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(57) Abstract

Volatile substances are separated as the permeate from the starting liquid in a
membrane separating device (2) which operates on the reverse osmosis principle. Vol- ’)
atile substances are separated by a second membrane separating device in the form of

a pervaporation device (7) arranged in the permeate circuit of the membrane separat- ! 1

ing device (2), whilst the non-volatile substances, e.g., flavourings, remain in the per-
meate circuit and are returned to the permeate side of the membrane separating de-
vice (2). As a result, the output of the second membrane separating device, which is
responsible for a selective separation, can be appreciably improved without detriment o
to the product and therefore a better overall cost-benefit ratio is achieved. bhons T

(57) Zusammenfassung

In einer Membran-Trenneinrichtung (2), die nach dem Prinzip der Umkehr-
Osmose arbeitet, werden fliichtige Stoffe als Permeat von der Ausgangsfliissigkeit ab-
getrennt. Im Permeatkreislauf der Membran-Trenneinrichtung (2) ist eine weitere
Membran-Trenneinrichtung in Form einer Pervaporationseinrichtung (7) angeordnet,
durch welche fliichtige Stoffe ausgeschieden werden, wihrend die nichtfliichtigen
Stoffe, z.B. Geschmacksstoffe, im Permeatkreislauf bleiben und zur Permeatseite der
Membran-Trenneinrichtung (2) zuriickgefiihrt werden. Dadurch kann die Leistung
der weiteren fiir eine selektive Abtrennung verantwortliche Membran-Trenneinrich-
tung ohne Schidigung des Produkts erheblich verbessert werden und somit ein besse-

res Kosten-Nutzen-Verhiltnis insgesamt erzielt werden.
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Verfahren zum selektiven Entfernen von fliichtigen Stof-
fen aus Flissigkeiten.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum selektiven Ent-
fernen von fliichtigen Stoffen aus Fliissigkeiten, ins-
besondere von Alkohol aus Getrdnken sowie Aromastoffe
und andere fliichtige Stoffe aus Siften und Extrakten
durch Membran-Trennverfahren und mindestens ein weiteres
Trennverfahren.

Alkoholische Getrédnke sind beispielsweise Wein, Bier
oder fermentierte Fruchtsifte. Bei der Entfernung des Al-
kohols aus diesen Getr#dnken sollen die charakteristi-
schen Geschmacksstoffe des Ausgangsgetrdnks méglichst un-

verdndert im entalkoholisierten Getrdnk erhalten blei-
ben.

Als Ausgangsprodukt zur Entfernung von Aromastoffen
kommen z.B. Sdfte aus nicht vergorenem Obst, Beeren,
Trauben sowie aus anderen pflanzlichen Produkten extra-
hierte Sdfte (Extrakte) zur Gewinnung von natiirlichen
Aroma-Konzentraten, z.B. aus Hopfen, in Betracht. Dies
gilt besonders zusammen mit der Herstellung von Konzen-
trat oder Trockenpulver vom entaromatisierten Saft oder
Extrakt. Ferner konnen auch biotechnologisch hergestell-

te Séfte und Extrakte Ausgangsprodukt fiir das vorliegen-
de Verfahren bilden.

Durch die WO 89/01965 ist ein Verfahren bekannt, bei dem
die fliichtigen Stoffe der Ausgangsfliissigkeit durch ein
Membranverfahren mit erhdhtem Transmembrandruck und
durch Konzentrationsdifferenz abgetrennt werden. Dabei
ist dem ersten Membranverfahren ein zweites Trennverfah-
ren in Form einer Destillierkolonne nachgeschaltet,
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durch die der Alkohol aus dem Permeat herausdestilliert
wird. Das aus Aromastoffen, Salzen, Sduren und Extrakten
bestehende Restpermeat wird dann wieder zum ersten Mem-
brantrennverfahren zuriickgefiihrt. Bei dieser bekannten
Ausfiihrung gehen in der Destillierkolonne und je nach
Art des Membranverfahrens zum Teil noch fliichtige Kompo-
nenten des Getrdnkes verloren. Dadurch wird die ge-
schmackliche Qualitdt des Getrédnkes beeintrdchtigt.

Ferner ist es durch die EP 0332738 Al bekannt, Alkohol
durch das sogenannte Pervaporationsverfahren aus alkohol-
haltigen Getrdnken zu entfernen. Hierbei wird das alkoho-
lische Getrdnk vorgewdrmt und einer Pervaporationsmem-
bran zugefiihrt. Auf der Permeatseite der Membran ist der
Partialdruck fiir den Alkohol durch Anlegen von Unter-
druck oder eine niedrigere Kondensationstemperatur so
weit erniedrigt, dass der Alkohol durch die Membran per-
meiert und als Dampf in den Permeatraum iibergeht. Der
Dampf wird durch eine in der Permeatleitung angeordnete
Vakuumpumpe abgesaugt und in einem der Pervaporationsmem-
bran permeatseitig nachgeschalteten Kondensator oder meh-

reren Kondensatorstufen wieder verfliissigt.

Nachteilig bei dieser bekannten Ausfiihrung ist, dass zum
Teil hoherfliichtige Komponenten (Aromastoffe) aus dem Ge-
trdnk oder aus dem Saft verlorengehen, wodurch die Aroma-
qualitdt beeintrdchtigt wird. Weitere, durch die jeweili-
ge Betriebsart bedingte Nachteile entstehen dadurch,

dass sich beispielsweise beim Betrieb der Pervaporations-
anlage mit niedriger Temperatur, z.B. Raumtemperatur,
eine sehr tiefe spezifische Leistung der Pervaporations-
anlage ergibt und damit relativ teure Anlagen erforder-
lich sind. Wird dagegen die Pervaporationsanlage mit
einer hdheren Termperatur betrieben, so kann bei guter
spezifischer Leistung mit zunehmender Temperatur eine er-
hdhte Produkt-Schddigung entstehen.
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Bei der direkten Aroma-Abtrennung und Anreicherung nur
mittels Pervaporation ist eine hohe Leistung (Flux) fiir
die Aroma-Abtrennung aus Saft und gleichzeitig eine hohe
Anreicherung nicht méglich. Man muss deshalb wdhlen zwi-
schen hoher Leistung bei bescheidener Anreicherung,
tiefer Leistung bei hoher Anreicherung und mittelmédssi-

ger Leistung bei einer mittelmdssigen Anreicherung.

Fir die Aroma-Abtrennung und Anreicherung werden haupt-
sachlich die bekannten thermischen Verfahren eingesetzt.
Da hier bei h&heren Temperaturen, z.B. 70° C, gearbeitet
werden muss, um wirtschaftlich eine Konzentrierung von
z.B. 150 bis 200-fach zu erzielen, entstehen Temperatur-
schddigungen am Produkt. Ferner ist der Anreicherungsfak-
tor bei ca. 150 bis 200-fach limitiert, obwohl wesent-
lich hShere Konzentrationsfaktoren erwiinscht sind, um
z.B. wirtschaftlich bei tieferen Temperaturen zur Erhal-
tung der Qualitdt einzulagern.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das eingangs
erwdhnte Verfahren weiter zu verbessern und die Verluste
von fliichtigen Stoffen und Komponenten bei guter Wirt-

schaftlichkeit des Verfahrens zu verringern.

Gemdss der Erfindung wird diese Aufgabe dadurch geldst,
dass das vorwiegend aus Wasser und fliichtigen Stoffen be-
stehende, fliissige Permeat durch mindestens ein Membran-
Trennverfahren von der Ausgangsfliissigkeit abgetrennt,
anschliessend fliichtige Stoffe durch mindestens ein wei-
teres Membran-Trennverfahren, welches zumindest die nicht-
fliichtigen Stoffe praktisch nicht abtrennt, entfernt wer-
den und danach der entstehende Riickstand mindestens teil-
weise zur Permeatseite des ersten Membrantrennverfahrens
zuriickgefiihrt wird.
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Praktisch nichtfliichtige Stoffe in Getrdnken und S&dften
sind z.B. reine Geschmacksstoffe, insbesondere aus

Salze, Extrakte und anorganische S&uren. Durch das erfin-
dungsgemidsse Verfahren wird der Verlust von Geschmacks-
stoffen aus dem Getrdnk bzw. dem entaromatisierten Saft
verhindert, weil diese Stoffe nicht aus dem Gesamtsystem

austreten konnen.

Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen und Weiterbildungen
der Erfindung sind den Patentanspriichen zu entnehmen.

Die Erfindung ist in der folgenden Beschreibung und der
Zeichnung, die ein Ausfiihrungsbeispiel darstellt, naher
erldutert. Es zeigen:

Fig. 1 eine schematische Darstellung des erfin-
dungsgemdssen Verfahrens zur Entalkoholi-

sierung von Getrédnken und

Fig. 2 eine schematische Darstellung des erfind-
dungsgemdssen Verfahrens zur Entaromti-

sierung von Sédften und Extrakten.

Beim Verfahren nach Fig. 1 wird das alkoholische Getrank
iiber eine Leitung 1 der Retentatseite einer ersten Mem-
bran-Trenneinrichtung 2 zugefiihrt. Ueber eine Leitung 3
wird zusdtzlich Wasser in die Retentatseite der Mem-
bran-Trenneinrichtung 2 eingeleitet. Die Membran-Trenn-
einrichtung 2 wird vorzugsweise im Umkehr-Osmose-Verfah-
ren bei einem Druck von ca. 5 bis 60 bar und mehr betrie-
ben. Das mit Wasser vermischte Getrdnk durchstrdmt in
Pfeilrichtung die durch eine Membran 4 von der Permeat-
seite getrennte Retentatseite der Membran-Trenneinrich-
tung 2 und verldsst diese nach Abtrennung der fliichtigen
Stoffe, die durch die Membran 4 zur Permeatseite diffun-
dieren, als entalkoholisiertes Getrdnk {iber die Abfluss-
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leitung 5. Dem Retentat wird soviel Wasser zugefiigt, wie
durch die Membran 4 hindurchdringen kann, so dass der
Wassergehalt im entalkoholisierten Getrink wieder stimmt.
Diese Wasserzufuhr gemiss Fig. 1 entspricht einer soge-
nannten Diafiltration, die bei mehrstufigem Betrieb in
jeder Stufe erfolgen kann. Das Umkehr-Osmose-~Verfahren
respektive die Membran-Trenneinrichtung 2 wird vorzugs-
weise unterhalb der Schadigungsgrenze fiir das Getrink,
z.B. bei hoéchstens 20° C, betrieben.

Neben der Umkehr-Osmose k&nnen im Prinzip fiir das erste
Membran-Trennverfahren auch die bekannten Verfahren der
Dialyse oder der Mikro- und Ultrafiltration eingesetzt
werden. Im Vergleich zu Dialyse-Verfahren wird mit dem
Umkehr-Osmose-Verfahren eine wesentlich h&here Leistung
(Flux) erzielt. Bei Verwendung von Ultra- und Mikrofil-
tration, die sich besonders fiir saubere Fliissigkeiten
eignet, ist aufgrund von Druckanwendung und Porengrdsse
gegeniiber der Dialyse eine relativ hohe Leistung mbg-
lich. Die Selektivitdt der Abtrennung ist aber weniger
durch die Membran als durch die osmotischen Drucke auf
beiden Membranseiten bestimmt.

Das aus Wasser, Ethanol (Alkohol), etwas Aromastoffen
und nichtfliichtigen Stoffen (Geschmacksstoffe) bestehen-
de Permeat durchstrémt die Membran-Trenneinrichtung 2
vorzugsweise im Gegenstrom zum Retentatfluss und ver-
lésst iiber eine Leitung 6 die Membrantrenneinrichtung 2.
Vorzugsweise bei mehrstufigem Betrieb kann auch eine
Anlage verwendet werden, bei der das Permeat die einzel-
nen Stufen im Kreuzstrom relativ zum Retentatfluss die
Permeatseite durchstrémt. Die Leitung 6 fiihrt zu einer
weiteren Membran-Trenneinrichtung, die vorzugsweise aus
einer Pervaporationseinrichtung 7 besteht. Diese enthilt
eine Membran 8, die sich speziell zum Abtrennen von Etha-
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nol aus Fliissigkeiten, die relativ wenig Ethanol enthal-
ten, eignet. Dabei soll die Membran 8 mdglichst wenig
fliichtige Aromastoffe durchlassen.

Das dampffdrmige Permeat enthdlt in erster Linie Ethanol
und Spuren von Aromastoffen, aber praktisch keine nicht-
fliichtigen Stoffe (Geschmacksstoffe). Ueber eine Leitung
9, in der ein Kondensator 10 und eine Vakuumpumpe 11 an=-
geordnet sind, verldsst das vorwiegend aus Alkohol be-
stehende Permeat die Pervaporationseinrichtung 7. Nach
der Pervaporation wird der Alkohol entweder aufkonzen-
triert, wobei unerwﬁnschte Komponenten entfernt werden,
oder zu Essig fermentiert. Der Alkohol kann auch ver-
diinnt, je nach Konzentration und Vorschriften, ins Abwas-
ser geleitet werden.

Auf der Retentatseite der Pervaporationseinrichtung 7
wird die aus Wasser, Spuren von Alkohol, Aroma und nicht-
fliichtigen Stoffen bestehende Fliissigkeit iiber eine Lei-
tung 12 wieder zuriick in die Permeatseite der ersten Mem-
bran-Trenneinrichtung 2 gefithrt. Das Pervaporationsver-
fahren wird vorzugsweise bei erhdhter Temperatur betrie-
ben, um eine gute Leistung zu erzielen. Hierzu ist der
Pervaporationseinrichtung 7 ein Erhitzer 13 vorgeschal-
tet, in dem das aus der Membran-Trenneinrichtung 2 kom-
mende Permeat auf z.B. 35° bis 60° C erhitzt und in die
Pervaporationseinrichtung 7 eingeleitet wird. Um bei der
Riickfithrung zur ersten Membrantrenneinrichtung die Flis-
sigkeit wieder auf ca. 20° abzukiihlen, ist in der Lei-
tung 12, falls noch notwendig (Verdampfungskiihlung bei
der Pervaporation), ein Kithler 14 angeordnet. Sollten
aufgrund der zur Leistungsverbesserung relativ stark er-
hthten Temperatur leichte Schiddigungen der Wertstoffe im
Kreislauf zwischen der ersten Membran-Trenneinrichtung 2
und dem weiteren Membrantrennverfahren (Pervaporations
einrichtung 7) entstehen, dann werden die geschéddigten
Komponenten weitgehend an einer Riickdiffusion ins Reten-

|
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tat der ersten Membran—Trenneinrichtung 2 gehindert,
wenn diese wie im Ausfithrungsbeispiel nach dem Umkehr-
Osmose-Verfahren arbeitet.

Zur Abfiihrung von geschddigten Komponenten im Dauerbe-
trieb kann, wenn diese nicht durch die Pervaporation ent-
fernt werden, der Zirkulationskreislauf zwischen der
ersten Membran-Trenneinrichtung 2 und der Pervaporations-
einrichtung 7 zeitweise oder dauernd leicht gedffnet
werden. Normalerweise ist dieser Kreislauf geschlossen,
um zu verhindern, dass nicht flichtige Stoffe aus dem Ge-
Samtsystem in unerwiinschtem Ausmasse austreten und somit
verloren gehen. Vorzugsweise ist jedoch der Kreislauf 2u
mehr als 75 % der Umwélzmenge, gemessen nach dem weite-
ren Membran-Trennverfahren, geschlossen. Dies lisst sich
z2.B. durch Steuerung der Leistung des weiteren Membran-
Trennverfahrens realisieren.

Das Pervaporationsverfahren hat den Vorteil, dass keine
nichtflﬁchtigen Stoffe durch die Membran hindurchgehen,
weil das Permeat dampfformig ist. Ausserdem ist die Per-
vaporation fiir die selektive Anreicherung von fliichtigen
Stoffen besonders geeignet.

Fir sehr hohe qualitative Anspriiche hinsichtlich Selek-
tivitdt wird vorzugsweise ein Pervaporations-Verfahren
gewdhlt, nach dem auf der Permeatseite in bekannter
Weise die fliichtigen Stoffe mittels einem nicht konden-
sierbaren wasserfeuchten Trdgergas (z.B. wasserfeuchte
Luft mit iiber 80 % Luftfeuchtigkeit) entfernt wird.
Dabei verhindert der Wasserdampf im Trigergas bei hoher
relativer Feuchtigkeit weitgehend eine Wasserpermeation
durch die Pervaporations—Membrane, was die Selektivitit,
z.B. hinsichtlich Permeation von Alkohol gegeniiber Aro-
mastoffen, wesentlich verbessert. Um einen Druckanstieg
im Permeat-Kreislauf des Umkehr-Osmose-Verfahrens auf-
grund der stark verminderten Wasserpermeation durch die



WO 91/14497 PCT/CH91/00063

-8 -
Pervaporationsmembrane zu vermeiden, wird insbesonders
bei dieser Verfahrensweise aus dem Permeatkreislauf des
Umkehr-Osmose~-Verfahrens stédndig Fliissigkeit entzogen.
Falls diese nicht durch eventuelle Anwendung héherer
Temperaturen beim Pervaporations-Verfahren degeneriert
wird, wird diese vorzugsweise flussabwdrts zum Pervapo-
rations-Verfahren abgezogen (nach Entfernung fliichtiger
Stoffe) und je nach Gehalt an nicht fliichtigen zu ent-
fernenden Stoffen, z.B. Alkohol, retentatseitig des Um-
kehr-Osmose-Verfahrens (Zufuhrleitung 15, 17, und/oder
innerhalb der Membran-Trenneinrichtung 2) wieder zuge-

fiigt.

Ein Durckanstieg im Kreislauf zwischen dem ersten Mem-
bran-Trennverfahren und dem weiteren Trennverfahren,
insbesonders bei einer Pervaporation mit sehr hoher An-
reicherung, ldsst sich auch dadurch vermeiden, indem der
Retentat-Druck beim ersten Membran-Trennverfahren auf-
grund des Druckes und/oder Volumens im oben erwdhnten
Kreislauf verdndert wird. Zweckmdssigerweise erfolgt

dies durch eine automatische Regelung je nach Strdmungs-
verhdltnissen. Im Retentatstrom vom ersten Membran-Trenn-
verfahren kann somit die Umwédlzmenge und/oder der System-

druck verdndert werden.

In gewissen Fallen, z.B., wenn das weitere Trennverfah-
ren mit Temperaturen iiber 20° C bis z.B. 60° C gefahren
wird, was besonders bei der Pervaporation, betrieben mit
wasserfeuchten Trdgergas wegen Leistungssteigerung, wich-
tig ist, kann es auch sinnvoll sein, stédndig eine rela-
tiv geringe, zeitlich ungefdhr konstante Menge an Kreis-
lauf-Fliissigkeit aus dem System direkt (nicht via Membra-
nen) zu entfernen. Dadurch wird eine Anreicherung von
Hitze degenerierter Komponenten vermieden und gleichzei=-
tig werden zeitlich stabile Verhdltnisse in der Zusam-
mensetzung der Kreislauf-Fliissigkeit geschaffen, was
wichtig ist fiir ein zeitlich stabiles hochqualitatives
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Endprodukt.

Aufgrund des auf obige Art und Weise geregelten Druckes
im Retentatstrom des ersten Membran-Trennverfahrens
ldsst sich auch bei relativ niedrigen Driicken eine Riick-
diffusion von hitzdegenerierten Komponenten, welche das
Endprodukt in der Qualitdt herabsetzen k6nnten, vermei-
den.

Gegeniiber einer direkten Entalkoholisierung mittels Per-
vaporation allein, entstehen mit dem erfindungsgemissen
Verfahren, bei dem die Pervaporation im Permeat-Kreis-
lauf eines ersten Membran-Trennverfahrens angeordnet
ist, folgende wesentlichen Vorteile:

Durch die erfindungsgemisse Anordnung der Pervaporations-
einrichtung 7 im Permeat-Kreislauf des Umkehr-Osmose-Ver-
fahrens kann die Pervaporation bei h&heren Temperaturen
und somit mit besseren Leistungen praktisch ohne merkli-
che Schédden fiir das Produkt, das durch das Retentat des

Umkehr-Osmose-Verfahrens gebildet wird, betrieben wer-
den. Es entstehen auch wesentlich geringere Verluste an
Aromastoffen, da diese durch das System Umkehr-Osmose

und Permeat-Kreislauf bei selektiver Alkohol-Abtrennung
bei der Pervaporation weitgehend zuriickgehalten werden.
Trotz der relativ niedrigen Betriebstemperatur von ca.
20° C in der ersten Membran-Trenneinrichtung ist im Ver-
gleich zur direkten Pervaporation oder Dialyse eine rela-
tiv hohe Leistung realisierbar.

Anstelle der Pervaporation kann als weiteres Membran-
Trennverfahren auch die Membran-Destillation verwendet
werden. Bei sorgfdltigem Betrieb gehen auch bei diesem
Verfahren keine nichtfliichtigen Stoffe durch die Membran
hindurch. Ausserdem ist der thermodynamische Betrieb
sehr wirtschaftlich. Als weiteres Membran-Trennverfahren



WO 91/14497 PCT/CH91/00063

- 10 -

kann auch ein Umkehr-Osmose-Verfahren mit einem hohen
Salz-Riickhalt, der vorzugsweise bei iiber 98 % liegt;
resp. ein osmotisches Destillations-Verfahren mittels
semipermeablen Membranen verwendet werden.

Je hBher die Anreicherung beim weiteren Membran-Trennver-
fahren ist, desto weniger Wasser tritt aus dem Gesamtsy-
stem aus. Das bedeutet auch, dass um so weniger Wasser
durch die Membranen des ersten Membran-Trennverfahrens
dringen kann. Die Folge davon ist, dass weniger Wertstof-
fe, auch fliichtige Stoffe, die man nicht abtrennen méch-
te, z.B. Aromastoffe, bei der Entalkoholisierung mitge-
rissen werden. Aus diesem Grund wird filir das weitere Mem-
bran-Trennverfahren vorzugsweise ein solches gewdhlt,

bei dem der Anreicherungsfaktor fiir anzureichernde fliich-
tige Stoffe wenigstens 6 ist, bezogen auf die Konzentra-
tion im Kreislauf des weiteren Membran-Trennverfahrens.

In Fig. 2 ist ein Ausfiihrungsbeispiel fiir die Entaromati-
sierung und Aromaanreicherung von S&ften und Extrakten
mit Hilfe des erfindungsgemdsen Verfahrens dargestellt.
Vor dem Entaromatisierungsprozess wird der Saft resp.

das Extrakt iiber eine Leitung 15 mit einer Temperatur
von weniger als 25° C einer Anlage 16 zur Kalt-Vorkonzen-
trierung zugefiihrt. In der Anlage 16 wird der Saft oder
Extrakt vorzugsweise auf wenigstens das 2-fache, respek-
tive 20° Bx kalt vorkonzentriert, um die Effizienz der
Entaromatisierung zu verbessern. Zur Kalt-Vorkonzentrie-
rung eignen sich z.B. Umkehr-Osmose, osmotische Destil-
lation mittels semipermeablen Membranen, wobei die Mem
brane so gewdhlt wird, dass praktisch nur Wasser (resp.
Wasser plus Alkohol bei Anwendung fiir Entalkoholisie-
rung) hindurchgeht.

Nach der Kalt-Vorkonzentrierung wird das Retentat aus
der Anlage 16 {iber eine Leitung 17 mit einer Temperatur
von hdchstens 25° C der Membran-Trennvorrichtung 2 zuge-
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fihrt. Das aus Wasser und aufgrund entsprechender Wahl
der Membrane aus mdglichst wenig Aroma bestehende Per-
meat der Anlage 16 wird iiber eine Leitung 18 abgefiihrt.
Neben der Vorkonzentrierung ist mit Ausnahme der Membra-
nen der ibrige Aufbau der Anlage gleich wie beim Entalko-
holisierungsprozess gemdss Fig. 1. Sowohl fiir die Mem-
bran-Trenneinrichtung 2 als auch fiir die Pervaporations-
einrichtung 7 werden fiir die Entaromatisierung Membranen
verwendet, die sich fiir eine moglichst selektive Abtren-
nung und eine entsprechend hohe Anreicherung von Aroma-
stoffen eignen. Dabei liegt bei der Umkehr-Osmose (Mem-
bran-Trenneinrichtung 2) das Schwergewicht auf der Lei-
stung (Flux) und bei der Pervaporation das Schwergewicht
auf der Anreicherung und dessen Selektivit#t. Solche Mem-
branen sind im Handel sowohl fiir die Umkehr-Osmose als
auch fiir die Pervaporation erh&dltlich.

Nach dem Durchlaufen der Membran-Trenneinrichtung 2 wird
gemdss Fig. 2 das Retentat als entaromatisiertes Saft-
Vorkonzentrat {iber die Leitung 5 abgefiihrt. Die nachfol-
gende Konzenrierung erfolgt vorzugsweise ebenfalls tempe-
raturschonend z.B. mittels Umkehr-Osmose oder bei niedri-
ger Temperatur arbeitender Verdampfung, z.B. Vakuum-Ver-
dampfer mit Warmepumpe oder Dinnschicht-Verdampfer. In
einem integrierten System bildet der vorliegende Gesamt-
prozess z.B. gleichzeitig die erste Konzentrierstufe fiir
die Konzentrierung insgesamt. Besonders interessant.ist
ein solcher Prozess fiir die Herstellung von sog. Kalt-
Saft, welcher sich trotz Konzentrierung durch hohe Na-
turbelassenheit auszeichnet.

Das Permeat der Membran-Trenneinrichtung 2 wird wie beim
Entalkoholiserungsprozess iiber die Leitung 6 der Pervapo
rationseinrichtung 7 zugefiihrt und verlésst diese als

Aroma-Konzentrat iliber die Leitung 9. Die Riickstidnde wer-
den wie beim Entalkoholisierungsprozess iiber die Leitung
12 zur Permeatseite der Membrantrenneinrichtung 2 zuriick-
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gefiihrt.

Aufgrund des Verfahrens nach Fig. 2 ist der erfindungsge-
misse Entaromatisierungsprozess auch in alle entsprechen-
de Konzentrierprozesse integrierbar, wie dies bei der
konventionellen thermischen Entaromatisierung iblich

ist.

Die erfindungsgemisse Vorkonzentrierung ist nicht nur
bei der Entaromatisierung, sondern auch bei der Entalko-
holisierung anwendbar, insbesondere dann, wenn auf sehr
niedrige Restalkoholgehalte entalkoholisiert werden
soll, z.B. < 0,1 %. Dabei sollte die Vorkonzentrierung
mindestens das 3-fache betragen. Bei der Entalkoholisie-
rung ergeben sich durch thermische Vorkonzentrier-Ver-
fahren, welche bei niedrigen Temperaturen arbeiten (z.B.
Vakuum-Verdampfer mit oder ohne Warmepumpe) besonders
kostengiinstige L®&sungen. Vorzugsweise werden Membran-
Vorkonzentrierung und thermische Vorkonzentrierung kom-
biniert angewendet, um die Qualit&t noch zu verbessern.

Obwohl die Pervaporation aus Qualit#tsgriinden fiir die ab-
zutrennenden und anzureichernden Aromastoffe vorzugswei-
se bei einer Temperatur unter 40° C betrieben wird, ist
aufgrund unterschiedlicher Membranprozesse und des beide
Prozesse verbindenden Kreislaufes eine wirtschaftlich
interessante Gesamtldsung mdglich, so dass gegeniiber

z.B. der Pervaporation alleine z.B. ein wesentlich besse-
rer Kosten-Nutzen-Effekt entsteht.

Das erfindungsgemdsse Verfahren ist auch in Spezial-Fdl-
len sinnvoll anzuwenden, wenn nur die gewonnenen und an
gereicherten fliichtigen Stoffe genutzt werden und das Re-
tentat weitgehend ungenutzt bleibt. Besonders interes-
sant sind hier Fille, wo eine erhShte Reinheit der fliich-
tigen Stoffe gefordert wird. Beispiele dafilir sind Produk-
te und Zwischenprodukte fiir die Pharmazie, Riechstoffe
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etc.

Dem Kreislauf des erfindungsgemissen Verfahrens k&nnen
auch Stoffe von aussen zugesetzt werden, z.B. entalkoho-
lisierter Wein, Aroma etc., insbesonders damit rascher
ein Gleichgewichtszustand erreicht wird.
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PATENTANSPRUECHE

Verfahren zum selektiven Entfernen von fliichtigen
Stoffen aus Fliissigkeiten, insbesondere von Alkohol
aus Getrdnken sowie Aromastoffe und andere fliichtige
Stoffe aus Saften und Extrakten durch Membrantrenn-
verfahren und mindestens ein weiteres Trennverfah-
ren, dadurch gekennzeichnet, dass das vorwiegend aus
Wasser und fliichtigen Stoffen bestehende, fliissige
Permeat durch mindestens ein Membran-Trennverfahren
von der Ausgangsfliissigkeit abgetrennt, anschlies-
send fliichtige Stoffe durch mindestens ein weiteres
Membran-Trennverfahren, das zumindest die nichtfliich-
tigen Stoffe praktisch nicht abtrennt, entfernt wer-
den und danach der entstehende Riickstand mindestens
teilweise zur Permeatseite des ersten Membran-Trenn-

verfahrens zurlickgefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Wahl der Membran-Trennverfahren und der Mem-
branen so erfolgt, dass das erste Membran-Trennver-
fahren fiir eine Abtrennung der fliichtigen Stoffe mit
relativ hoher Leistung von der Ausgangsfliissigkeit
und das weitere Membran-Trennverfahren fiir hohe und
selektive Anreicherung von fliichtigen Stoffe geeig-

net ist.

“
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3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das erste Membran-Trennverfahren nach

dem Umkehr-Osmose-Prinzip arbeitet.

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das erste Membran-Trennverfahren nach
dem Prinzip der Dialyse oder Ultra- und Mikrofiltra-

tion arbeitet.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass das weitere Membran-Trennverfah-

ren nach dem Prinzip der Pervaporation arbeitet.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet,
dass im Permeat-Kreislauf (6, 12) der ersten Mem-
bran-Trenneinrichtung (2) eine Pervaporationseinrich-

tung (7) angeordnet ist.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dass die Pervaporationseinrichtung
(7) bei einer Temperatur von ca. 30° bis 60° C be-

trieben wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dass der Kreislauf zwischen dem

ersten Membran-Trennverfahren und dem weiteren Mem
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bran-Trennverfahren vorwiegend geschlossen oder

leicht getffnet ist.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch
gekennzeichnet, dass der Anreicherungsfaktor des wei-
teren Membran-Trennverfahrens fiir anzureichernde
fliichtige Stoffe wenigstens 6 betr&dgt, bezogen auf
die Eingangs-Konzentration des weiteren Membran-

Trennverfahrens.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch
gekennzeichnet, dass das erste Membran-Trennverfah-
ren und/oder das weitere Membran-Trennverfahren ein-

stufig oder mehrstufig betrieben wird.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, dass fiir das weitere Membran-Trenn-
verfahren das Membran-Destillations-Verfahren verwen-

det wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, dass fiir das weitere Membran-Trenn-
verfahren ein Umkehr-Osmose-Verfahren mit einem

hohen Salz-Rlickhalt verwendet wird.

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet,

daés der Salz-Riickhalt vorzugsweise iiber 98 % liegt.
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14. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch
gekennzeichnet, dass fiir das weitere Trennverfahren
ein osmotisches Destillations-Verfahren mit semiper-

meablen Membranen verwendet wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch
gekennzeichnet, dass zur Entaromatisierung der Saft
resp. Extrakt vorzugsweise auf wenigstens das
2-fache, respektive 25° Bx kalt vorkonzentriert

wird.

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet,
dass der Membran-Trenneinrichtung (2) eine nach dem
Umkehr-Osmose-Verfahren und/oder osmotische Destil-
lations-Verfahren mittels semipermeablen Membranen
arbeitende Anlage (16) zur Kalt-Vorkonzentrierung

des Saftes resp. Extraktes vorgeschaltet ist.

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet,
dass die Membrane des Umkehr-Osmose- resp. des
osmostischen Destillations-Verfahrens so gewdhlt
wird, dass praktisch nur Wasser bei Entaromatisie-
rung und Wasser und Alkohol bei Entalkoholisierung

hindurchgeht.
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Verfahren nach Anspruch 1 bis 14, dadurch gekenn-
zeichnet, dass eine Anlage zur Tieftemperatur-vVor-
konzentrierung fiir eine nachfolgende Entalkoholi-

sierung aus einem thermischen Verfahren besteht.

Verfahren nach einem der Anspriiche 15 bis 17, da-
durch gekennzeichnet, dass der Entaromatisierungspro-
zess in einen iiblichen Konzentrier-Prozess integriert

ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14 und 16
bis 18, dadurch gekennzeichnet, dass zur Entalkoholi-
sierung die Ausgangsfliissigkeit auf mindestens das

3-fache kalt vorkonzentriert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch
gekennzeichnet, dass die Anlage zur Entalkoholisie-
rung und Entaromatisierung mit zwei unterschiedli-
chen Membranprozessen, die durch den Kreislauf (6,

12) miteinander verbunden sind, betrieben wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 21, dadurch
gekennzeichnet, dass nur die gewonnenen und angerei-
cherten fliichtigen Stoffe als Produkt genutzt wer-

den, wdhrend das Retentat weitgehend ungenutzt bleibt.

«y
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23. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 22, dadurch
gekennzeichnet, dass der Druck und/oder das Volumen
im Kreislauf zwischen dem ersten und dem weiteren
Trennverfahren durch Veradnderung des Druckes im Re-

tentatstrom vom ersten Membran-Trennverfahren auto-

matisch konstant gehalten wird.
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