen Wert des Produktes negativ
beeinflussen.

Die eingesetzte Propangasmenge kann in wei-
ten Grenzen variiert werden und richtet sich im
wesentlichen nach der Menge des zu exirahieren-
den Oles oder Fettes. Je nach Art des Ausgangs-
materials sind normalerweise pro g zu extrahieren-
des Fett oder Ol 2,5 bis 500 g fliissiges Propan
erforderlich. Die maximale Gasbeladung mit lipiden
Stoffen betrdgt unter diesen Extraktionsbedingun-
gen je nach Art des extrahierten Fettes oder Oles 5
bis 25 Gew.-%.

Die Reinheit des eingesetzten Propangases ist
in den meisten Fillen relativ unkritisch, d.h. es
kénnen auch noch merkliche Mengen an Verunrei-
nigungen homologer Kohlenwasserstoffe (bedingt
durch den Raffinationsproze}) zugegen sein, ohne
daB es zu merklichen QualitdtseinbuBen kommt.
Vorzugsweise wird Propan in technischer Reinheit
von ca. 90 % und in desodorierter Form eingesetzt.
Die Extraktion mit fllissigem Propan kann zur voll-
stindigen Gewinnung der Fette oder Ole in man-
chen Fiéllen auch in zwei oder mehr Stufen durch-
gefihrt werden.

Das Propangas wird vorzugsweise im Kreis ge-
fihrt, um sich mehrfach mit den gewlinschten lipi-
den Stoffen beladen zu k&nnen, doch ist es auch
mdglich, das Extraktionsgut nur einmal mit dem
Extraktionsmedium zu kontaktieren. Um eine hohe
Wirtschaftlichkeit des Verfahrens zu erzielen, kdn-
nen mehrere Extraktionsautoklaven in Reihe ge-
schaltet und nacheinander vom Extraktionsmedium
durchstrédmt werden. Durch eine geeignete Schal-
tung der Reihenfolge dieser Autoklaven (z.B.
Durchstrémung nach fortgeschrittenem Extraktions-
grad) kann die maximal erreichbare Gasbeladung
des flissigen Propans stets optimal ausgenuizt
werden.

Im AnschluB an die Extraktion werden im flUssi-
gen Propan geldste Fette und Ole durch eine Druk-
kerniedrigung oder/und Temperaturerhhung abge-
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schieden, wobei sich eine Druckerniedrigung und
eine Temperaturerhhung auf £ 80°C als beson-
ders vorteilhaft erwiesen hat. Auf diese Weise wird
sichergestellt, daB keine unerwiinschten Reaktionen
wie z.B. Isomerisierungen der Doppelbindungen
von mehrfach ungesittigten Fettsduren wahrend
der Abscheidung stattfinden. GemaB einer bevor-
zugten Ausflhrungsform erfolgt die Abscheidung
durch isobare Verdampfung des LOsemittels, wo-
durch die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens ent-
scheidend erh8ht werden kann.

Mit Hilfe des erfindungsgemiBen Verfahrens
lassen sich qualitativ hochwertige Produkte im Hin-
blick auf Farbe, Geruch bzw. Geschmack in guter
Ausbeute und unter schonenden Bedingungen ge-
winnen. Wegen des vergleichsweise geringen tech-
nischen Aufwandes ist dieses Verfahren auBerdem
gut fir die Anwendung im technischen MaBstab
geeignet.

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfin-
dung n&her erldutern.

Beispiele
Beispiel 1

200 g vorentfetteter Kakao (Granulat in 1 bis 2
mm Gr&Be, Fettgehalt ca. 11 %) wurden im Druck-
autoklaven bei 20 bar und 25°C mit verdichtetem
Propan im Abstrom extrahiert. Nach DurchfluB von
1 kg Propan wurde bei kontinuierlicher Entspan-
nung des Gases auf Atmosphidrendruck keine Ka-
kaobutter mehr abgeschieden. Der Restfetigehalt
im Granulat war < 0,3 %, die Ausbeute an extra-
hierter Kakaobutter betrug 2,2 g.

Beispiel 2

140 g zermahlene Flachssamen (Olgehalt ca.
41 %) wurden im Druckautoklaven bei 20 bar und
25°C mit verdichtetem Propan im Abstrom extra-
hiert. Nach DurchfluB von 0,7 kg Propan wurden 50
g Ol extrahiert (entspricht einer 87 %igen Entfet-
tung). Nach einer zweiten Vermahlung des Riick-
standes (Fetigehalt ca. 8 %) wurde mit weiteren
0,15 kg Propan unter gleichen Bedingungen exira-
hiert, wobei eine nahezu vollstdndige EntSlung des
Riickstandes erzielt wurde. Die Abscheidung des
Oles erfolgte in beiden Stufen durch kontinuierliche
Entspannung des Gases auf Atmosphdrendruck.
Ein Restdigehalt im Riickstand konnte mit Soxhlet-
Extraktion mit Hexan (8 h) nicht festgestellt werden,
die Ausbeute an Ol betrug 57,5 g.

Beispiel 3

1 kg vorbehandelte Sojaflocken (Olgehalt ca.
18 %) wurden im Druckautoklaven bei 30 bar und
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45 °C mit verdichtetem Propan extrahiert. Das Ex-
traktionsmittel wurde kontinuierlich im Kreis ge-
flihrt, wobei die Abscheidung des Ols durch isoba-
re Verdampfung des Propans bei 80°C im Ab-
scheider erfolgte, bevor das unbeladene Propan
(gekuhlt auf 45°C) das Extraktionsgut erneut
durchstrédmte. Nach einer Gesamtmenge von 7 kg
Propan, die die Sojaflocken durchstromte, wurde
die Extraktion beendet. Der Restdlgehalt des Riick-
stands lag unter 1 %, die Ausbeute an Ol waren
175 g.

Beispiel 4

350 g mechanisch vorentfetteter und mittels
Gefriertrocknung auf einen Wassergehalt von ca.
20 % eingestellter Fleischpellets (Gr68e 0,5 bis 1,5
cm, Fettgehalt i.Tr. 25 %) wurden im Druckautokla-
ven bei 25 bar und 40°C mit 1,75 kg verdichtetem
Propan extrahiert. Im KreisprozeB (analog Beispiel
3) erfolgte die Fettabscheidung isobar durch Tem-
peraturerhdhung auf 75°C. Der Fettgehalt im Ex-
traktionsriickstand wurde mittels Soxhlet (8 h mit
Hexan) bei 3 % i.Tr. bestimmt; im Abscheider
wurden 65 g Fett gesammelt.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Extraktion von Fetten und Olen
aus Naturstoffen mit Hilfe von flissigem Pro-
pan als Losemittel, dadurch gekennzeichnet,
daB man die Extraktion bei einem Druck von
10 bis 30 bar und einer Temperatur von 10 bis
55°C durchflihrt und die Abscheidung der ex-
trahierten Fette und Ole vom L&semittel durch
Druckerniedrigung oder/und Temperaturerh-
hung bis < 80 ° C vornimmt.

2. Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, daB man die Ex-
traktion bei einem Druck von 15 bis 25 bar und
einer Temperatur von 20 bis 45 ° C durchfiihrt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, daB man die Ab-
scheidung durch isobare Verdampfung des L&~
semittels durchfihrt.

4. \Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB das fett- oder
Glhaltige Ausgangsmaterial in granulierter oder
pelletierter Form eingesetzt wird.

5. Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB man das flis-
sige Propan in einer Menge von 2,5 bis 500 g
pro g des zu extrahierenden Fettes oder Oles
verwendet.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB die Gasbela-
dung an Fetten und Olen 5 bis 25 Gew.-%
betragt.
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB man das flis-
sige Propan in technischer Reinheit (ca. 90 %)
und in desodorierter Form einsetzt.

10
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, daB man die Ex-
traktion in mehreren in Reihe geschalteten Ex-
traktionsautoklaven durchflihrt.
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