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Beschreibung

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Ver-
fahren zur Extraktion von Fetten und Olen aus Natur-
stoffen, wie z.B. pflanzlichen, tierischen oder mikrobiel-
len Ausgangsmaterialien, mit Hilfe von flissigem Pro-
pan als Lésemittel, wobei dieses Verfahren sowohl zur
Gewinnung von Fetten und Olen als auch zur Herstel-
lung von entfetteten oder entdlten Produkten, die als
fett- und somit kalorienarme Produkte im Lebensmittel-
bereich zunehmend an Bedeutung gewinnen, anwend-
bar ist.

Prinzipiell stehen fur die Entfettung und Entélung
beispielsweise pflanzlicher Produkte zwei Verfahren zur
Verfugung: die Extraktion und das Pressen. Das Pres-
sen ist unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten nur dann
vorteilhaft, wenn der Fett- und Olgehalt des Ausgangs-
materials 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 Lésemitteln, wie z.
B. Hexan oder Leichtbenzin, auch fur Ausgangsproduk-
te mit einem niedrigen Fettgehalt geeignet, wobei der
Restgehalt im Rickstand in der Regel auf unter 1 Gew.-
% gesenkt werden kann. Nachteilig bei der herkémmli-
chen Losemittelextraktion ist die Tatsache, daB die mei-
sten Lésemittel toxikologisch nicht unbedenklich sind
und daB die extrahierten Fette und Ole sowie die Ex-
traktionsriickstande weitgehend |6semittelfrei sein mus-
sen, bevor sie fur Nahrungs- oder Futtermittelzwecke
eingesetzt werden kénnen. Hierflr sind vergleichsweise
hohe Temperaturen erforderlich, welche die sensori-
schen Eigenschaften der Produkte negativ beeinflussen
kénnen.

Far die Entfettung von tierischem Ausgangsmateri-
al, wie z.B. fettem Fleisch, besitzt das Separieren die
gréBte technische Bedeutung. Bei diesem Verfahren
wird meist nach einem thermischen oder mechanischen
AufschluB des Edukies der Dichteunterschied von
Fleisch- und Fettbestandteilen ausgenutzt, um eine
Trennung in Separatoren oder Dekantern durchzufih-
ren. Aus wirtschaftlichen Grinden kénnen mit diesem
Verfahren keine Produkte aus fettem Fleisch hergestellt
werden, deren Fetigehalt niedrigerals 10 % ist, da sonst
die Verluste an Fleisch zu hoch sind. Fur die Herstellung
von Fleischprodukten mit einem niedrigeren Fettgehalt
miussen deshalb extraktive Verfahren eingesetzt wer-
den, die im Falle der Verwendung von organischen L&-
semitteln die bereits erwahnten Nachteile aufweisen.

Zur Umgehung dieses Problems wurde in den letz-
ten Jahren die Extraktion mit verdichteten Gasen insbe-
sondere flr die Gewinnung von empfindlichen Natur-
stoffen eingeflhrt, wobei sich im technischen Bereich
vor allem Kohlendioxid (CO,) als Extraktionsmedium
durchgesetzt hat. Die Extraktion von Fetten und Olen
mit Uberkritischem CO, ist wegen dessen geringen Lo6-
severmégens erst in sehr hohen Druckbereichen (> 500
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bar) befriedigend, was technisch aufwendig und folglich
kostenintensiv ist und somit nur bei Produkten mit sehr
hoher Wertschépfung in Frage kommt. Dieser Nachteil
kann auch durch den Zusatz von Schleppmitteln zu CO,
nur teilweise ausgeglichen werden, wobei der zusatzli-
che Regelaufwand fur die Schleppmitteldosierung als
weiterer Nachteil anzusehen ist.

AuBer CO, wurde auch schon verdichtetes Propan
als Lésemittel fiir die Extraktion von Fetten und Olen
empfohlen. So wird geman der DE-OS 28 43 920 die Raf-
fination von rohen pflanzlichen Fetten und Olen mit liber-
kritischen Gasen wie Propan und CO, vorgenommen,
wéahrend in anderen Druckschriften (US-PS 4 331 695 =
DE-OS 2363 418, US-PS 3939 281, DE-OS 22 55 567,
DE-OS 22 55 566) ein Extraktionsdruck nahe oder ober-
halb des kritischen Druckes und unterkritische Extrakti-
onstemperaturen empfohlen werden. Die kritischen Be-
dingungen von Propan sind > 42 bar und > 97°C. Geman
der US-PS 2 560 935 bzw. US-PS 2 682 551 wird flissi-
ges Propan als Lésemittel fiir Ole und Fette offenbart,
doch werden keine spezifischen Angaben hinsichtlich
des Extraktionsdruckes gemacht. SchlieBlich wird ge-
maf der US-PS 2 254 245 eine Fettextraktion bei sehr
niedrigen Temperaturen (< 0°C) beschrieben, wahrend
geman der US-PS 1 802 533 ein maximaler Extraktions-
druck von 7 bar empfohlen wird. Kritische Zustandspara-
meter wurden auBerdem oftmals bei der Abscheidung
der extrahierten Lipide gewahlt, wobei man in diesem Zu-
standsbereich eine Phasentrennung in eine dlreiche und
eine élarme Propanphase ausnutzt, um das Ol abzutren-
nen oder zu fraktionieren (vgl. beispielsweise US-PS 2
660 590 oder US-PS 2 548 434).

In der US-A-5041245 wird zum Zwecke der Extrak-
tion von &lhaltigen pflanzlichen Materialien, wie Reis-
kleie, durch kontinuierliche Arbeitsweise ohne besonde-
ren Energieaufwand gelehrt, ein sogenanntes Verdich-
tungs- und Plastifizierungsprinzip anzuwenden, bei wel-
chem das Extraktionsgut mit Hilfe von Schneckenférde-
rern kompaktiert und anschlieBend durch Zusatz eines
flissigen Versiegelungsmittels in eine plastische Masse
Uberflihrt wird, die bessere Transporteigenschaften auf-
weist. Die Verdichtungs- und Plastifizierungsmittel be-
stehen im Prinzip aus einer Férderschnecke. Dieses
Verfahren eignet sich nur fir Naturstoffe, bei denen ein
gasdichter Transport Uber die Férderschnecke in die Ex-
traktionsanlage sichergestellt ist. AuBerdem muB3 der
Extrakt aus dem Ldsemittel durch eine Erhéhung von
Druck und Temperatur bis nahe an die kritische Tempe-
ratur abgetrennt werden, worauf sich noch eine mehr-
stufige Abscheidung durch Druckabsenkung an-
schlieBt. Das Verfahren ist daher recht aufwendig und
auBerdem nur fir solche Naturstoffe anwendbar, die in
der beschriebenen Weise so verdichtet und plastifiziert
werden kdnnen, daf3 ein gasdichter Transport sicherge-
stellt ist.

Diese bekannten Verfahren sind alle mit Nachteilen
behaftet: Zum einen werden bei kritischen und Uberkri-
tischen Zustandsbedingungen Extraktionsergebnisse
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erzielt, bei der die Qualitat des extrahierten Oles oder
Fettes durch hohe thermische Belastung starkt gemin-
dert wird. Zum anderen ist in Druckbereichen von < 10
bar die Extraktion mit flissigem Propan zwar selektiv,
doch ist der Stofflibergang bei der Extraktion limitiert,
so daf3 langere Extraktionszeiten und gréBere Extrakii-
onsmittelmengen erforderlich sind, um das Extraktions-
ziel der Entfettung oder Entdlung zu erreichen.

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe
zugrunde, ein Verfahren zur Extraktion von Fetten und
Olen aus Naturstoffen mit Hilfe von Propan als Lésemit-
tel zu entwickeln, welches die genannten Nachteile des
Standes der Technik nicht aufweist, welches ohne gro-
Ben technischen Aufwand sowohl eine ausreichende
Gasbeladung mit Fetten und Olen als auch eine gute
sensorische Qualitat der Produkte ermdglicht.

Diese Aufgabe wurde erfindungsgemaf dadurch
geldst, dalB man die Extraktion bei einem Druck von 10
bis 30 bar und einer Temperatur von 10 bis 55°C durch-
fahrt und die Abscheidung der extrahierten Fette und
Ole vom Lésemittel durch Druckerniedrigung oder/und
Temperaturerhéhung bis < 80°C vornimmt. Es hat sich
namlich Oberraschenderweise gezeigt, daB man bei
diesem relativ engen Druck- und Temperaturbereich op-
timale Bedingungen fir die Extraktion von Fetten und
Olen mit fliissigem Propan vorfindet, weil nicht nur gute
Extraktausbeuten, sondern auch qualitativ hochwertige
Extrakte gewonnen werden, die keine oder nur geringe
Mengen an unerwiinschten Begleitstoffen enthalten.
Dies ist deshalb so liberraschend, weil man verdichte-
ten Gasen in flissigem (unterkritischem) Zustand i.a.
unglnstigere Extraktionseigenschaften zubilligt als bei-
spielsweise Gasen im kritischen oder liberkritischen Zu-
stand. Zudem wird ein unnétig hoher Extraktionsdruck
(> 30 bar) vermieden, wodurch die Investitions- und Be-
triebskosten deutlich reduziert werden kénnen.

Fir das erfindungsgemafBe Verfahren kénnen im
Prinzip alle fett- oder &lhaltigen Naturstoffe auf pflanzli-
cher, tierischer oder mikrobieller Basis eingesetzt wer-
den. Beispiele fiir pflanzliche Fette oder Ole sind Oli-
venol, Palmol, Bambusfett, Kokosfett, Kakaobutter, Kaf-
feedle, ErdnuBbutter, Rapsdl (Rubdl), Flachsdl (Leindl),
Sonnenblumendl, Weizenkeimodl, Reiskeimdl, Baum-
wollsaatél, Maiskeimdl, Sojadl, Palmkerndl sowie Kiir-
biskerndl. Als tierische Produkte kommen beispielswei-
se Rind- oder Kalbfleisch sowie Seetierdle wie z.B.
Fischéle in Frage. SchlieBlich kann das erfindungsge-
maBe Verfahren auch flr Fermentationsrlickstande bei-
spielsweise aus Hefen, Pilzen oder Bakterien herange-
zogen werden.

Zur Erhéhung der Extraktionsausbeute empfiehlt
es sich, das Extraktionsgut in zerkleinerter, pelletierter
Form einzusetzen. Sollte das (insbesondere feste) Aus-
gangsmaterial einen hohen Wassergehalt aufweisen,
wie z.B. Fleisch oder Fermentationsriickstande, so hat
es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, die Feuchte
durch geeignete Trocknungsmethoden vor der Extrakt-
ions auf unter 50 % zu reduzieren.
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Es ist als erfindungswesentlich anzusehen, daf3 die
Extraktion mit flissigem Propan in einem sehr engen
und definierten Druck- und Temperaturbereich durchge-
fuhrt 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 Extraktionstemperatur von 20 bis
45°C gearbeitet. In jedem Fall mlssen Extraktionsdruck
und -temperatur so aufeinander abgestimmt werden,
daf3 das Propan in flissigem Zustand vorliegt.

Bei Drucken > 30 bar werden die Extraktionseigen-
schaften des flissigen Propans insbesondere bei der
Extraktion von Olsaaten zunehmend unselektiv, d.h. es
werden auch unerwilnschte Farbstoffe und unverseif-
bare Anteile mitextrahiert, wodurch die Qualitat des ex-
trahierten Oles stark gemindert wird. Mit steigender Ex-
traktionstemperatur (nahe oder lber Ty) besteht zudem
die Gefahr, daB insbesondere bei Olen mit einem hohen
Gehalt an mehrfach ungesattigten Fettsduren zum ei-
nen unerwilinschte Reaktionen in der komplexen Natur-
stoffmatrix des Ausgangsmaterials auftreten (und da-
durch die Extraktausbeute sinkt) und zum anderen un-
erwlinschte Isomerisierungen an den Doppelbindungen
der mehrfach ungesattigten Fettsduren (Entstehung
von cis, trans-konjugierten Doppelbindungen) zu beob-
achten sind, die den ernahrungsphysiologischen Wert
des Produktes negativ beeinflussen.

Die eingesetzte Propangasmenge kann in weiten
Grenzen variiert werden und richtet sich im wesentli-
chen nach der Menge des zu extrahierenden Oles oder
Fettes. Je nach Art des Ausgangsmaterials sind norma-
lerweise pro g zu extrahierendes Fett oder Ol 2,5 bis
500 gflussiges Propan erforderlich. Die maximale Gas-
beladung mit lipiden Stoffen betragt unter diesen Ex-
traktionsbedingungen je nach Art des extrahierten Fet-
tes oder Oles 5 bis 25 Gew.-%.

Die Reinheit des eingesetzten Propangases ist in
den meisten Fallen relativ unkritisch, d.h. es konnen
auch noch merkliche Mengen an Verunreinigungen ho-
mologer Kohlenwasserstoffe (bedingt durch den Raffi-
nationsprozef) zugegen sein, ohne daf3 es zu merkli-
chen QualitdtseinbuBen kommt. Vorzugsweise wird
Propan in technischer Reinheit von ca. 90 % und in des-
odorierter Form eingesetzt. Die Extraktion mit flissigem
Propan kann zur vollstdndigen Gewinnung der Fette
oder Ole in manchen Fallen auch in zwei oder mehr Stu-
fen durchgefiihrt werden.

Das Propangas wird vorzugsweise im Kreis gefuhrt,
um sich mehrfach mit den gewlinschten lipiden Stoffen
beladen zu kénnen, doch ist es auch méglich, das Ex-
traktionsgut nur einmal mit dem Extraktionsmedium zu
kontaktieren. Um eine hohe Wirtschaftlichkeit des Ver-
fahrens zu erzielen, kdbnnen mehrere Extraktionsauto-
klaven in Reihe geschaltet und nacheinander vom Ex-
traktionsmedium durchstrémt werden. Durch eine ge-
eignete Schaltung der Reihenfolge dieser Autoklaven
(z.B. Durchstrébmung nach fortgeschrittenem Extrakti-
onsgrad) kann die maximal erreichbare Gasbeladung
des fllissigen Propans stets optimal ausgenutzt werden.



5 EP 0 591 981 B1 8

Im Anschluf3 an die Extraktion werden im flissigen
Propan geléste Fette und Ole durch eine Druckemied-
rigung oder/und Temperaturerhdhung abgeschieden,
wobei sich eine Druckerniedrigung und eine Tempera-
turerhéhung auf <80°C als besonders vorteilhaft erwie-
sen hat. Auf diese Weise wird sichergestellt, daB3 keine
unerwiinschten Reaktionen wie z.B. Isomerisierungen
der Doppelbindungen von mehrfach ungesattigten Fett-
sauren wahrend der Abscheidung statifinden. Geman
einer bevorzugten Ausfihrungsform erfolgt die Ab-
scheidung durch isobare Verdampfung des Lésemittels,
wodurch die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens entschei-
dend erhéht werden kann.

Mit Hilfe des erfindungsgeméaBen Verfahrens las-
sen sich qualitativ hochwertige Produkte im Hinblick auf
Farbe, Geruch bzw. Geschmack in guter Ausbeute und
unter schonenden Bedingungen gewinnen. Wegen des
vergleichsweise geringen technischen Aufwandes ist
dieses Verfahren auBerdem gut flr die Anwendung im
technischen Mafstab geeignet.

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung
naher erlautern.

Beispiele
Beispiel 1

200 g vorentfetteter Kakao (Granulat in 1 bis 2 mm
GroBe, Fettgehalt ca. 11 %) wurden im Druckautoklaven
bei 20 bar und 25°C mit verdichtetem Propan im Ab-
strom extrahiert. Nach DurchfluB von 1 kg Propan wurde
bei kontinuierlicher Entspannung des Gases auf Atmo-
spharendruck keine Kakaobutter mehr abgeschieden.
Der Restfettgehalt im Granulat war < 0,3 %, die Aus-
beute an extrahierter Kakaobutter betrug 2,2 g.

Beispiel 2

140 g zermahlene Flachssamen (Olgehaltca. 41 %)
wurden im Druckautoklaven bei 20 bar und 25°C mit
verdichtetem Propan im Abstrom extrahiert. Nach
DurchfluB von 0,7 kg Propan wurden 50 g Ol extrahiert
(entspricht einer 87 %igen Entfettung). Nach einer zwei-
ten Vermahlung des Rickstandes (Fettgehalt ca. 8 %)
wurde mit weiteren 0,15 kg Propan unter gleichen Be-
dingungen extrahiert, wobei eine nahezu vollstandige
Entélung des Riickstandes erzielt wurde. Die Abschei-
dung des Oles erfolgte in beiden Stufen durch kontinu-
ierliche Entspannung des Gases auf Atmospharen-
druck. Ein Restélgehalt im Rickstand konnte mit Sox-
hlet-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 45°C mit
verdichtetem Propan exirahiert. Das Extraktionsmittel
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wurde kontinuierlich im Kreis gefiihrt, wobei die Ab-
scheidung des Ols durch isobare Verdampfung des Pro-
pans bei 80°C im Abscheider erfolgte, bevor das unbe-
ladene Propan (gekihlt auf 45°C) das Extraktionsgut er-
neut durchstromte. Nach einer Gesamtmenge von 7 kg
Propan, die die Sojaflocken durchstrémte, wurde die
Extraktion beendet. Der Restdlgehalt des Rickstands
lag unter 1 %, die Ausbeute an Ol waren 175 g.

Beispiel 4

350 g mechanisch vorentfetteter und mittels Ge-
friertrocknung auf einen Wassergehalt von ca. 20 % ein-
gestellter Fleischpellets (GréBe 0,5 bis 1,5 cm, Fettge-
halt i.Tr. 25 %) wurden im Druckautoklaven bei 25 bar
und 40°C mit 1,75 kg verdichtetem Propan extrahiert.
Im Kreisprozef3 (analog Beispiel 3) erfolgte die Fettab-
scheidung isobar durch Temperaturerhéhung auf 75°C.
Der Fettgehalt im Extraktionsriickstand wurde mittels
Soxhlet (8 h mit Hexan) bei 3 % i.Tr. bestimmt; im Ab-
scheider wurden 65 g Fett gesammelt.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Extraktion von Fetten und Olen aus
Naturstoffen mit Hilfe von fliissigem Propan als L&-
semittel,
dadurch gekennzeichnet,
daf man die Extraktion bei einem Druck von 10 bis
30 bar und einer Temperatur von 10 bis 55°C durch-
fihrt und die Abscheidung der extrahierten Fette
und Ole vom Lésemittel durch Druckerniedrigung
oder/und Temperaturerhdhung bis < 80°C vor-
nimmt.

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

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
daf man die Abscheidung durch isobare Verdamp-
fung des Lésemittels durchfihrt.

4. \Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet,
daf3 das fett- oder élhaltige Ausgangsmaterial in
granulierter oder pelletierter Form eingesetzt wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet,
dafB man das flissige Propan in einer Menge von
2,5 bis 500 g pro g des zu extrahierenden Fettes
oder Oles verwendet.
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6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Gasbeladung an Fetten und Olen 5 bis 25
Gew.-% betragt.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet,
dafB man das flissige Propan in technischer Rein-
heit (ca. 90 %) und in desodorierter Form einsetzt.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet,
dafB man die Exiraktion in mehreren in Reihe ge-
schalteten Extraktionsautoklaven durchfihrt.

Claims

1. Process for the extraction of fats and oils from nat-
ural products with the aid of liquid propane as the
solvent,
wherein
the extraction is carried out at a pressure of 10 to
30 barand atemperature of 10 to 55°C and the sep-
aration of the extracted fats and oils from the solvent
is carried out by lowering the pressure or/and in-
creasing the temperature to < 80°C.

2. Process as claimed in claim 1,
wherein
the extraction is carried out at a pressure of 15 to
25 bar and a temperature of 20 to 45°C.

3. Process as claimed in claim 1 or 2,
wherein
the separation is carried out by isobaric evaporation
of the solvent.

4. Process as claimed in one of the claims 1 to 3,
wherein
the starting material containing fat or oil is used in
a granulated or pelleted form.

5. Process as claimed in one of the claims 1 to 4,
wherein
the amount of liquid propane used is 2.5 to 500 g
per g of the fat or oil to be extracted.

6. Process as claimed in one of the claims 1 to 5,
wherein
the content of fats and oils in the gas is 5 t0 25 %
by weight.

7. Process as claimed in one of the claims 1 to 6,
wherein
liquid propane is used in technical purity (ca. 90 %)
and in a deodorized form.
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8.

Process as claimed in one of the claims 1 to 7,
wherein

the extraction is carried out in several extraction
autoclaves connected in series.

Revendications

Procédé pour l'extraction des matiéres grasses et
d'huiles a partir de substances naturelles a I'aide de
propane liquide en tant que solvant, caractérisé en
ce que l'on effectue I'exiraction & une pression de
10 & 30 bars et & une température de 10 & 55°C et
I'on procéde a la séparation des matiéres grasses
et huiles extraites du solvant par diminution de la
pression et ou augmentation de la température jus-
qu'a < ou égal & 80°C.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
que l'on effectue I'extraction & une pression de 15
a 25 bars et & une température de 20 a 45°C.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé
en ce que l'on procéde a la séparation par évapo-
ration isobare du solvant.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 3, ca-
ractérisé en ce que la matiére de départ contenant
la matiére grasse ou I'huile est mise en oeuvre sous
la forme granulée ou agglomérée en boulettes.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 4, ca-
ractérisé en ce que l'on utilise le propane liquide
dans une quantité de 2,5 & 500 g. par g. de la ma-
tiere grasse ou de I'huile a extraire.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 5, ca-
ractérisé en ce que la charge en gaz des matiéres
grasses et des huiles est de 5 a4 25 % en poids.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 6, ca-
ractérisé en ce que I'on met en oeuvre le propane
liquide dans une pureté technique (environ 90 %)
et sous forme désodorisée.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 7, ca-
ractérisé en ce que l'on procéde a I'extiraction dans
plusieurs autoclaves d'extraction montés en série.
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