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Ex traktion und Trocknung von Krappwurzel-Farbstoff 

Eckhard Meyel; lose! Schmadl, Stephan Abramowski 

1. Zum Stand des Wissens über Historie, 
Chemie und Verfahrenstechnik der 
Krappfarbstoffgewinnung 

Farbstoffe aus den Wurzeln der Rubia tinctorum und 
anderer Krapp-Sorten zählten überjahrtausende zu den 
wichtigsten Textilfarbstoffen. Sie wurden jedoch - bis 
auf einige Spezialanwendungen - von den preisgünsti­
ge ren syntheti schen Farbstoffe n ve rdrängt. Ein neues 
Umwelt- und Gesundheitsbewußtse in der Menschen 
führt neuerdings dazu, daß Pflanzenfarbstoffe se it eini­
gen Jahren in besonderen Anwendungsbereichen der 
Textili enfci rberei wi eder zunehm end im indu stri ellen 
Maßstab Inte resse find en. 

Über die Zusammensetzung des Krappfarbstoffes weiß 
man erst seitdem moderne Analysetechniken ve rfügbar 
sind, daß er eine komplexe Mischung von mehr als 20 
Einze lkomponenten aus der Kl asse der Anthrachinon­
farbstoffe umfaßt , die etwa 4 Gew.-96 der Wurze lmasse 
ausmachen [1[. Die einzelnen Ko mponenten dieser Mi­
schung sind noch ni cht rest los id ent ifiziert und di e 
Zusamm ensetzung ist deshalb noch ni cht qu antitativ 
bekannt . Zudem gibt es Unterschiede in der Zusammen­
setzung in Abhängigkeit von der Krappsorte. Haup t­
komponente des Wirkstoffgemisches ist das Ali za rin , 
das darin größtenteil s in glykosidisch gebundener Form 
vorli egt . Es wurde 1869 erstmals von Graebe und Lie­
bermann synthetisch hergestellt . Das typische Krapp­
Rot ergibt sich erst aus dem Zusammenspi el der ga n­
zen Farbstoffpalette und ist desha lb nicht identisch mit 
dem Alizarinrot . Abb . 1 enthält das UV-Spektrum eines 
wässrigen Krapp-Auszuges (a) [2] im Vergleich mit einem 
Spektrum mehrerer Einze lkomponenten (b) [3[. Das 
Spektrum der Mischung (a) ist durch das dominierende 
Alizarin geprägt, andere Farbstoffe, wie z. B. Purpurin, 
sind im Spektrum aber auch zu erkennen. Im Wellenbe­
reich unter 300 nm absorbieren auch andere organische 
Stoffe, wie z. B. Ge rbstoffe und Eiweiße. Typischer für 
di e Ali za rinfarbstoffe ist der Bereich um 430 nm im 
sichtbaren Bereich. Deshalb wurde dieser Bereich für die 
photometri sche Prozeßkontrolle der Extrakti onsver­
suche ausgewählt. 

Die Extraktion ist eine der ältesten Verfahrenstechniken 
[4[. Dennoch sind keine Extraktionstechniken bekannt, 
mi t denen der Krapp-Wirkstoff in einer dosierfcihigen 
Form, z. B. als lagerfci higes Konzentrat oder nach Trock­
nung durch konditionierfcihiges Pulver, isoliert worden 
w~ire . Traditi onell wurde ein wäss rige r Absud der ge­
mahlenen Wurze ln hergeste llt und gle ichzeit ig oder 
unmittelbar danach als F~irbe fl o tte in Büttentechnik be-
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I1bb. I : Spektrum eines wässrigen Krapp-Extraktes (a) 121 im Vergleich zum 
Spektrum einiger Dnze/komponenten (b) 131 

nutzt. Das Trennen der Textilien von der Fä rbefl otte mit 
Wurze lresten machte aufwend ige Reinigungsschri tte 
erforderli ch. Für heutige industri ell e Fä rbeanl age n 
kommt diese Methode wegen der erforderli chen Verar­
beitungspräzision, die eine exakte Dosierung erfordert, 
und wegen der nachfolgenden maschinell en Weiterve r­
arbeitung nicht mehr in Betracht . Der Fa rbstoff so ll te 
deshalb in lage r- und dosierfci hige r Konzentrat- oder 
Pulverform mit defini ertem Farbstoffge halt vo rli egen. 
Ve rfa hren zur Herstellung solcher Produkte, wie z. B. 
Extra ktion , Eindampfung, Sprüh- und Gefri ertrocknung, 
si nd im Bereich der natürli chen Lebensmittelfa rbstoffe 
(z. B. Rote Beete, Spinat) bereits Stand der Technik. Ana­
loge Verfahren für pflanzliche Textilfa rbstoffe, insbeson­
dere fiir di e Krapp-Fa rbstoffe, sind bislang ni cht be­
ka nnt. 

Ziel dieser Arbeit war es daher, ve rfa hrenstechnische 
Auslegungsdaten fiir e in industri e ll es Ve rfa hre n zur 
Gewinnung von kondi tionerfci higem Krapp-Fa rbstoff 
durch Fest-flü ssig-Extraktion, ggfs . Eind ampfung und 
anschließend e Trocknung zu gewinnen. Dabei so ll te vor 
all em ei er Einfluß von Extraktionsparametern , wie Tem­
peratur und Extraktionsdauer auf die Fa rbquali tät un­
tersucht we rden. Es war zu überprüfen, inwieweit Emp-
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1. Zum Stand des Wissens über Historie, 
Chemie und Verfahrenstechnik der 
Krappfarbstoffgewinnung 

Farbstoffe aus den Wurzeln der Rubia tinCtorum und 
anderer Krapp-Sorten zählten iiberJahrtausende zu den 
wichtigsten Textilfarbstoffen. Sie wurden jedoch - bis 
auf einige Spezialanwendu ngen - von den preisgünsti­
geren synthetischen FarbstolTen verdrängt. Ein neues 
Umwelt- und Gesu lHlheitsbewußtse in der Menschell 
flihrt neuerdings d'1Zll, daß pnanzenfarbstoffe seit eini­
gen Jahren in besonderen Anwendungsbereichen der 
lextilienfärberei wieder zunehmend im industriellen 
Mar~stab Interesse finden. 

Über die Zusa mmensNzung des Krappfarbsroffes weiß 
man erst seitdem moderne Analysetechniken verfiigbar 
sind, daß er eine komplexe Mischung von mehr als 20 
Einzc1komponenten aus der Klasse der Anthrachinon­
farbstoffe umfaßt, die etwa 4 Gew.-~o der Wurzelmasse 
ausmachen! 1]. Die einzelnen Komponenten dieser Mi­
schung sind noch nicht restlos identifizie rt und die 
Zusammensetzung ist deshalb noch nicht quantitativ 
bek'U1nt. Zudem gibt es Unterschiede in der Zusammen­
setzung in Abhängigkeit von der Krappsorte. Hilupt­
kOlllj)onente des Wirkstoffgemisches ist das Alizarin, 
das darin größtenteils in glykosidisch gebundener Form 
vorliegr. Es wurde 1869 erstmals von Graebe und Lie· 
bermann synthetisch hergestellt. Das typische Krapp­
Rot ergibt sich erst aus dem Zusammenspiel der gan­
zen Farbstoffpalene und is t deshalb nicht identisch mit 
dem Alizarinrot. Abb. I enthiilt das UV-Spektrum eines 
wässrigen Krapp-Auszuges (01) 121 im Vergleich mit e inem 
Spekt rum mehrerer Ein zelkomponenren (b) 131. Das 
Spektrum der Mischung (a) ist dmch das dom inierende 
Alizarin gepr~igt . andere Farbstoffe, wie z. B. Purpurin, 
sind im Spektrum aber auch ZlI erkennen. Im Wellenbe­
reich unter 300 11111 absorbieren auch andere organische 
Stoffe, wie z. B. Gerbstoffe und Eiweilk Typischer flir 
die Alizarinfa rbstoffe ist der Bereich um 430 nm im 
sichtbaren Bereich. Deshalb wurde dieser Bereich nir die 
photometrische Prozeßkontrolle der Extraktionsver­
suche ausgewählt. 

Die Extraktion ist eine der äl testen Verfahre nstechniken 
141. Dennoch si nd keine Extr<lktionstechniken beka nnt, 
mit denen der Krapp-Wirkstoff in einer dosierrahigen 
Form, z. B. il ls lagerHihiges Konzentral oder nach Trock­
nung durch kondi tionierr<ihiges Pulver, isoliert worden 
wäre . Tr'1{ti tionell wurde ein wässriger Absud der ge­
mahlenen Wurze ln he rgestellt lind gle ich zeitig oder 
unmittelbar danach als Färbeflotte in BLittentechnik be-
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Abb. I: Spt'klrrllll dllo wii5srigell Kropp·ElClroklrs (rr) /21 im Vt'rgleirll zum 
Sp~klrum einiger Eillu lkompcmelllr ll (bl /31 

nutzt. Das Trenne n der Textil ien VOll der Fiirbeflorre mit 
Wurzelresten milchte aufwendige Reinigungsschritte 
erforderlich. Für heutige industrielle Färbeanlagen 
kommt diese Methode wegen der erforderliche n Verar­
be itLlIlgspräzision, die eine exakte Dosierung erfordert, 
und wegen der nachfolgenden maschinelle n Weiterver­
arbeitung nicht mehr in Betracht. Der Farbstoff sollte 
deshalb in lager- und dosierfahiger Konzentrat- oder 
Pulverform mit definiertem Farbstoffgehalt vorliegen . 
Verfahren zur Herstellung solcher Produkte. wie z. B. 
Extraktion, Eindampfung, Sprüh- und Gefrierrrocknung, 
sind im Bereich der nallirlichen Lebensmittelfarbstoffe 
(z. B. Rote Beete, Spinat) bereits Stand de r Technik. Ana­
loge Verfahren fLir pOanzliche Textilfarbstoffe, insbeson­
dere fiir die Krapp-Farbstorfe, sind bislang ni cht be­
kannt. 

Ziel dieser Arbeit war es daher. verfahrenstechnische 
Auslegungsdaten nir ein industrielles Verfahren zur 
Gewinnung von konditionert:ihigem Krapp-Farbstoff 
durch Fest-flüssig-Extraktion, ggfs. Eindampfung und 
anschließende Trocknung zu gewinnen. Dabei sollte vor 
allem der Einfluß von Extraktionsparametern. wie Tem­
peratur und Extraktionsdauer auf die Farbqualität un­
tersucht werden . Es war zu überprüfen, inwieweit Emp-
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fe hlungen aus traditionell en Fä rbeanlei tungen (Tempe­
ratur maximal 75°C bei einer Belastungszeit von 120 min 
[5]) unter halbtechnischen Bedingungen Gültigkeit behal­
ten. Zur Beurteilung der Qualität der Extrakte und Kon­
zentrate wurden photometri sche Extinktionsmessungen 
und standardisierte Probefärbungen (C1E-L'''a*b''-System 
[2, 6]) herangezogen. Zum Trockungsverhalten wurden 
im Rah men dieser Arbeit lediglich Vorve rsuche an ver­
schiedenen Trocknertypen durchgeflihrt mit dem Ziel, ein 
geeignetes Trocknungsverfahren auszuwählen. 

2. Apparatur und Versuchsdurchführung 

In Abb. 2 ist die verwendete Extraktionsanlage schema­
tisch dargestellt. Der eigentli che Extraktor ist ein 5 I-Be­
hälter, der mit einem Teflonsieb (Maschenweite 0,3 mm) 
ausgekle idet ist. Außerdem gehören zur Apparatur im 
wesentlichen eine 30 I-Vorlage B2 flir fi'i sches Extrak­
tionsmittel, ein thermoölbeheizter 10 I-Verdampfer BI 
mit DN50xHI OOO-Kolonnenaufsatz Kl und solegekühl­
tem Brüdenkondensator W2 sowie Nachkühler W3. 
Fahrweisen als Perkolationsextraktion oder als Immers­
ionsextraktion nach dem Soxleth-Prinzip sind wahlweise 
möglich. Außerdem kann die Apparatur unabhängig da­
von als mehrstufige Batch-Rektifikation und damit auch 
zum Aufl<onzentrieren des Extraktes verwendet werden. 
Heizen und Kühlen erfolgen dabei mit Hilfe externer 
Kreisläufe, die hier nicht näher beschrieben sind. Zur 
Temperaturüberwachung sind im Extrak-tionskreis lauf 
drei Pt! OO-Fühler eingebaut, die die Temperatur im Ver­
dampfer, am Kolonnenkopf und im Destillat erfassen. 
Der Extraktionsmittelmengenstrom kann mit e inem 
Schwebekörperdurchflußm esser fest eingeste llt wer­
den. 
Ein Schema der Versuchsdurchflihrung mit beispielhaf-
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AiJb. 2: VelJahrellsJließbild der Extraktiollsalliage 
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ten, typischen Zahlenwerten ist in Abb . 3 enthalten . Für 
die Extraktionsversuche wurde als Fahrweise der di s­
kontinuierliche Kreuzstrom gewählt . Er ermöglichte es , 
Versuche mehrstufig und bei ve rschiedenen Temperatu­
ren durchzutlihren. Dazu wurde das Extraktionsmittel 
aus dem Verdampfer B I mit Pumpe P I über die Ve ntile 
V6 und V5 zunächst im Bypass außerha lb des Extraktors 
umgepumpt bi s die Ve rsuchstemperatur erreicht wa r. 
Dann wurde über Ve ntil V7 auf den Extraktor, in dem 
sich das Extraktionsgut in Form von ze rkl ein ertem 
Krappwurzelmaterial befand, umgeleitet und der Extrak­
tionsversuch gesta rtet . Während der Extraktion wurde 
die photometri sche Extinktion des Extraktes gemessen. 
Der Versuch wurde als beendet betrachtet , sobald ein 
konstanter Höchstwe rt der Ext inkti on und damit die 
theoretische Trennstufe erreicht wa r. Abb. 4 ze igt einen 
typischen Extinktionsverlauf in Abhängigkeit von der 
Zeit bei drei verschiedenen Wellenlängen. Wegen der 
Vorbehandlung der Wurzeln mit Extraktio nsmittel 
zwecks Quellung beginnen die Kurven nicht bei E = 0, 
sondern bei einem Anfangswert, der von der vorge leg­
ten Extraktionsmitte lteilmenge abhängig ist . Man sieht, 
daß bei diesem 60°C-Versuch nach etwa 45 Mi nuten ein 
konstanter Wert der Extinktion erreicht wird . 

Die meisten Versuche wurden dreistufig, in Einzelfä ll en 
auch ein- und sechsstufig durchgeflihrt, mit der Tempe­
ratur als Variationsparameter. 
Der Extrakt wurde in der gleichen Apparatur aufkonzen­
triert, wobei Vakuum betrieb nötig war, um die Extrak­
tionstemperatur auch beim Aufkonzentrieren beizubehal­
ten und damit eine Beeinträchtigung der Farbstoffqualität 
durch zu hohe Temperaturbelastung auszuschließen. 
Die Trocknung erfolgte teilweise kontinuierlich in einem 
Labor-Rotationsverdampfer (Trocknung und Eindampfung 
in einem Schritt) und in einem Sprühtrockner Typ BLichi 
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Abb. 3: Typisches Ablau/schema der Versuche 
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Abb. 4: Abhängigkeit der Extinktion von der Zeit bei drei verschiedenen Wellen­
längen [Lir einenlypischcn EXlmktionsversuch. 

B- 191, teilweise di skontinuierli ch in einem Vakuum­
kammertrockner Typ Heraeus VT6 130M-BL und in einem 
konvektiven Umlu ftkammertrockner Typ Heraeus UT 
6060. Zum Unterschied von der Extraktion ging es da­
bei nicht um eine systematische verfahrenstechnische Un­
tersuchung der Trocknungsparameter, sondern um die 
Klärung der prinzipiellen Trocknungsfcihigkeit des Krapp­
fa rbstoffes unter Beibehaltung der Farbqualität und Vor­
auswahl eines geeigneten Trocknertyps. 

3. Ergebnisse und Diskussion 

Tabelle 1 enthält eine Übersicht der Versuchsbedingun­
gen fiir die einzelnen Extraktionsversuche. Es wurden 
insgesa mt 10 Extraktionsversuche bei ve rschi edenen 
Temperaturen, in Einzelfä llen auch bei gleicher Tempe­
ratur un d ve ränd erte r Stufenzahl, verä nde rte m Lö­
sungsmitte lverhältnis oder unter Inertgas durchgefüh rt. 
Bis auf Versuch Nr. 1 wurden in all en Fä ll en 500 g Krapp-
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Feuchtc 
M1l20 ,R" I,7666 1 kg 

Trockenmasse Raffinat 
MR" 0,29069 kg 

Versuch Extra ktions· Extrakti ons· Stufen zahl Bemerkungen 
-N I'. temperatu r mi ttel- Extrakti onsze it 

°c verhiiltni s (Np r = Nth) 

I 75 12,5: I I x 60 min 800 g Wurze lmJsse 

2 60 20 : I 3 x 60 min 
3 80 20 : I 3 x 60 Illi n 
4 75 I x 12 : I 

2 x 20: I 3 x 60 Illin Versuch unte r (02 

5 90 20: I 3 x 60 min 
6 50 20: I 3 x 60 Illi n 
7 60 10 : I 6 x 60 min 

8 100 20 : I 3 x 60 min 
9 20 20 : I I x 225 Illi n ohne 

I x 135 min Vo rquellll ng 

10 50 20 : I 3 x 60 Illin 

Tab. 1: Übersicht der Extraktionsversuche 

wurze lmasse eingesetzt, mit de r 10- bi s 20-fac hen 
Extraktionsmi ttel menge. 
Zunächst war zu klären, wieviele theoretische Extrak­
tionsstufen sinnvoll sind , um eine Extraktionsausbeute 
von 99 96 , di e industri etechnisch als ausreichend ange­
nommen wird , zu erreichen. 
Mit der bekannten Formel aus der Li te ratur 17] fiir die 
theoretische Trennstufe nzahl Nth 

Nth = In f / In (1 + a) 

mi t: f = 0,0 I, angenommener Extraktionsgrad über 
all e Stufe n Ikg Wertstoff im Raffi nat der Stufe NI! 
Ikg Wertstoff im Feed] 
a = 4,25, experimentell ermitteltes Extraktions­
mitte iverhältnis Ikg Solvent im Extrakt der Stufe i]/ 
Ikg Solvent im Raffinat der Stu fe i]. das mit guter 
Näherung konstant fii r all e Stufen angenommen 
werden darf, 

erhält man Nth = 2,7. Erfo rderli ch sind demnach 3 theo-
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B- 191, teilweise diskontinuierlich in einem Vakuum­
kammertrockner Typ Heraeus Vf6130M-BL und in einem 
konvektiven Umluftkammertrocknc r Typ He raeus UT 
6060. Zum Unterschied von der Extraktion ging es da­
bei Ilidu um eine systenwrische verfillucnstechnische Un­
tersuchung eier Trockmlllgwar;lI11cter, sonde rn um die 
Klärung der prinzipiellen Trockmlllgsr.ihigkeit des Krapp­
fa rbstoffes unter Beibehaltung der Farbqualität und Vor­
auswahl eines geeigneten Trocknertyps. 

3. Ergebnisse und Diskussion 

Tabelle 1 enthält eine Übersicln der Versuchsbedingun­
ge Il fiir die einzelnen Extraktionsversuche. Es wu rde n 
insgesamt 10 Extraktionsversuche bei verschiedenen 
Tempe rilwren, in Einzelflillen auch bei gleicher Tempe­
ratur und verände rter Stufenzahl, verändertem l ö­
sungsmittclverhältnis oder unter Inertgas du rchgefiihrt . 
Bis auf Versuch Nr. 1 wurden in allen Fällen 500 g Krapp-
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2 60 20: 1 3x6Omin 
l SO 20: I 3xbOmin 
4 75 I. 12 : I 

2 X 2Q: I 3x60min Versuch uluer CO l 
5 90 20: I 3 x 60 min 
6 50 20: I 3x60min 
7 60 10 , I 6. 60 lII;n 

• '00 20; 1 3. 60 l11in 
9 20 20 : 1 I X 225 min ohne 

1 x 135min Vorqucllullg 
10 50 20, 1 J ~ 60 n1i1l 

wurzel masse eingesetzt, mi t der 10· bis 20·fachen 
Extraktionsmittelmenge. 
Zunächst war zu klären, wicviele theoretische Extrak· 
tionsstufen si nnvoll sind , um e ine Extrakfionsausbeute 
von 99 %, die industrietechnisch als ausreichend ange­
nommen wird, zu erreichen . 
Mi t der bekannten Formel aus der l.i teratur 171 nir die 
theoretische Trennsrufe nzahl Nth 

N!h = In f / ln (1 + a) 

mit: f = 0,01, angenommener Extrakrionsgrad über 
a11e Stufen [kg Wertsroff im Raffinat der Stufe NV 
Ikg Wertstoff im Feedl 
il = 4,25. experimentell ermitteltes Extrilktions· 
mittelverhältnis [kg Solvent im Extrakt der Stufe ill 
[kg Solvent im Raffinat der Stufe il. das mit guter 
Näherung konstant für all e Sl'llfen angenommen 
werden darf. 

erhält man N'h = 2,7. Erforderlich sind demnach 3 rheo-
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retische Trennstufe n. Diese Überl egung wi rd bestätigt 
dUI'Ch Ab b. 5. Da rin ist die Extin ktion für all e sechs 
untersuchten Extraktionsstufe n des Versuches Nr. 7 in 
Abhängigkeit von der Extraktionszeit dargeste ll t . Man 
beobachtet eine deut li che deutli che Abnahme der Ex­
tinktion fLir di e ersten drei Extraktionsstu fe n. Die Aus­
gleichskurven für die 4. bis 6. Stufe liegen im Rahmen 
der Fehlergrenze so nahe beieinander, daß sie sich teil­
weise überschneid en. Aus diese m Grund wurd en di e 
Extrakti onsversuche in de r Regel dreistufig durchge­
fLih rt. Die zeitli che Änderung der Extinktion entsp ri cht 
fLir di e Extrakt ionsstufe n 2. - 6. quali tativ der bereits 
besprochenen Abb . 4. Lediglich für die I . Extra ktions­
stufe sind hier stärkere Streuungen zu beobachten. Die­
se Streuung der Ex tinkti onswe rte t rat bei mehreren 
Versuchen insbesondere während der 1. Ex traktions­
stufe auf und kann ni cht durch Meßunge nauigkeiten 
erklärt werd en. Di ese Schwankungen können mögli­
cherweise du rch die Überl age rung mehrerer Koextrak­
tionsprozesse in Verbindung mit dem zeitlich ve rsetz­
ten Freiwerden von Fa rbstoffen aus glykosidischen Ver­
bindungen du rch Hydrolyse reaktionen erklärt we rden. 
Es wird angenommen, daß nichtfärbende Begleits toffe 
mit hoher Lös li chkeit, wie z. B. Harze, Zucker und Ei­
weiße besonders in der ersten Stufe extrahiert werd en, 
Ali za rin und and ere Krappfarbstoffe , die frei oder in 
glykos id ischen Bindungszu st~inden vorkommen, zu sehr 
unterschiedlichen Zeitpunkten in Lösung ge langen und 
dadurch ze itliche Extinktionsschwankungen auft reten, 
die besonders in der I. Stufe zu Abweichungen von ty­
pi schen asymptoti schen Anstieg der Extinktion mit der 
Zeit fLihren. 
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Abb. 5: Abhängigkeit der Extinktion von der Zeit bei einer Wellenlänge von 
445 11111 Jlir alle Stufen eines sechsstufigen t'xtmktionsversLiches bei 60°e. 
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Generell ist bekannt, daß die Quali tät von natürlichen 
Fa rbstoffen in der Regel unte r der Langzeite inwirkung 
hoher Temperaturen le idet. Deren Einwirkungsdauer 
so ll te deshalb minimiert werden. Andererse its begün­
stigt e ine hohe Temperatur die Extraktionsgeschwin­
digkeit nach den allgemeinen Gesetzen der Stoffiiber­
tragung und läßt eine höhere Raum-Zeit-Ausbeute er­
warten. Der Einfluß der Temperatur auf die Extraktions­
dauer wurde deshalb quanti tativ untersucht. Als Extrak­
tionsdauer wurde dabei die Zeit bis zum Erreichen ei­
ner theoreti schen Extraktionsstufe (Stu fe nwirkungsgrad 
100 96) betrachtet. In Abb. 6 ist diese Zeit in Abhängig­
ke it von der Temperatur fLir di e jewe il s 1. Extraktions­
stufe dargestellt. Die Befund e fLir di e 2. und 3. Extrak-
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t ionss tufe sind im Ra hmen der Meßgena ui gke it ver­
gleichbar. Ma n erke nnt erwartungsgemäß eine Abnah­
me der erfo rde rli chen Extrakt ionszeit mit ste igender 
Extraktionstemperatur. Der Zusammenhang zwischen 
Extraktionszeit und Temperatu r erwies sich dabe i an­
nähernd als linea r. Sind bei Ra umtemperatur noch 80 
Minuten bis zum Erreichen der theoretischen Extrak­
t ionsstu fe erfo rd erli ch, so werden bei 1000

( nur noch 
15 Minu ten benötigt . Die Rührverh~i l t ni sse waren bei 
all en un te rsuchten Temperaturen gleich und aufg rund 
des gewä hl ten hohen Lösu ngsmi tte ldurchsatzes > > 
100 I/h annähernd entsprechend de r Immersionsextrak­
ti on im idea len Rührkessel. 
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Abb, 6: Abhängigkeit' der fxtmktionsdauer von der Tel1lperatw: 

Aufg rund des in Abb. 4 und Abb . 6 dargeste llten Be­
fundes würd e man z.B. fLir eine großtechn ische, drei­
stufige Batch-Extraktion bei 75°( - der in alten Fä rbe­
anl eitunge n empfohl enen thermi schen Be lastungs­
grenze - eine Extrakt ionsdauer von etwa 35 Minuten 
pro Stufe empfe hlen. Be i Betrachtung des gesa mte n 
Te mp eraturbereiches legt das Erge bni s den Schlu ß 
nahe , di e großtechni sch e Ex trakti on, insbeso nd ere 
dann, we nn sie als Konti - oder Quasikonti-Ve rfahren 
(Batch im Wechseltakt) wirtschaftli ch se in so ll , bei der 
höchsten Temperatur durchzuführen, um ein e hohe 
Raum-Ze it-Ausbeute und dami t e in e optim ale Wirt­
schaft li chkeit zu erreichen. Dem steht aber entgegen, 
daß in tradi tionell en Fä rbeanleitungen stets Tempera­
turen bi s 75°( empfohl en we rd en, da be i höhere n 
Fä rbetemperaturen störende Brauntöne auft reten kö n­
nen. Demnach sind be i Temperaturen > 75°( Einbu­
ßen bei der Farbqualitä t zu erwarten. Zur Ermi ttlung 
der optimalen Aufarbeitungste mperatur, Ex trakt ions­
te mperatur eingeschl ossen, wa ren deshalb auch di e 
Extinktionsmessungen und Pro befärbungen heranzu­
ziehen. Um di ese Frage zu kl ären, sind in den Abbil ­
dungen 7 und 8 jeweils die Extinktion Ernax - d . h. die 
jeweiligen Höchstwerte der Extinktion gemäß Abb. 4, 
entsprechend der theo ret ischen Ext rakt ionsstufe -
bzw. L"a*b*-Werte vo n Probefä rbungen mit de n ent­
sprechenden Extrakten in Abhängigkeit von der Extrak­
tionstemperatur dargestell t. 

In Ab b. 7 erkennt man, wie erwa rtet, e in e Abnahme 
der Extinkti on Emax von der 1. zur 3. Extraktionsstufe 
bei all en un te rsuchten Temperaturen im Einklang mi t 
Abb . 6, außerdem eine Zunahme mi t steigend er Tem-



Tecllllische Fachhochschule Wi ldau .r.~~~ .. ,li? I~, Wissenschafrl iche Beiträge 2/1998 
------------------------------------------~~b , ------------------------------------~----

1,200 

1 1-0-· L,." 1 -I _1_ 1_-<>-2 SM ' Ih -1- 1--0-3 Stu fo l h 
• 1 Stufo 2h 

0,800 --- 1---1 :: :,:i~ ~~2 1-- 1 1-- I, 

1,000 

J . 2 Stufo C02 

0,600 ---r --r x 3.S''' ',C02 - _ ,I 

0,400 I- --I---f----I 

• 
0,200 

j .I,-r-0,000 · - .- , _ _ ,_ , 

W ~ ~ M ro H ~ 85 90 95 100 

T rCl 

Abb. 7: /l bhängigkeit der Ext'inkfion E von der Temperatur T bei einer 
Wellenlänge vo" 445 1lI11 jiir die drei c~~'i'/'(lkt ionssl1t{en . 

. ~·I~OI_,l 

t:ltl' Gtlbwtl1 

C L' H1W'O"",l 

,,'e 

/lbb. 8: Farbwerte a· (Rot-Griin·AIl Leil), b· (Gelb-Blau-Anteil) und L" (Helligkeit) 
in/lbhängigkeit von der ExLraktiollStemperaL'lII: 

pe ratur j ewei ls für jede Extraktionsstufe bis zu einem 
Max imum be i 90°C. Di ese r Befun d d e utet auf e in e 
zune hm end e Ex trakt io nsa usbe ute mi t wachse nd e r 
Extrakti onstemperatur hin, wo be i obe rhalb von 90°C 
mögli che rwe ise Zersetzungspro zesse e insetzen . Ent­
sprechend ste ll t man in Abb. 8 e ine Abnahme de r He i­
li gke it mi t de r Tempe ratur fest , währe nd Ge lb- und 
Rotwe rt mi t ste igend e r Tempe ratur im Rahme n d e r 
Meßgenau igke it nahezu konstant bl e ibe n, s ie ht man 
e inmal von dem 20°C-Versuch ab (be i dem möglicher­
we ise das Verte ilungsgleichgewi cht festlflü ss ig be i der 
Extrakti on wegen z. B. adsorptiver Bindungs kräfte sehr 
stark feststoffl astig ist). He lligke it bzw.Farbti efe und 
Extinkti on ko rre li eren denmach sehr gut; zunehme n­
de Tempe rature n bewirke n e ine höhe re Extraktau s­
beute e n ts preche nd de m Ex tinkt ions max imum be i 
90°C und gle ichze itig e in e in tensive re Färbung mi t 
eine m Minimum de r He lligke it be i derse lbe n Tempe­
ratur. Der Vergleich zwischen Extinkt ion eine rse its und 
Rot- und Ge lbwert ande re rseits läßt abe r ke ine n syste­
mat ische n Zusamme nhang zwi sche n UV-Abso rpti on 
und Fä rbekraft erke nnen. Es ist anzune hmen, daß di e 
Extinkt ion and e rs als di e L*a*b"-Werte ni cht nu r vo n 
de n Wirkstoffe n des Fa rbstoffge mi sch es bee influ ß t 
w ird sond e rn auch vo n anderen, ni chtfcirbe nd e n Be­
gle itstoffe n, die mitextrahie rt we rden . Di e Abhängig­
ke it de r Rot- und Ge lbwerte von de r Temperatur ze igt 
im Gegensatz zur einschlägigen Literatur, daß Tempe­
raturen obe rhalb 75°C ni cht notwe ndige rwe ise zu e i­
ne r Ve rschlechterung de r Fä rbekraft führe n . Erst be i 
J OO°C wurde in diese r Arbe it eine Abnahme der Fa rb­
intensität gemessen. 
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Die Aufkonzentrierung de r Extrakte , die sich be i all e n 
Ve rsuchen übe r mehrere Stunde n hinzog, fii hrte in der 
Rege l zu e ine r le ichten Abschw~i chung der Fä rbekraft 
151. Be i diesem Aufa rbe itungsschritt soll ten insbesonde­
re Daue rbelastungen vo n me hreren Stunde n oberhalb 
60°C ve rmi ede n we rde n. Ve rfa hre nstechni sch wa re n 
dem Aufko nzent ri erungsgrad dadurch Grenzen gesetzt, 
da ß Siedeverzug auftrat und e in we ite res Aufkonze n­
t ri e re n dad urch ni cht mögli ch wa r. Für de n Vakuum­
t rockner und den Umluftt rockne r wa re n di e dabe i ma­
xi mal erzielbaren Aufko nzentrie rungsgrade ni cht ausrei­
che nd, um in e ine r ve rt retbaren Ze it e in brauchba res 
Trockenprodukt zu erzielen. 

Mi t e inem Labor-Rotationsverdampfe r wurde versucht, 
di e Ve rfahre nsschri tte Eind ampfung und Trocknung 
zusammenzufassen . Der Ze ita ufwa nd war dabe i abe r 
unve rt retbar hoch, das Produ kt wa r ni cht vo ll stä nd ig 
trocke n und hatte e ine pastöse Ko nsistenz , d ie e in e 
Weite rve rarbe itung sehr e rschwe rte . Deshalb w urde 
di ese r Ve rarbe itungsschri tt im halbtechni schen Mini ­
plant-Maßstab ni cht we ite rve rfolgt. Hingegen wurden 
gute Ergebnisse mi t de m ko nt inui e rli ch arbe itende n 
Sprühtrockner erzielt. Anders als im Ablaufsc hema Abb. 
3 dargestell t, konnten die Extrakte hier te ilwe ise ohne 
Vorkonzentrie rungsstufe in e inem Schritt bis zum Fest­
stoff e ingetrocknet we rden. Das sprühgetrocknete Pro­
dukt wa r e in fe instkö rniges , t rockenes und haltba res 
Pulver mi t guter Fä rbekraft. Weitere Versuche mit Zu­
satzstoffen, di e di e Korngröße und Rieselfä higkei t ver­
besse rn , sche in e n hi e r s innvo ll, um das Trockn ungs­
ve rfa hren zu optimieren. 

4. Zusammenfassung 

In di ese r Arbe it w urd e d ie me hrstufige Kreuzstro m­
extraktion vo n Fa rbstoff aus Krappwurze lmate ri al mit 
Wasse r als Extraktionsmi ttel im halbtechnischen Maß­
stab un te rsucht und e ine Vorauswahl des passende n 
Trockungsverfahrens get roffen. 

Berechnungen und Extinkt ionsmessungen zu de n Ex­
traktionsversuchen zeigten übereinstimmend , daß n ir 
e ine quant itative Ext rakti on mi t e ine r Ausbeute vo n 
99 96 drei t heo reti sche Kreuzstromstufe n ausre iche nd 
sind. Die Abhängigke it de r Extraktionsdauer vo n de r 
Extraktionstemperatur wurde systemati sch im Bereich 
20 - 100°C unte rsucht . Extin kt ionsmessunge n un d 
Fä rbeversuche be legen, daß be im Extrahieren Tempe­
raturen bis zu 90°C mögli ch sind ohne Einbußen in de r 
Farbstoffqu alität. Als optimales Lösungs mittelverhält nis 
kg Extrakti onsmitte l / kg Wurze lmate ria l w urde 20: I 
gefund en. Dieser Wert is t aber apparaturspez ifi sch und 
kann ni cht ohne we ite res auf Apparaturen mit anderen 
Geometrie n übertragen werde n. Di e Extraktion unte r 
Ine rtgas mi t Kohlendioxid be i 75°C brachte kei ne we­
sent li che Ve rbesserung de r Fa rbstoffquali tät. 

Die Trocknungsve rsuche e rga be n gute Ergebni sse im 
kont inuierli chen Sprühtrockne r, wä hre nd Trocknungs­
ve rsuche im Rotationsverdampfer und im Vakuum- und 
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pcratur jeweils fiir jede Extraktionsstufe bis zu einem 
Maxi mum bei 90"C. Diese r Bcfu nd deutet auf eine 
zuneh mende Extraktionsausbeute mit wachsender 
Extraktionstemperatu r hin, wobei oberhal b von 90"e 
möglicherweise Zersetzu ngsprozesse einsetzen. Ent­
sprechend stellt man in Abb. 8 eine Abnahme der Hel­
ligkei t mit der Temperatur fest, während Ge lb- und 
Rotwert mi r steigend er Temperatur im Rahmen der 
Meßgenaui gkeit nahezu konstan t bleiben, sieht man 
ei nmal von dem 20"C-Versuch ab (bei dem möglicher­
weise das Vcrteilungsgleichgewicht fest/fHissig bei der 
Extraktion wegen z. B. adsorptiver Bindungskräfte sehr 
stark feststoffiastig isl). Helligkeit bzw.Farbtiefe und 
Extin ktion korrelieren demnach sehr gu t; zuneh men­
de Tempera tu ren bewirken ei ne höhere Extraktaus­
beute en tsprechend dem Exti nktions maxi mum bei 
90°C und gleichzeitig ei ne intens ivere Färbung mit 
ei nem Minimum der Helligkeit bei <lerselben Tempe­
farllr. Der Vergleich zwischen Extinktion einerseits und 
Rot- und Gelbwert andererseits läßt aber keinen syste­
matischen Zusammenhang zwischen UV-Absorprion 
und Färbekrafr erkennen. Es ist anzunehmen, daß die 
Extinktion anders als die L"a"b·-Werte nicht nur von 
den Wi rkstoffen des Farbstoffgemisches beei nfl ußt 
wird sondern auch von anderen, nichtf:.irbenden Be­
gleits toffen, die mitex{rahierl werden. Die Abhängig­
keit der Rot- lind Gelbwerte von der Temperatur zeigt 
im Gegensatz zur e inschlägigen Li tera tur, daß Tempe­
raturen oberhalb 7Soe nicht notwend igerweise zu ei­
ner Verschl echterung der Färbekraft fii hren . Erst bei 
1000e wurde in dieser Arbeit eine Abnahme der Farb­
intensität gemessen. 
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Die Aufkonzemrierung der Extrakte. die sich bei allen 
Versuchen über mehrere Stunden hinzog. fiihrte in der 
Regel zu einer leichten Abschwächung der Färbekraft 
151. l!ei diesem Aufarbeitungsschrin soll ten insbesonde­
re Dauerbelastu ngen von mehreren Stunden oberhalb 
GO°C venniedell werden. Verfahrenstechn isch wa ren 
(lem AufkonzentrienlLlgsgrad dadurch Grenzen gesetzt, 
daß Siedeverzug auftrat li nd ein weiteres Aufkonzen­
trieren dadurch nicht möglich war. Für den Vakuum­
trockner und den Umlufnrockner waren die dabei ma­
ximal erzielbaren Aufkonzcntrierungsgrade nicht ausrei­
chend, um in einer vertretbaren Zeit ei n brauchbares 
Trockenprodukt zu erzielen. 

Mit einem l abor-RonHionsverd<Hll pfer wurde versucht , 
die Verfah rensschri tte Ei ndampfung und Trocknung 
ZUSil mmell Zl/f"assen. Der Ze il"aufwa nd Wilf dahei aber 
unvertrerbar hoch, das Produ kt war nicht voll ständig 
trocken und hane eine pastöse Konsistenz, die eine 
Weil erverarbei tung sehr erschwerte. Deshalb wu rde 
dieser Verarbeitungsschritt im ha lbtechn ischen Mi ni­
plant-Maßstab nicht weiterverfolgt. Hingegen wurden 
gute Ergebnisse mit dem kont inuierlich arbei tenden 
Spriihtrockner erzielt. Anders als im Ablaufschema Abb. 
3 dargestell t, kon nten die Extrakte hier tei lweise ohne 
Vorkonzemrierungsstufe in e inem Schritt bis zum Fest­
stoff eingetrocknet werden. Das spriihgerrocknete Pro­
dukt war ein fe instkörn iges, trockenes und ha ltba res 
Pulver mit guter Färbekraft . Weitere Versuche mit Zu­
satzstoffen, die die Korngröße lind Rieselfah igkeit ver­
bessern , scheinen hier sinnvoll, um das Trocknungs­
verfahren zu optimieren. 

4. Zusammenfassung 

In dieser Arbe it wurd e di e Ill ehrstufige Kreuzstrom· 
extraktion von Farbstoff aus Krappwurzelmaterial mit 
Wasser als Extraktionsmittel im halbtechnischen Mar~­
stab untersucht und eine Vorauswa hl des passenden 
Trockungsverfahrens getroffen. 

Berechnungen und Exti nktionsmessungen zu den Ex­
traktionsversuchen zeigten übereinstimmend, daß nir 
eine quantitative Ex traktion mit einer Ausbeute von 
99 ";; drei theoretische Kreuzstromstu fen ausreichend 
si nd. Die Abhängigkeit der Extraktio nsdauer von der 
Extraktionstemperatur wurde systematisch ;m Bereich 
20 - 1000e un tersucht. Exti nktionsmessllngen und 
Färbeversuclte belegen, dar~ bei m Extrahieren Tempe­
raturen bis zu 90°C möglich sind ohne Einbußen in der 
Farbstoffqualität.Als optimales lösungsmin elverhälrnis 
kg Extraktionsmittei l kg Wurzel material wurde 20: I 
gefunden. Dieser Wert ist aber apparaturspezifisch und 
kann nicht ohne weiteres auf Apparaturen mit anderen 
Geometrie n übertragen werden. Die Extraktion unter 
Inertgas mit Kohlendioxid be i 75°e brachte keine we­
sentlk he Verbesserung der Farbstoffqualität. 

Die Trocknu ngsversuche ergaben gute Ergebn isse im 
konti nuierlichen Spriihtrockner, währcnd Trocknungs­
versuche im ROlationsverdampfer und im Vakuum- und 
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Umluftkammertrockne r ke in konditi onie rfa higes Pro ­
dukt lieferten, Das spri.ihgetrocknete Produkt wa r t ro k­
ke n und feinstkörnig . Um die Staubverluste im Zyklon 
des Spriihtrockne rs zu minimieren, sind we ite re Versu­
che, eventuell mit Zusatzstoffen, di e di e Ko rngröße und 
das spezifi sche Gewicht erhöhen ohne di e Farbqualität 
zu beeinträchtigen, sinnvoll. 
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Umluftkammertrockner kein komlirionierf.ihiges Pro­
dukt li efenen . Das spri.ihgctrocknete Produkt Will" trok­
keil und feinstkörnig. Um die Staubverlu ste im Zyklon 
des Sprlihrrockncrs zu minimieren. sind weitere Versu­
che, eventuell mit Zus<lezstoffen. die die Korngrößc und 
das spezifische Gewicht erhöhen ohne die FarbqualitäC 
zu beeintriichcigen. sinnvoll. 
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