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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft die Trennung von Trig-
lyceridmischungen, insbesondere aus Pflanzendlen
erhaltlichen Triglyceridmischungen, durch Fest-
bettadsorption.

[0002] Aus Pflanzendlen wie zum Beispiel den Olen
der Pflanzen Rizinus, Vernonia und Lesquerella ge-
wonnene Triglyceridfettsdureester kénnen eine er-
neuerbare Quelle nicht auf Erddl basierender chemi-
scher Einsatzmaterialien bereitstellen. Aus Rizinusdl
erhaltliche ungesattigte, langkettige Fettsdureester,
wie zum Beispiel die Glyceride von Rizinusoélsaure,
kénnen mit niederen Olefinen wie Ethylen metathe-
siert werden, um kurzerkettige a-Olefine, wie zum
Beispiel 4-Hydroxy-1-decen, und kiirzerkettige
a-Olefine mit endstandigen Esterfunktionalitaten, wie
zum Beispiel die endstandigen Diglycerid- und Trigly-
ceridester von a-Decenoat, zu produzieren. Der un-
gesattigte Ester kann oxidativ zu der entsprechenden
a,w-ungesattigten Carbonsaure abgebaut werden.
a-Olefine und ester- oder saurefunktionalisierte
a-Olefine finden als Monomere bei der Herstellung
von Poly(olefinen) und als Kettenverlangerer bei hit-
zehartbaren Kunststoffen Verwendung. Alternativ
kénnen a-Olefine in die entsprechenden a-Epoxide
umgewandelt werden, die ebenfalls bei der Herstel-
lung hitzehartbarer Kunststoffe Verwendung finden.
Bei den von Rizinusdl getrennten Triglyceriden koén-
nen die entsprechenden Produkte der Metathese von
a-Olefinen in Diepoxide und Triepoxide umgewandelt
werden, die bei der Herstellung von Epoxidharzen
von grofem Nutzen sind.

[0003] Um den Vorteil von Pflanzendlen als erneu-
erbare Quelle chemischer Einsatzmaterialien fir die
Polymerindustrie zu erhalten, missen die Pflanzend-
le zunachst in im Wesentlichen reine Fraktionen der
darin enthaltenen Triglyceridfettsaureester getrennt
werden. In der Vergangenheit wurde zum Trennen
der Mischungen mit adsorptiver Festbettchromato-
graphie und Hochdruckflissigkeitschromatographie
gearbeitet. Typischerweise wird bei diesen Trennver-
fahren eine verdinnte LOsung einer Einsatzmi-
schung auf eine Adsorptionsmittelschicht aufge-
bracht, und danach wird eine grofte Menge an desor-
bierendem Material unter Desorptionsbedingungen
eluiert, die ausreichen, um die Bestandteile der Ein-
satzmischung zu trennen und einen im Wesentlichen
reinen Strom jedes Bestandteils zu erhalten. Um ei-
nen hohen Grad der Trennung zu erreichen, wird das
Adsorptionsmittel im Allgemeinen in einer geringen
TeilchengréRRe bereitgestellt, typischerweise kleiner
als etwa 30 Mikrometer (um). Wenn bei einer grof3-
technischen Adsorptionsmittelschicht eine geringe
TeilchengréRe des Adsorptionsmittels verwendet
wird, erzeugen die kleinen Teilchen nachteiligerweise
einen signifikanten Druckabfall in der Adsorptionsmit-
telschicht, was zum Zusetzen, zur vorzeitigen Uber-

sattigung des stromaufwartigen Endes der Schicht
und zu Strémungsproblemen flihren kann. In einer
weiteren Ausgestaltung des vorbekannten Verfah-
rens enthalt die auf das Adsorptionsmittel aufge-
brachte verdunnte Einsatzlésung typischerweise von
etwa 0,1 bis etwa 10 Vol.-% Einsatzmischung, bezo-
gen auf das Gesamtvolumen von Einsatzmischung
und Losungsmittel. Typischerweise ist auch das Vo-
lumenverhaltnis von Desorptionsmittel zu Einsatzmi-
schung gréRer als etwa 1000/1. Demzufolge erfor-
dern diese herkédmmlichen Adsorptionsschichtver-
fahren Gerate, die dazu ausgelegt sind, grof3e Men-
gen an flissigen Lésungsmitteln und Desorptionsmit-
teln zu verarbeiten. Verglichen mit der Menge an ge-
wonnenem Extrakt ist eine solche Vorgehensweise
aufwandig und kostspielig. Aufgrund dieser inharen-
ten Nachteile werden Adsorptionsschichtverfahren
zum Trennen einer Einsatzmischung typischerweise
im kleinen Rahmen eines Analyselabors durchge-
fuhrt, eignen sich aber nicht fur grofRtechnische Ver-
fahren.

[0004] Die US 4,770,819 offenbart ein Verfahren
zum Trennen von Diglyceriden von Triglyceriden un-
ter Verwendung eines Adsorptionsmittels aus einem
durch Lithium-, Kalium- oder Wasserstoffionenaus-
tausch hergestellten Omega-Zeolithen oder Silicium-
dioxid. Es wird darin gelehrt, dass das Diglycerid bis
zum weitgehenden Ausschluss des Triglycerids se-
lektiv adsorbiert wird. Der Offenbarung zufolge hat
das Adsorptionsmittel eine TeilchengréRe im Bereich
von etwa 16 bis etwa 60 US mesh (von etwa 1.305
Mikrometer (um) bis etwa 250 ym). Auflerdem wird
erklart, dass das Verfahren auf ein Stromungssystem
mit Bewegtbett oder mit simuliertem Bewegtbett und
auf Anlagen in einem kommerziellen Maf3stab an-
wendbar ist. Die US 4,770,819 auf3ert sich nicht zur
Trennung einer Mischung von Triglyceriden.

[0005] Die EP-A-0 062 114 lehrt ein Verfahren zum
Fraktionieren einer Mischung von Triglyceriddlen mit
unterschiedlichen lodzahlen, d.h. unterschiedlichem
Grad der Ungesattigtheit, bei dem eine Losung der
besagten Mischung in einem Ldsungsmittel mit Kie-
selgel in Kontakt gebracht wird, um Triglycerid einer
hoéheren lodzahl selektiv zu adsorbieren und eine mit
einem Anteil mit niedrigerer lodzahl angereicherte
Fraktion in Lésung zu belassen, wobei die Lésung
der mit einem Anteil an Triglycerid mit niedrigerer lod-
zahl angereicherten Fraktion aus dem Kontakt mit
dem beladenen Adsorptionsmittel entfernt wird, das
beladene Adsorptionsmittel mit Lésungsmittel in Kon-
takt gebracht wird, um die Desorption des adsorbier-
ten Triglycerids herbeizufiihren und eine Lésung in
dem Lésungsmittel der mit einem Anteil an Triglyce-
rid mit héherer lodzahl angereicherten Fraktion be-
reitzustellen, und wobei die Ldsung der mit einem An-
teil an Triglycerid mit héherer lodzahl angereicherten
Fraktion aus dem Kontakt mit dem Adsorptionsmittel
entfernt wird.
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[0006] Angesichts der obigen Ausfihrungen ware
es winschenswert, ein Festbettadsorptionsverfahren
zum Trennen von Mischungen von Triglyceriden, die
vor allem aus Pflanzendlen wie zum Beispiel Rizi-
nus-, Vernonia- und Lesquerella-Pflanzendlen ge-
wonnen wurden, zu entdecken. Winschenswerter
ware es, wenn ein solches Verfahren keine kleine
TeilchengréRe des Adsorptionsmittels erfordern wur-
de, stattdessen aber ein akzeptables Mal an Tren-
nung mit einer groRen TeilchengréfRe des Adsorpti-
onsmittels bereitstellen kénnte, die fir den Betrieb
von grofRtechnischen Anlagen geeignet ist. Noch
wiinschenswerter ware es, wenn bei einem solchen
Verfahren im Vergleich zu vorbekannten Verfahren
relativ geringe Mengen an L&sungsmittel und De-
sorptionsmittel verwendet wirden, was bewirken
wirde, dass Grofle, Komplexitat und Kosten der fir
das Verfahren erforderlichen Gerate verringert wer-
den. SchlieBlich ware es hochst wiinschenswert,
wenn die Trennung effizient ist, so dass man im We-
sentlichen reine Fraktionen der Triglyceridbestandtei-
le der Mischung erhalt. Ein Festbettadsorptionsver-
fahren mit all den oben genannten Eigenschaften
konnte in vorteilhafter Weise eingesetzt werden, um
im Wesentlichen reine Fraktionen nitzlicher Fettsau-
reester aus Pflanzendlen zu erhalten, womit diese
Ole zu einer guten Quelle fiir erneuerbare, nicht auf
Erdol basierende chemische Einsatzmaterialien wer-
den.

Zusammenfassung der Erfindung

[0007] Die vorliegende Erfindung stellt ein neues
Verfahren zum Trennen einer Mischung von aus
Pflanzendlen erhaltlichen Triglyceridestern bereit.
Bei dem Verfahren wird ein Samendl, dessen Fett-
saurezusammensetzung vorwiegend eine aus Rizi-
nusol-, Vernol- und Lesquerolsaure ausgewahlte
Hauptfettsdure umfasst, unter Adsorptionsbedingun-
gen mit einem Adsorptionsmittel in einem Bett in Kon-
takt gebracht, wobei das Adsorptionsmittel eine Teil-
chengrofle groRer als etwa 40 um hat. Bei dem erfin-
dungsgemalen Verfahren wird ein erstes Triglycerid-
produkt, das dadurch gekennzeichnet ist, dass es
drei Fettsauren hat, die jeweils mit der Hauptfettsaure
in dem Ol identisch sind, im Vergleich zu einem zwei-
ten Triglyceridprodukt selektiver durch das Adsorpti-
onsmittel adsorbiert. Das zweite Triglyceridprodukt
ist dadurch gekennzeichnet, dass dabei zwei, eine
oder gar keine Fettsdure mit der Hauptfettsdure in
dem Ol identisch ist. Das zweite Triglyceridprodukt
wird vor dem ersten Triglyceridprodukt entfernt, in-
dem aus dem Adsorptionsmittel ein Raffinatstrom ab-
gezogen wird, der vorwiegend das zweite Triglycerid-
produkt umfasst, wonach ein gereinigtes zweites Tri-
glyceridprodukt aus dem Raffinatstrom erhalten wer-
den kann. Nach dem Abziehen des zweiten Triglyce-
ridprodukts wird das erste Triglyceridprodukt desor-
biert. Die Desorption des ersten Triglyceridprodukts
erfolgt dadurch, dass das Adsorptionsmittel, welches

das erste Triglyceridprodukt enthalt, unter Desorpti-
onsbedingungen, die ausreichen, um einen vorwie-
gend das erste Triglyceridprodukt und Desorptions-
mittel umfassenden Extraktstrom zu liefern, aus dem
ein gereinigtes erstes Triglyceridprodukt erhalten
werden kann, mit einem Desorptionsmittel in Kontakt
gebracht wird. Die Begriffe "Desorptionsmittel", "Raf-
finatstrom" und "Extraktstrom" sowie weitere im Zu-
sammenhang mit dieser Erfindung verwendete Fach-
ausdricke werden nachfolgend im Einzelnen defi-
niert und beschrieben.

[0008] Beidem einzigartigen Verfahren dieser Erfin-
dung wird ein Samendl aus einer Mischung von Trig-
lyceridestern, die zum Beispiel aus den Pflanzen Ri-
zinus, Vernonia und Lesquerella erhaltlich sind, in
zwei gereinigte Triglyceridfraktionen getrennt. Vorteil-
hafterweise wird bei dem erfindungsgemafen Ver-
fahren eine grof3e Teilchengrofie des Adsorptionsmit-
tels verwendet, so dass das Verfahren ohne einen
unerwiinschten Druckabfall in der Adsorptionsmittel-
schicht in grofdtechnischen Anlagen eingesetzt wer-
den kann. In bevorzugten Ausfiihrungsformen wird
durch das erfindungsgemal3e Verfahren in vorteilhaf-
terer Weise eine hohe Konzentration von Einsatzdl
auf die Adsorptionsmittelschicht aufgebracht, was die
beim Aufbringen des Einsatzmaterials auf die Schicht
bendtigte Menge an Lésungsmittel reduziert. In noch
vorteilhafterer Weise kann das erfindungsgemafile
Verfahren in einer fir groRtechnische Anwendungen
bestimmten Ausflihrungsform im Vergleich zu vorbe-
kannten Verfahren mit einer minimalen Desorptions-
mittelstrdmung arbeiten. Durch den Einsatz einer mi-
nimalen Lésungsmittel- und Desorptionsmittelstro-
mung wird die Grof3e der erforderlichen Gerate, ihre
Kosten und die Komplexitat der Verarbeitung der flis-
sigen Phasen in vorteilhafter Weise verringert. Alle
oben genannten Vorteile machen das erfindungsge-
male Verfahren besser geeignet fur grof3technische
Trennvorgange. Demzufolge ermdglicht der hierin
beschriebene Prozess ein attraktives Verfahren zur
Gewinnung gereinigter, bei Polymeranwendungen
nitzlicher Triglyceride aus Pflanzendlen, die eine er-
neuerbare Quelle fur nicht auf Erdél basierende che-
mische Einsatzmaterialien sind.

Kurze Beschreibung der Zeichnungen

[0009] Fig. 1 ist eine chromatographische Spur ei-
nes Ausgangs eines Brechungsindexdetektors als
Funktion der Zeit fir einen in Beispiel 1 beschriebe-
nen Stolversuch, wobei die Trennung von Rizinusél
auf Siliciumdioxid mit einem Ethylacetat und n-Hexan
umfassenden Desorptionsmittel veranschaulicht
wird.

[0010] Fig. 2 ist eine detaillierter dargestellte chro-
matographische Spur eines Ausgangs eines Bre-
chungsindexdetektors als Funktion der Zeit fur die
vierte Injektion von Beispiel 1.
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Ausfuhrliche Beschreibung der Erfindung

[0011] Bei dem neuen Verfahren dieser Erfindung
wird ein Samendl aus einer Mischung von Triglyceri-
den nach einem Festbettadsorptionsverfahren in
zwei gereinigte Triglyceridfraktionen getrennt. Bei
dem neuen Verfahren wird ein Samendl, dessen Fett-
saurezusammensetzung vorwiegend eine aus Rizi-
nusOlsaure, Vernolsdure und Lesquerolsaure ausge-
wahlte Hauptfettsdure umfasst, unter Adsorptionsbe-
dingungen mit einem Adsorptionsmittel in einem Bett
in Kontakt gebracht, wobei das Adsorptionsmittel
eine Teilchengréle groRer als etwa 40 um hat. Der
Begriff "vorwiegend" soll in diesem Fall grof3er als
etwa 50 Gew.-% bedeuten, bezogen auf das Ge-
samtgewicht der Fettsauren. Bei dem erfindungsge-
malen Verfahren wird ein erstes Triglyceridprodukt
(homogenes Produkt), das dadurch gekennzeichnet
ist, dass es drei Fettsduren aufweist, die jeweils mit
der Hauptfettsaure in dem Ol identisch sind, im Ver-
gleich zu einem zweiten Triglyceridprodukt selektiv
adsorbiert. Das zweite Triglyceridprodukt (heteroge-
nes Produkt) ist dadurch gekennzeichnet, dass es
entweder zwei, eine oder gar keine Fettsdure auf-
weist, die mit der Hauptfettsaure in dem Ol identisch
ist. Bei einer bevorzugten Ausfihrungsform ist das
zweite Triglyceridprodukt dadurch gekennzeichnet,
dass es zwei Fettsauren aufweist, die mit der Haupt-
fettséure in dem Ol identisch sind, und eine dritte
Fettsaure, die aus jeder beliebigen Fettsaure in dem
Ol mit Ausnahme der Hauptfettsdure ausgewahilt ist.
Bei dem erfindungsgemaflen Verfahren wird das
zweite Triglyceridprodukt vor dem ersten Triglycerid-
produkt entfernt, indem ein vorwiegend das zweite
Triglyceridprodukt umfassender Raffinatstrom von
dem Adsorptionsmittel abgezogen wird, wie nachfol-
gend beschrieben. Falls gewlinscht, kann man dann
das zweite Triglyceridprodukt in im Wesentlichen rei-
ner Form aus dem Raffinatstrom erhalten. Nach dem
Abziehen des Raffinatstroms wird das erste Triglyce-
ridprodukt desorbiert, indem das das erste Triglyce-
ridprodukt enthaltende Adsorptionsmittel unter De-
sorptionsbedingungen, die ausreichen, um einen vor-
wiegend das erste Triglyceridprodukt und Desorpti-
onsmittel umfassenden Extraktstrom zu liefern, mit
einem Desorptionsmittel in Kontakt gebracht wird,
wie nachfolgend beschrieben. Falls gewulinscht, kann
ein im Wesentlichen reines erstes Triglyceridprodukt
aus dem Extraktstrom erhalten werden.

[0012] Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform die-
ser Erfindung wird ein Samendl mit einer Fettsaure-
zusammensetzung, die mehr als etwa 50 Gew.-% Ri-
zinusolsaure umfasst, die aus den Samen von Rizi-
nuspflanzen erhaltlich ist, nach einem Festbettad-
sorptionsverfahren in zwei im Wesentlichen reine Tri-
glyceridfraktionen getrennt, wobei es sich hier um Tri-
ricinolein und Diricinolein handelt. Triricinolein wird
aus drei Rizinusélfettsduremolekilen gewonnen; Di-
ricinolein dagegen wird aus zwei Rizinusdlfettsaure-

molekilen und einem dritten Fettsauremolekil ge-
wonnen, das aus jeder beliebigen in dem Rizinusdl
vorhandenen Fettsdure mit Ausnahme von Rizinusél-
saure ausgewahlt ist. Bei dieser bevorzugten Ausfuh-
rungsform wird bei dem Verfahren das oben genann-
te, aus der Rizinuspflanze erhaltliche Samendl unter
Adsorptionsbedingungen mit einem Adsorptionsmit-
tel in einem Bett in Kontakt gebracht, wobei das Ad-
sorptionsmittel eine TeilchengrofRe groRer als etwa
40 um hat. Bei dieser bevorzugten Ausfliihrungsform
wird Triricinolein im Vergleich zu Diricinolein selektiv
adsorbiert. Demzufolge wird Diricinolein vor Triricino-
lein entfernt, indem ein vorwiegend Diricinolein um-
fassender Raffinatstrom aus dem Adsorptionsmittel
abgezogen wird. Gewtnschtenfalls kann man dann
das Diricinolein in im Wesentlichen reiner Form aus
dem Raffinatstrom erhalten. Nach dem Abziehen des
Raffinatstroms wird das Triricinolein desorbiert, in-
dem das Triricinolein enthaltende Adsorptionsmittel
unter Desorptionsbedingungen, die ausreichen, um
einen vorwiegend Triricinolein und Desorptionsmittel
umfassenden Extraktstrom zu liefern, mit einem De-
sorptionsmittel in Kontakt gebracht wird. Gewtinsch-
tenfalls kann man ein im Wesentlichen reines Tririci-
nolein aus dem Extraktstrom erhalten.

[0013] Bei einer weiteren bevorzugten Ausfiih-
rungsform dieser Erfindung hat das Adsorptionsmittel
eine TeilchengréRe grofler als etwa 70 um (210 US
mesh). Bei einer mehr bevorzugten Ausfuhrungsform
ist das Adsorptionsmittel Siliciumdioxid mit einer Teil-
chengréRe groRer als etwa 70 pm (211 US mesh)
und kleiner als etwa 800 ym (22 US mesh). Bei noch
einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform dieser
Erfindung wird das Verfahren in einem Strémungs-
system mit Bewegtbett oder mit simuliertem Bewegt-
bett durchgefiihrt, wie nachfolgend erlautert.

[0014] Wie oben beschrieben umfasst diese Erfin-
dung die Trennung eines Samendls in Triglyceridpro-
dukte. Ein Produkt ist ein Triglycerid mit drei Fettsau-
ren, die mit dem Hauptfettsaurebestandteil des Sa-
mendls identisch sind. Das zweite Produkt ist ein Tri-
glycerid mit zwei, einer oder gar keiner mit dem
Hauptfettsaurebestandteil des Einsatzols identischen
Fettsaure. Bei einer bevorzugten Ausfuhrungsform
hat das zweite Triglyceridprodukt zwei Fettsauren,
die mit dem Hauptfettsdurebestandteil des Samendls
identisch sind, und eine dritte Fettsaure, die aus jeder
beliebigen in dem Samendl vorhandenen Fettsaure
mit Ausnahme der Hauptfettsdure ausgewahlt ist.
Nach einem verwandten Konzept dieser Erfindung
kann die Trennung ebenfalls erfolgen, wenn das
zweite Produkt ein Triglycerid ist, das nur eine mit
dem Hauptfettsdurebestandteil des Samenols identi-
sche Fettsdure sowie zwei Fettsduren hat, die jeweils
einzeln aus in dem Samendl vorhandenen Fettsdu-
ren mit Ausnahme der Hauptfettsdure ausgewanhlt
sind. Nach einem weiteren verwandten Konzept die-
ser Erfindung kann die Trennung ebenfalls erfolgen,
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wenn das zweite Produkt ein Triglycerid mit drei Fett-
sauren ist, die jeweils einzeln aus jeder beliebigen in
dem Samendl vorhandenen Fettsaure mit Ausnahme
der Hauptfettsdure ausgewahlt sind. Bei dieser alter-
nativen Ausfiihrungsform enthalt das zweite Triglyce-
ridprodukt keine Hauptfettsaure. Die Erfindung wird
nun im Folgenden fiir die spezielle Anwendung be-
schrieben, bei der ein Samendl in ein erstes Triglyce-
ridprodukt mit drei mit der Hauptfettsaure identischen
Fettsauren und in ein zweites Triglyceridprodukt mit
zwei mit der Hauptfettsaure identischen Fettsduren
und einer dritten Fettsdure getrennt wird, die aus je-
der beliebigen in dem Samendl vorhandenen Fett-
saure mit Ausnahme der Hauptfettsdure ausgewahlt
ist. Aufgrund der hier vorliegenden ausfihrlichen Be-
schreibung wird ein Fachmann ohne weiteres erken-
nen, wie das erfindungsgemafRe Verfahren durchzu-
fuhren ist, um ein erstes Triglyceridprodukt mit drei
mit der Hauptfettsdure identischen Fettsauren und
ein zweites Triglyceridprodukt mit nur einer Hauptfett-
saure oder mit keiner Hauptfettsaure zu trennen.

[0015] Das bei dem erfindungsgemafen Verfahren
verwendete Samendl kann jedes beliebige Samendl
sein, dessen Fettsdurezusammensetzung vorwie-
gend eine aus Rizinusdlsaure, Vernolsaure und Les-
querolsaure ausgewahlte Hauptfettsdure umfasst.
Wie bereits angemerkt, bedeutet der Begriff "vorwie-
gend" in diesem Fall mehr als etwa 50 Gew.-% der
Hauptfettsdure. Vorzugsweise umfasst die Fettsaure-
zusammensetzung des Samendls mehr als etwa 70
Gew.-% einer aus Rizinusotlsaure, Vernolsaure und
Lesquerolsaure ausgewahlten Hauptfettsdure und
mehr bevorzugt mehr als etwa 85 Gew.-% einer aus
Rizinusoélsdure, Vernolsdure und Lesquerolsaure
ausgewahlten Hauptfettsaure. Typischerweise geho-
ren die aus den Pflanzen Rizinus, Vernonia und Les-
querella erhaltenen Samendle zu den Samendlen,
die diesem Kriterium genugen. Diese Pflanzen wer-
den geziichtet und sind auch in der Natur zu finden,
insbesondere in tropischen Gegenden in Indien und
Afrika. Bei dem erfindungsgemafien Verfahren kann
jede beliebige Sorte dieser Ole verwendet werden,
einschlieBlich Rohéle sowie Ole, die raffiniert, ge-
bleicht und/oder desodoriert wurden.

[0016] Genauer gesagt umfasst Rizinusdl eine Mi-
schung von zwei Arten von Triglyceriden, die jeweils
aus der Kondensation von Glycerol, einem dreiwerti-
gen Alkohol, mit drei Fettsduren gewonnen wurden.
In einem der Triglyceridbestandteile, "Triricinolein”,
ist Glycerol mit drei Molekulen von Rizinusdlsdure
(12-Hydroxy-cis-9-octadecansaure) verestert, die in
diesem Fall die Hauptfettsaure ist. In dem zweiten
Triglyceridbestandteil "Diricinolein" ist Glycerol mit
zwei Molekilen von Rizinustlsdure verestert. Die
dritte Hydroxylfunktionalitat in Diricinolein ist mit einer
beliebigen anderen, typischerweise in Rizinusdl vor-
handenen Fettsdure mit Ausnahme von Rizinusol-
saure verestert. Die dritte Fettsdure ist vorzugsweise

ausgewahlt aus Olsdure und Palmitinsdure. Eine ty-
pische Rizinusdlzusammensetzung umfasst Folgen-
des: von etwa 85 bis etwa 90 Gew.-% Rizinusdlsaure;
von etwa 3 bis etwa 5 Gew.-% Linolensaure; von
etwa 2 bis etwa 5 Gew.-% Olséure; von etwa 1 bis
etwa 3 Gew.-% Palmitinsaure; von etwa 1 bis etwa 2
Gew.-% Stearinsaure; und etwa 1 (£ 0,3) Gew.-% Di-
hydroxystearinsaure. Rizinusdl kann man aus den
Bohnen der Rizinuspflanze (Ricinus communis) ge-
winnen.

[0017] Vernoniadl umfasst ebenfalls eine aus Gly-
cerol und Fettsduren gewonnene Mischung von Trig-
lyceriden mit der folgenden typischen Zusammenset-
zung: von etwa 60 bis etwa 77 Gew.-% Vernolsaure;
von etwa 0,1 bis etwa 0,4 Gew.-% Linolensaure; von
etwa 9 bis etwa 13 Gew.-% Linolsaure; von etwa 4 bis
etwa 20 Gew.-% Olsaure; und von etwa 2 bis etwa 4
Gew.-% Stearinsaure. In Vernoniadlen stammt ein
Triglycerid von drei Vernolsauremolekilen (12,3-Ep-
oxy-cis-9-octadecansaure), in diesem Fall die Haupt-
fettsaure. Ein zweites Triglycerid in Vernoniadl ent-
halt zwei Vernolsauren und eine dritte, aus beliebigen
anderen in Vernoniadl vorhandenen Fettsauren mit
Ausnahme von Vernolsdure erhaltene Fettsaure.
Vernoniadl kann man aus mehreren Pflanzenarten
einschliellich zum Beispiel Vernonia hymenolepsis,
Vernonia galimensis, Stokesia lavis und Euphorbia
lagasae gewinnen.

[0018] In gleicher Weise umfassen Lesquerelladle
eine aus Glycerol und Fettsduren gewonnene Mi-
schung von Triglyceriden mit der folgenden typischen
Zusammensetzung: von etwa 10 bis etwa 75 Gew.-%
Lesquerolsaure; von etwa 1 bis etwa 13 Gew.-% Li-
nolensaure; von etwa 3 bis etwa 8 Gew.-% Linolsau-
re; von etwa 11 bis etwa 27 Gew.-% Olséure; von
etwa 1 bis etwa 6 Gew.-% Stearinsaure; und von
etwa 1 bis etwa 6 Gew.-% Palmitinsaure. Insbeson-
dere werden bei dem erfindungsgemafRen Verfahren
Lesquerelladle verwendet, die mehr als etwa 50
Gew.-% Lesquerolsaure enthalten. Ein in Lesquerel-
ladl vorhandenes Triglycerid stammt aus drei Mole-
kilen Lesquerolsdure (14-Hydroxy-cis-11-eicosen-
saure), die in diesem Fall die Hauptsaure ist. Das
zweite in Lesquerelladl vorhandene Triglycerid ent-
halt zwei Lesquerolsauren und eine dritte, aus belie-
bigen anderen in dem Ol vorhandenen Fettsiuren
ausgewahlte Fettsdure mit Ausnahme von Les-
querolsaure. Lesquerelladl kann man aus mehreren
Pflanzenarten einschlieBlich zum Beispiel L. densipi-
lia und L. fendleri gewinnen.

[0019] In der folgenden ausflihrlicheren Beschrei-
bung der Erfindung wird eine Vielzahl von Begriffen
verwendet, die nachfolgend der Klarheit halber defi-
niert werden. Der Begriff "Einsatzmischung" bezeich-
net ein Samendl, das eine Mischung von Triglyceri-
den umfasst, aus denen mindestens ein Extraktbe-
standteil und ein Raffinatbestandteil gewonnen wer-
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den koénnen, wie nachfolgend angemerkt. Wie oben
beschrieben, soll die Fettsdurezusammensetzung
des Samenodls aullerdem mehr als etwa 50 Gew.-%
einer aus Rizinuso6lsaure, Vernolsdure und Les-
querolsaure ausgewahlten Hauptfettsaure umfassen.
Der Begriff "Einsatzstrom" bezeichnet einen Strom,
der ein Samendl umfasst, das bei diesem Verfahren
dem Adsorptionsmittel zugefiihrt wird. Ein "Extrakt-
bestandteil" bezeichnet einen Bestandteil der Ein-
satzmischung, der von dem Adsorptionsmittel selek-
tiver adsorbiert wird, wahrend ein "Raffinatbestand-
teil" einen Bestandteil der Einsatzmischung bezeich-
net, der von dem Adsorptionsmittel weniger selektiv
adsorbiert wird. Diese Definitionen der Extrakt- und
Raffinatbestandteile entsprechen der allgemeinen
chemischen Lexikographie, wobei ein "Extrakt" defi-
niert ist als Lésung, die einen extrahierten geldsten
Stoff enthalt, und ein "Raffinat" ist definiert als verblei-
bende Einsatzlésung, nachdem ein oder mehr Be-
standteile durch Extraktion entfernt wurden. (Siehe
zum Beispiel Chemical Engineer's Handbook, 5. Auf-
lage, von Robert H. Perry, McGraw-Hill Book Compa-
ny, 1973, Kapitel 15, S. 2.) Demzufolge ist bei dem er-
findungsgemalen Verfahren der Extraktbestandteil
das erste Triglyceridprodukt (homogenes Triglyce-
rid), das dadurch gekennzeichnet ist, dass es drei mit
der Hauptfettsdure in dem Ol identische Fettsduren
aufweist. Bei dem erfindungsgemafen Verfahren ist
der Raffinatbestandteil vorzugsweise das zweite Tri-
glyceridprodukt (heterogenes Triglycerid), das da-
durch gekennzeichnet ist, dass es zwei mit der
Hauptfettsaure in dem Ol identische Fettséuren und
eine aus beliebigen anderen Fettsaduren in dem Ol mit
Ausnahme der Hauptfettsdure ausgewahlte dritte
Fettsdure aufweist. Der Begriff "Extraktstrom" be-
zeichnet einen Strom, durch den der Extraktbestand-
teil, der desorbiert wurde, aus dem Adsorptionsmittel
entfernt wird. Der Begriff "Raffinatstrom" bezeichnet
einen Strom, durch den der Raffinatbestandteil aus
dem Adsorptionsmittel entfernt wird. Der Begriff
"desorbierendes Material" bezeichnet allgemein eine
oder mehrere flissige Verbindungen, die in der Lage
sind, einen Extraktbestandteil aus dem Adsorptions-
mittel zu desorbieren. Der Begriff "Desorptionsmittel-
zustrom" bezeichnet den Strom, durch den das De-
sorptionsmittel in das Adsorptionsmittel gelangt. Da
Extraktstrom und Raffinatstrom eine gewisse Menge
an desorbierendem Material enthalten werden, ist es
typischerweise der Fall, dass Extrakt- und Raffinat-
strom einzeln einem Trennverfahren unterzogen wer-
den, wie zum Beispiel einer fraktionierten Destillati-
on, um das desorbierende Material zu entfernen und
im Wesentlichen reine Triglyceridfraktionen zu erhal-
ten. Demzufolge bezeichnen die Begriffe "Extraktpro-
dukt" und "Raffinatprodukt" die Produkte, hierin das
erste bzw. zweite Triglyceridprodukt, die erzeugt wer-
den, wenn das Desorptionsmittel aus dem Extrakt-
strom und dem Raffinatstrom entfernt wird. Alternativ
kdnnen der Extraktstrom und der Raffinatstrom bei
nachgeschalteten Vorgangen direkt verwendet wer-

den, ohne dass das Desorptionsmittel entfernt wird
und ohne dass die gereinigten Extrakt- und Raffinat-
produkte isoliert werden.

[0020] Beidem erfindungsgemafien Verfahren kann
das eine Mischung von Triglyceriden umfassende
Samendl als klare Flussigkeit auf das Adsorptions-
mittel aufgebracht werden. Falls gewlnscht, kann
das Ol alternativ in Lésung auf das Adsorptionsmittel
aufgebracht werden. Wenn eine Lésung verwendet
wird, dann kann jedes beliebige Lésungsmittel ver-
wendet werden, vorausgesetzt, bestimmte Kriterien
werden allgemein erflllt. Genauer gesagt sollte das
Lésungsmittel in der Lage sein, das Ol zu einer ho-
mogenen LOsung zu l6sen. Aullerdem sollte das L6-
sungsmittel im Wesentlichen inert, d.h. im Wesentli-
chen nicht reaktionsfahig mit einem der Olbestandtei-
le sein. Das Lo&sungsmittel sollte aulerdem das
Trennverfahren nicht stéren; zum Beispiel sollte sich
das Ldsungsmittel nicht selektiv in einer Weise an
das Adsorptionsmittel binden, dass das Lésungsmit-
tel die Adsorption des Extraktbestandteils durch das
Adsorptionsmittel im Wesentlichen blockiert. Da es
aullerdem wunschenswert sein kann, dass das L6-
sungsmittel aus dem Raffinatstrom und dem Extrakt-
strom entfernt wird, kann das Lésungsmittel so aus-
gewahlt werden, dass es durch einfache herkdmmli-
che Verfahren, zum Beispiel durch fraktionierte Des-
tillation, leicht von dem Raffinatstrom und dem Ex-
traktstrom zu trennen ist. Lésungsmittel, die typi-
scherweise diese Eigenschaften besitzen, sind ohne
Einschrankung aliphatische Kohlenwasserstoffe, wie
zum Beispiel Pentan, Hexan, Heptan, Cyclohexan
und Octan, einschlief3lich der verschiedenen Isomere
davon; aromatische Kohlenwasserstoffe, wie zum
Beispiel Benzol und Toluol, und Ethylbenzen; chlo-
rierte Aliphaten und Aromaten, wie zum Beispiel Me-
thylenchlorid, Chloroform und Chlorbenzol; polare
Lésungsmittel einschliellich Alkohole, wie zum Bei-
spiel Methanol, Ethanol, Isopropanol, Butanole,
Amylalkohol und Glycole; Ester, wie zum Beispiel
Ethylacetat und Butylacetat; Ether, wie zum Beispiel
Diethylether und Diisopropylether; und Ketone, wie
zum Beispiel Aceton und Methylethylketon, und der-
gleichen. Mischungen eines der oben genannten L6-
sungsmittel, vorzugsweise Mischungen von unpola-
ren und polaren Lésungsmitteln, kénnen ebenfalls
verwendet werden und kénnen bevorzugt sein, weil
Fettsauretriglyceridester sowohl unpolare als auch
polare Bestandteile haben. Mehr bevorzugt ist das
Lésungsmittel eine Mischung eines aliphatischen
C,..o-Kohlenwasserstoffs und eines C, -Acetats,
noch mehr bevorzugt eine Mischung von n-Hexan
und Ethylacetat.

[0021] Wenn eine Mischung von L&sungsmitteln
verwendet wird, dann kdnnen die relativen Mengen
von Lésungsmitteln in der Lésungsmittelmischung
veranderlich sein, solange die L&sungsmittelmi-
schung die zuvor genannten Attribute besitzt und be-
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wirkt, dass die Einsatzmischung dem Adsorptions-
mittel zugefuhrt wird. Die tatsachlich verwendeten
Mengen der Ldsungsmittelbestandteile kénnen je
nach den speziell verwendeten Lésungsmitteln und
der speziell verwendeten Einsatzmischung variieren.
In einem System aus zwei Losungsmitteln kann zum
Beispiel die Konzentration jedes Ldsungsmittelbe-
standteils im Bereich von grof3er als etwa 0 bis klei-
ner als etwa 100 Vol.-% liegen und vorzugsweise im
Bereich von grofier als etwa 10 bis kleiner als etwa
90 Vol.-%. Ein Fachmann wird wissen, wie die relati-
ven Mengen der Losungsmittelbestandteile einzu-
stellen sind, um die Loéslichkeit der Einsatzmischung
darin zu optimieren. Wenn ein Lésungsmittel oder
eine Mischung von Lésungsmitteln verwendet wird,
dann kann die Konzentration der Einsatzdlmischung
in dem LO&sungsmittel oder der L&sungsmittelmi-
schung ebenfalls stark schwanken, vorausgesetzt,
die Einsatzmischung wird dem Adsorptionsmittel in
der gewinschten Weise zugefuhrt. Im Allgemeinen
ist die Konzentration der Einsatzmischung in dem L6-
sungsmittel oder der Ldsungsmittelmischung grofer
als etwa 50 Vol.-%, bezogen auf das Gesamtvolumen
der Einsatzmischung plus Lésungsmittel. Vorzugs-
weise ist die Konzentration der Einsatzmischung in
dem Lésungsmittel oder der Lésungsmittelmischung
gréRer als etwa 70 Vol.-%, mehr bevorzugt groRer als
etwa 90 Vol.-%, noch mehr bevorzugt gréf3er als etwa
95 Vol.-%. Bei einer hochst bevorzugten Ausfih-
rungsform wird im Wesentlichen kein Lésungsmittel
verwendet.

[0022] Das bei dem erfindungsgemafen Verfahren
verwendete Adsorptionsmittel kann jedes bekannte
adsorbierende Material umfassen, vorausgesetzt, die
Trennung der hierin beschriebenen Triglyceridmi-
schung liefert im Wesentlichen reine Triglyceridfrakti-
onen. Nichteinschrankende Beispiele fiir geeignete
adsorbierende Materialien sind Siliciumdioxide, Alu-
miniumoxide, Siliciumdioxid-Aluminiumoxide, Tone,
kristalline pordése Metallsilicate einschlief3lich, zum
Beispiel, Molekularsiebe, Zeolithe und mesopordse
Alumosilicate; sowie netzartige synthetische Poly-
merharze, wie zum Beispiel vernetzte Polystyrole,
einschliellich z.B. vernetzte Divinylbenzolpolystyro-
le. Diese Adsorptionsmittel sind aus kommerziellen
Quellen allgemein erhaltlich. Vorzugsweise handelt
es sich bei dem Adsorptionsmittel um Siliciumdioxid,
mehr bevorzugt um Silicagel. Bei einer bevorzugten
Ausfihrungsform ist das Adsorptionsmittel poros,
was bedeutet, dass es Kanale, Poren oder Hohlrdu-
me enthalt, die Zugang zu der Einsatzmischung und
dem Desorptionsmittel und zu jedem verwendbaren
Lésungsmittel bieten. Typischerweise ist die durch-
schnittliche PorengréRe des Adsorptionsmittels gro-
Rer als etwa 45 Angstrom (A) und vorzugsweise gro-
Rer als etwa 55 A im Durchmesser (oder im Quer-
schnitt bei einer nicht kreisrunden Pore). Typischer-
weise ist die durchschnittliche Porengrofe des Ad-
sorptionsmittels kleiner als etwa 500 A und vorzugs-

weise kleiner als etwa 200 A im Durchmesser (oder
im Querschnitt).

[0023] Das bei dem adsorptiven Trennverfahren
dieser Erfindung verwendete Adsorptionsmittel kann
in Form von Partikeln wie zum Beispiel Klgelchen,
Aggregaten, Extrudaten, Tabletten, Kérnchen oder in
sonstigen regelmaligen oder unregelmaflligen Ge-
stalten und Formen vorliegen. Fakultativ kann das
Adsorptionsmittel in einem Bindemittel oder in einer
anorganischen Matrix dispergiert sein, um die Parti-
kel des Adsorptionsmittels zusammenzuballen, die
andernfalls als feines Pulver vorliegen kénnten. Dar-
Uber hinaus kann das Bindemittel bzw. die Matrix die
Partikel des Adsorptionsmittels versteifen. Feuerfes-
te Oxide, wie zum Beispiel Siliciumdioxid, Aluminium-
oxid oder Siliciumdioxid-Aluminiumoxid, kdnnen ge-
eigneterweise als Bindemittel oder anorganische Ma-
trix verwendet werden. Vorzugsweise ist das Binde-
mittel bzw. die Matrix auch ein poréses Material, d.h.
ein Material, das Kanéle, Poren und/oder Hohlrdume
darin enthalt, die Flissigkeit zu dem Adsorptionsmit-
tel gelangen lassen. Geeignete Porengrofien fir das
Bindemittel liegen im Allgemeinen im Bereich von
groler als etwa 45 Angstrom bis kleiner als etwa 200
Angstrém im Durchmesser (oder im Querschnitt).

[0024] Was die TeilchengréRe angeht, so ist allge-
mein anerkannt, dass je kleiner die TeilchengréRe
des Adsorptionsmittels, desto besser die Trennung
der Bestandteile der Mischung. Dagegen wird allge-
mein angenommen, dass eine grof3e Teilchengrolie
schlechtere Trennergebnisse liefert. Adsorptionsmit-
telteilchen in der GréRenordnung von etwa 30 ym
oder weniger werden daher typischerweise fir Tren-
nungen zu Analysezwecken verwendet. Nachteiliger-
weise muss man jedoch sagen, je kleiner die Adsorp-
tionsmittelteilchen, desto gréRer der Druckabfall in
der Adsorptionsmittelschicht. Bei einer grof3techni-
schen Trennanlage kann eine kleine Teilchengrofie
zu einem signifikanten Druckabfall in der Adsorpti-
onsmittelschicht fiihren, wodurch Strémungsproble-
me entstehen, wie zum Beispiel ungleichmaRige
Strdmungsgeschwindigkeiten, ungleichmalige Auf-
teilung der Strémung, und Verstopfen. Ganz uner-
wartet wurde nun entdeckt, dass eine gute Trennung
der Triglyceridbestandteile von Samendlen erreicht
werden kann, wenn das Adsorptionsmittel eine grofRe
TeilchengréRe besitzt. Demzufolge ist das erfin-
dungsgemale Verfahren in vorteilhafter Weise auf
groRtechnische Trennanlagen anwendbar.

[0025] Bezugnehmend auf die obigen Ausfihrun-
gen ist die TeilchengréRe des Adsorptionsmittels
bzw. des Verbundstoffs aus Adsorptionsmittel und
Bindemittel bei dem erfindungsgemafien Verfahren
typischerweise gréRer als etwa 40 Mikrometer (um)
(kleiner als etwa 368 US mesh), vorzugsweise gréier
als etwa 70 ym (kleiner als etwa 211 US mesh) und
mehr bevorzugt grofRer als etwa 100 ym (kleiner als
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etwa 149 US mesh) im Durchmesser (bzw. kritische
Abmessung bei nicht kugelférmigen Partikeln). Typi-
scherweise ist die TeilchengrélRe des Adsorptionsmit-
tels bzw. des Verbundstoffs aus Adsorptionsmittel
und Bindemittel kleiner als etwa 800 pym (groRer als
etwa 22 US mesh) und vorzugsweise kleiner als etwa
600 um (groRer als etwa 30 US mesh). Da hier eine
grolRe TeilchengréfRe von groRer als etwa 40 ym und
vorzugsweise groRer als etwa 70 ym verwendet wird,
lasst sich das erfindungsgemale Verfahren besser
auf grotechnische Anlagen anwenden.

[0026] Das desorbierende Material, das bei dem er-
findungsgemafRen Verfahren verwendet wird, kann
jede flissige Substanz sein, die in der Lage ist, den
selektiv adsorbierten Extraktbestandteil aus dem Ad-
sorptionsmittel zu entfernen. Bei adsorptiven Trenn-
verfahren, die im Allgemeinen bei im Wesentlichen
konstanter Temperatur und konstantem Druck betrie-
ben werden, die eine flussige Phase gewahrleisten,
ist das verwendete desorbierende Material typischer-
weise so gewahlt, dass es mehreren Kriterien ge-
nugt. Zunachst sollte das desorbierende Material in
der Lage sein, den Extraktbestandteil mit passablen
Massenstromungsgeschwindigkeiten aus dem Ad-
sorptionsmittel zu verdréangen, ohne dass das De-
sorptionsmittel selbst so stark adsorbiert wird, dass
der Extraktbestandteil das Desorptionsmittel bei dem
folgenden Adsorptionszyklus nicht mehr im Wesentli-
chen verdrangen kann. Zweitens sollte das desorbie-
rende Material mit dem speziellen Adsorptionsmittel
und der speziellen Einsatzmischung kompatibel sein.
Insbesondere sollte das Desorptionsmittel im We-
sentlichen nicht reaktionsfahig sein mit dem Adsorp-
tionsmittel oder mit einem der Bestandteile der Ein-
satzmischung, und es sollte die Selektivitat des Ad-
sorptionsmittels fur den Extraktbestandteil gegenu-
ber dem Raffinatbestandteil nicht wesentlich reduzie-
ren oder zerstéren. Es kann ferner wiinschenswert
sein, dass sich das desorbierende Material ohne wei-
teres von der Einsatzmischung trennen lasst. Nach
Desorption des Extraktbestandteils der Einsatzmi-
schung werden typischerweise sowohl das desorbie-
rende Material als auch der beigemischte Extraktbe-
standteil von dem Adsorptionsmittel entfernt. Ebenso
wird typischerweise der Raffinatbestandteil von dem
dem desorbierenden Material beigemischten Adsorp-
tionsmittel abgezogen. Wenn reine Fraktionen der
Extrakt- und Raffinatprodukte erwlinscht sind, dann
sollte das desorbierende Material ohne weiteres von
den Extrakt- und Raffinatbestandteilen zu trennen
sein, zum Beispiel durch einfache fraktionierte Destil-
lation. In diesem Fall kann das desorbierende Mate-
rial mit einem Siedepunkt gewahlt sein, der das De-
sorptionsmittel leicht trennbar macht. Es kann jedoch
sein, dass Extrakt- und Raffinatstrom bei anderen
nachgeschalteten Vorgangen direkt verwendet wer-
den sollen und dass Extrakt- und Raffinatprodukt
nicht sofort aus dem Desorptionsmittel entfernt wer-
den sollen. Wenn dem so ist, kbnnen andere Fakto-

ren, die durch die integrierten Trenn- und nachge-
schalteten Vorgange bestimmt werden, die durch ei-
nen Fachmann konzipierte Wahl des Desorptionsmit-
tels beeinflussen.

[0027] Zu Desorptionsmitteln, die typischerweise
die oben genannten Eigenschaften besitzen, geho-
ren ohne Einschrankung aliphatische Kohlenwasser-
stoffe, wie zum Beispiel Pentan, Heptan, Hexan, Cy-
clohexan und Octan, einschlief3lich der verschiede-
nen Isomere davon; aromatische Kohlenwasserstof-
fe, wie zum Beispiel Benzol, Toluol und Ethylbenzen;
chlorierte Aliphaten und Aromaten, wie zum Beispiel
Methylenchlorid, Chloroform und Chlorbenzol; polare
Lésungsmittel einschliellich Alkohole, wie zum Bei-
spiel Methanol, Ethanol, Isopropanol, Butanole,
Amylalkohol und Glycole; Ester, wie zum Beispiel
Ethylacetat und Butylacetat; Ether, wie zum Beispiel
Diethylether und Diisopropylether; und Ketone, wie
zum Beispiel Aceton und Methylethylketon; und der-
gleichen. Mischungen der oben genannten Desorpti-
onsmittel, insbesondere Mischungen von unpolaren
und polaren Desorptionsmitteln, kénnen ebenfalls
verwendet werden und kdénnen bevorzugt sein, da
Fettsaureester sowohl unpolare als auch polare Be-
standteile haben. Mehr bevorzugt ist das Desorpti-
onsmittel eine Mischung von einem aliphatischen
C,..oc-Kohlenwasserstoff und einem C, ;-Acetatester,
noch mehr bevorzugt eine Mischung von n-Hexan
und Ethylacetat. Bei einer weiteren bevorzugten Aus-
fuhrungsform ist die Zusammensetzung des Desorp-
tionsmittels identisch mit der des Losungsmittels, das
verwendet wird, um die Einsatzmischung auf das Ad-
sorptionsmittel aufzubringen.

[0028] Wenn das Desorptionsmittel eine Mischung
von Flissigkeiten ist, dann kénnen die relativen Men-
gen jedes Bestandteils der Desorptionsmittelmi-
schung variieren, solange die Desorptionsmittelmi-
schung zufriedenstellend in der oben beschriebenen
Weise funktioniert. Im Allgemeinen werden die relati-
ven Mengen jedes Bestandteils des Desorptionsmit-
tels von den speziell verwendeten Desorptionsmittel-
bestandteilen und ihren Selektivitaten in Bezug auf
die speziellen Extrakt- und Raffinatbestandteile ab-
hangen. Bei einer Zweikomponenten-Desorptions-
mittelmischung kann zum Beispiel die Konzentration
jedes Bestandteils typischerweise groRer sein als 0
Gew.-%, vorzugsweise groflier als etwa 10 Gew.-%
und mehr bevorzugt grofier als etwa 40 Gew.-%, be-
zogen auf das Gesamtgewicht des ersten und zwei-
ten Desorptionsmittelbestandteils. Bei einer Zwei-
komponenten-Desorptionsmittelmischung kann zum
Beispiel die Konzentration jedes Bestandteils typi-
scherweise kleiner sein als 100 Gew.-%, vorzugswei-
se kleiner als etwa 90 Gew.-% und mehr bevorzugt
kleiner als etwa 60 Gew.-%, bezogen auf das Ge-
samtgewicht des ersten und zweiten Desorptionsmit-
telbestandteils. Ein Fachmann wird wissen, wie die
relativen Mengen der Bestandteile jeder Desorpti-
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onsmittelmischung zu verandern sind, um die ge-
wiinschten Trennergebnisse zu erzielen.

[0029] Die Konzentration des Extraktbestandteils in
dem den Extraktbestandteil und das Desorptionsmit-
tel umfassenden Extraktstrom kann von fast 0 Vol.-%
Extraktbestandteil bis typischerweise etwa 65 Vol.-%
Extraktbeatandteil stark schwanken. Ebenso kann
die Konzentration des Raffinatbestandteils in dem
Raffinatstrom von fast 0 Vol.-% Raffinatbestandteil
bis typischerweise etwa 65 Vol.-% Raffinatbestandteil
stark schwanken. Es versteht sich, dass ein Extrakt-
bestandteil normalerweise nicht vollstadndig von dem
Adsorptionsmittel adsorbiert wird, und ein Raffinatbe-
standteil wird normalerweise nicht vollstdndig von
dem Adsorptionsmittel adsorbiert. Demzufolge kann
eine geringe Menge des Raffinatbestandteils in dem
Extraktstrom vorhanden sein, und eine geringe Men-
ge des Extraktbestandteils kann in dem Raffinatstrom
vorhanden sein, wie nachfolgend beschrieben.

[0030] Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform die-
ser Erfindung, die fir ein gro3technisches Verfahren
bestimmt ist, wird das desorbierende Material in einer
minimalen Menge verwendet, um das bei dem Ver-
fahren erforderliche Volumen an Flissigkeiten zu re-
duzieren. Der Begriff "minimale Menge" bedeutet,
dass das Verhaltnis des Volumens des Desorptions-
mittels zum Volumen der Einsatzmischung grofRer ist
als etwa 0,5/1, aber kleiner als etwa 100/1 (vergli-
chen mit groRer als 1000/1 bei Analyseverfahren der
Hochdruckflissigkeitschromatographie (HPLC)).
Mehr bevorzugt ist das Volumenverhaltnis von De-
sorptionsmittel zu Einsatzmischung kleiner als etwa
10/1 und am meisten bevorzugt kleiner als etwa 2/1.

[0031] Im Allgemeinen arbeitet das erfindungsge-
male Trennverfahren unter Flissigphasenbedingun-
gen. Das Adsorptionsmittel kann in einem Bett, typi-
scherweise einem Festbett, bereitgestellt werden,
das ein Gehause oder eine Kammer, die das Adsorp-
tionsmittel enthalt, umfasst. Fir die Zwecke dieser
Erfindung soll der Begriff "Bett" allgemein auch zu-
satzliche Ventile, Pumpen und Leitungen zum Auf-
rechterhalten der Strdomungen der verschiedenen
Flussigkeitsstrome sowie sonstiges Zubehdr oder
Gerate mit einschliefRen, die notwendig sind, um das
Verfahren auszufiihren. Das Bett kann in vertikaler
oder horizontaler Richtung oder, falls gewulnscht, in
einem Winkel zur Vertikalen oder Horizontalen ge-
neigt konstruiert sein. Das Adsorptionsmittel in dem
Bett kann abwechselnd mit der Einsatzmischung und
dem desorbierenden Material in Kontakt gebracht
werden, wobei das Verfahren in diesem Fall nur ein
halbkontinuierliches Verfahren sein wird. Bei einer
weiteren Ausfihrungsform kann ein Satz von zwei
oder mehr festliegenden Adsorptionsmittelschichten
mit entsprechenden Ventilen verwendet werden, so
dass die Einsatzmischung durch ein oder mehr Ad-
sorptionsmittelschichten eines Satzes geleitet wer-

den kann, wahrend das desorbierende Material
durch ein oder mehr andere Schichten des Satzes
geleitet wird. Einsatzmischung und desorbierendes
Material kénnen entweder nach oben oder nach un-
ten durch das Adsorptionsmittel in diesen Schichten
bzw. Betten strdmen. Es kann jede herkémmliche
Vorrichtung verwendet werden, die beim Kontaktie-
ren von Flissigkeiten und Feststoffen in einem Fest-
bett eingesetzt wird.

[0032] Strdmungssysteme mit Bewegtbewegt oder
mit simuliertem Bewegtbett haben jedoch eine gré-
Rere Trennleistung als Festbett-Adsorptionssysteme
und werden daher bevorzugt. Bei den mit einem Be-
wegtbett oder einem simulierten Bewegtbett arbei-
tenden Verfahren finden die Adsorptions- und De-
sorptionsvorgange kontinuierlich statt, was sowohl
die kontinuierliche Produktion eines Extraktstroms
und eines Raffinatstroms als auch die ununterbro-
chene Verwendung von Einsatz- und Desorptionsmit-
telstromen erlaubt. Eine bevorzugte Ausfiihrungs-
form dieses Verfahrens nutzt ein in der Technik als
Gegenstromsystem mit simuliertem Bewegtbett be-
kanntes Stromungssystem. Bei einem solchen Sys-
tem wird die Aufwartsbewegung des in einer Adsorp-
tionsmittelsdule  enthaltenen  Adsorptionsmittels
durch die progressive Bewegung einer Vielzahl von
Flissigkeitszufuhrpunkten die Saule hinab simuliert.
Die Funktionsprinzipien und der Arbeitsablauf eines
solchen Stromungssystems sind in dem US-Patent
2,985,589 von D.B. Broughton beschrieben. Eine
weitere Ausfiihrungsform eines StrOmungssystems
mit simuliertem Bewegtbett, das sich zur Verwen-
dung bei dem erfindungsgemalfien Verfahren eignet,
ist das in US 4,402,832 offenbarte hochwirksame
Gleichstromverfahren mit simuliertem Bewegtbett.
Andere Stromungssysteme mit Bewegtbett, wie sie in
der Technik bekannt sind, kdnnen ebenfalls geeignet
sein.

[0033] Die Adsorptionsbedingungen kdnnen Uber
einen weiten Bereich schwanken, vorausgesetzt, die
Trennung der Triglyceridbestandteile des Ols erfolgt
in der gewlinschten Weise. Typischerweise wird die
Temperatur auf groer als etwa 18°C gehalten. Typi-
scherweise wird die Temperatur kleiner sein als etwa
130°C und vorzugsweise kleiner als etwa 75°C. Am
meisten bevorzugt wird die Temperatur etwa Umge-
bungstemperatur sein, d.h. etwa 21 °C betragen.
Normalerweise wird der Druck hoch genug sein, um
die Flissigphase auf der Verfahrenstemperatur zu
halten; wird aber auf dem Mindestdruck gehalten, der
notwendig ist, um die gewinschten Stromungen in
den verschiedenen Zonen fir eine gegebene Stro-
mungskonfiguration der Adsorptionssaulen zu erhal-
ten. Typischerweise ist der Druck gleich oder grofier
als etwa 1 atm (101 kPa). Vorzugsweise wird der
Druck kleiner sein als etwa 100 atm (10.118 kPa),
mehr bevorzugt kleiner als etwa 50 atm (5.059 kPa).
Die Desorptionsbedingungen beinhalten dieselben

9/15



DE 602 18 834 T2 2007.10.31

Temperatur- und Druckbereiche wie sie fir die Ad-
sorptionsbedingungen verwendet werden. Die Stro-
mungsgeschwindigkeiten des Einsatzstroms und des
Desorptionsmittelstroms werden in Abhangigkeit von
der GroRRe der Adsorptionseinheit, ihrer Konstruktion
und Betriebsweise und in Abhangigkeit von dem spe-
ziell verwendeten Adsorptionsmittel und der Einsatz-
mischung schwanken. Die Strémungsgeschwindig-
keiten kdnnen von nur ein paar cm® pro Stunde bis zu
vielen Tausend Gallonen pro Stunde schwanken. Die
Grole der Adsorptionseinheiten, die an das erfin-
dungsgemale Verfahren angepasst werden kann,
kann irgendwo von Einheiten im Labormafstab bis
zu Einheiten einer Pilotanlage und im kommerziellen
Mafstab schwanken.

[0034] Wenn die oben beschriebenen Samendle,
vorzugsweise aus Rizinus-, Vernonia- und Lesque-
rella-Pflanzen erhaltene Samenodle, nach dem erfin-
dungsgemalien Verfahren getrennt werden, erhalt
man einen Extraktstrom und einen Raffinatstrom, die
dann durch das Verhaltnis der in jedem bestimmten
Strom erscheinenden Konzentrationen des Extrakt-
bestandteils und des Raffinatbestandteils weiter von-
einander und von der Einsatzmischung unterschie-
den werden. Dieser Unterschied wird im Allgemeinen
als "Reinheit" bezeichnet. Insbesondere wird die
Reinheit des Extraktbestandteils in dem Extraktstrom
berechnet als Konzentration des Extraktbestandteils
in dem Extraktstrom dividiert durch die Summe der
Konzentrationen des Extrakt- und Raffinatbestand-
teils in dem Extraktstrom. Analog dazu wird die Rein-
heit des Raffinatbestandteils in dem Raffinatstrom
berechnet als Konzentration des Raffinatbestandteils
in dem Raffinatstrom dividiert durch die Summe der
Konzentrationen des Extrakt- und Raffinatbestand-
teils in dem Raffinatstrom. Es sei darauf hingewie-
sen, dass bei diesem Verfahren der Extraktbestand-
teil das erste Triglyceridprodukt ist, vorzugsweise Tri-
ricinolein; und der Raffinatbestandteil ist das zweite
Triglyceridprodukt, vorzugsweise Diricinolein. Die
Konzentrationen kénnen in Ublichen Einheiten ange-
geben werden, zum Beispiel in Gramm pro Kubikzen-
timeter (g/cm?®) oder Mol pro Liter (M). Alternativ kann
man das Verhaltnis von Extrakt- und Raffinatkonzen-
tration als Mal fir die Reinheit heranziehen. Zum
Beispiel wird das Verhaltnis der Konzentration des
selektiver adsorbierten Extraktbestandteils zur Kon-
zentration des weniger selektiv adsorbierten Raffinat-
bestandteils in dem Extraktstrom am hochsten sein,
am zweithochsten in dem Einsatzstrom und am nied-
rigsten in dem Raffinatstrom. Ebenso wird das Ver-
haltnis des weniger selektiv adsorbierten Raffinatbe-
standteils zu dem selektiver adsorbierten Extraktbe-
standteil in dem Raffinatstrom am hochsten sein, am
zweithéchsten in dem Einsatzstrom und am niedrigs-
ten in dem Extraktstrom.

[0035] Was die Reinheit angeht, so werden mit dem
erfindungsgemaflen Verfahren im Wesentlichen rei-

ne Fraktionen von zwei Triglyceridprodukten erzielt.
Bei einer bevorzugten Ausfihrungsform dieser Erfin-
dung liefert die Reinigung eines Rizinussamendls im
Wesentlichen reine Fraktionen von Diricinolein und
Triricinolein. Typischerweise ist die Reinheit des ers-
ten Triglyceridprodukts, vorzugsweise Triricinolein, in
dem Extraktstrom gréRer als etwa 60 Prozent, vor-
zugsweise groler als etwa 80 Prozent, mehr bevor-
zugt groRer als etwa 95 Prozent und am meisten be-
vorzugt gréRer als etwa 99 Prozent, bezogen auf die
Konzentration des ersten und des zweiten Triglyce-
ridprodukts in dem Extraktstrom. Ebenso ist die Rein-
heit des zweiten Triglyceridprodukts, vorzugsweise
Diricinolein, in dem Raffinatstrom typischerweise gro-
Rer als etwa 60 Prozent, vorzugsweise grofler als
etwa 80 Prozent, mehr bevorzugt grof3er als etwa 95
Prozent und am meisten bevorzugt gréRer als etwa
98 Prozent, bezogen auf die Konzentration des ers-
ten und des zweiten Triglyceridprodukts in dem Raf-
finatstrom.

[0036] Falls gewlinscht, kann der Ausgangsextrakt-
strom, oder zumindest ein Teil des Ausgangsextrakt-
stroms, der Desorptionsmittel und das erste Triglyce-
ridprodukt, vorzugsweise Triricinolein umfasst, in
eine Trenneinrichtung geleitet werden, worin zumin-
dest ein Teil des desorbierenden Materials unter
Trennbedingungen abgetrennt wird, um ein Extrakt-
produkt zu erzeugen, das eine reduzierte Menge an
Desorptionsmittel enthalt. Vorzugsweise wird die
Konzentration an Desorptionsmittel in dem Extrakt-
produkt kleiner sein als etwa 20 Gew.-%, mehr bevor-
zugt kleiner als etwa 5 Gew.-% und am meisten be-
vorzugt kleiner als etwa 0,5 Gew.-%, bezogen auf
das Gewicht des Extraktprodukts. Falls gewunscht,
kann fakultativ der Ausgangsraffinatstrom, oder zu-
mindest ein Teil des Ausgangsraffinatstroms, der De-
sorptionsmittel und das zweite Triglyceridprodukt,
vorzugsweise Diricinolein umfasst, in eine Trennein-
richtung geleitet werden, worin zumindest ein Teil des
desorbierenden Materials unter Trennbedingungen
abgetrennt wird, um ein Raffinatprodukt zu erzeugen,
das eine reduzierte Menge an Desorptionsmittel ent-
halt. Vorzugsweise wird die Konzentration an De-
sorptionsmittel in dem Raffinatprodukt kleiner sein als
etwa 20 Gew.-%, mehr bevorzugt kleiner als etwa 5
Gew.-% und am meisten bevorzugt kleiner als etwa
0,5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Raffinat-
produkts. In jedem Fall wird die Trenneinrichtung ty-
pischerweise eine Fraktioniersaule sein, deren Kon-
struktion und Funktionsweise dem Fachmann wohl-
bekannt sind.

[0037] Um verschiedene Adsorptions- und Desorp-
tionsmittel zum Trennen von Samendl-Triglyceridmi-
schungen zu testen, kann eine Vorrichtung fiir einen
dynamischen StoRversuch verwendet werden, wie
nachfolgend beschrieben. Die Vorrichtung kann zum
Beispiel aus einer Kammer mit einer Lange von un-
gefahr 100 cm und einem Innendurchmesser von 1
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cm bestehen, die an ihren entgegengesetzten Enden
Einlass- und Auslassmittel aufweist und mit adsorbie-
rendem Material gefillt ist. Die Kammer wird typi-
scherweise auf Umgebungstemperatur und Atmos-
pharendruck gehalten; es kdnnen aber auch Mittel
zum Aufrechterhalten anderer Temperaturen und
Dricke verwendet werden. Im Allgemeinen wird die
Kammer mit dem Desorptionsmittel aquilibriert, in-
dem das desorbierende Material lange genug durch
die Adsorptionskammer geleitet wird, um eine Aquili-
brierung zu bewirken. Danach wird ein Stof3 an Ein-
satzmischung, der faktultativ ein Lésungsmittel oder
desorbierendes Material enthalt, fir eine geeignete
Zeit, zum Beispiel eine Zeit im Bereich von etwa 15
Sekunden bis etwa 2 Minuten, oben in die Adsorpti-
onssaule injiziert. Wenn die Einsatzmischung auf das
Adsorptionsmittel aufgebracht ist, wird die Desorpti-
onsmittelstrémung wieder fortgesetzt und die Trigly-
ceridbestandteile werden wie bei der Flis-
sig-Fest-Chromatographie eluiert. Raffinat- und Ex-
traktstrom konnen durch Hochdruckflissigphasen-
chromatographie oder durch jedes andere geeignete
Mittel, zum Beispiel den Brechungsindex, analysiert
werden. Die Analyse kann kontinuierlich online oder
inkrementell durch Sammeln von aliquoten Teilen
des Ausgangs vorgenommen werden. Typischerwei-
se werden Spuren der Analyse als Funktion der Zeit
entwickelt. Wenn die Bestandteile des Ols im We-
sentlichen vollstdndig aus der Adsorptionsmittel-
schicht eluiert sind, kann ein zweiter Stol3 der Ein-
satzmischung aufgebracht werden; und der Sto3zyk-
lus kann beliebig oft wiederholt werden.

[0038] Das folgende Glossar dient als Erganzung zu
der hier vorliegenden Beschreibung.

Glossar

[0039] Druck in Einheiten von "pounds per square
inch" (psi.g oder psi.a), umgerechnet in Einheiten von
Kilopascal (kPa) durch Multiplizieren des psi-Werts
mit 6,895. (Beispiel: 50 psi x 6,895 = 345 kPa)

[0040] Der Begriff "Einsatzmischung" bezieht sich
auf ein Samendl aus einer Mischung von Triglyceri-
den, aus dem man wenigstens ein Extraktprodukt
und ein Raffinatprodukt erhalt.

[0041] Der Begriff "Einsatzstrom" bezeichnet einen
Strom, der ein Samendl umfasst, das zu einem Ad-
sorptionsmittel geleitet wird.

[0042] Der Begriff "Extraktbestandteil" ist definiert
als Bestandteil einer Einsatzmischung, der im Ver-
gleich zu einem oder mehreren anderen Bestandtei-
len in der Einsatzmischung selektiver durch ein Ad-
sorptionsmittel zuriickgehalten wird.

[0043] Der Begriff "Extraktstrom" ist definiert als
Strom, durch den ein Extraktbestandteil, der desor-

biert wurde, aus einem Adsorptionsmittel entfernt
wird.

[0044] Der Begriff "desorbierendes Material" be-
zieht sich auf eine oder mehrere flissige Verbindun-
gen, die in der Lage sind, einen Extraktbestandteil
aus einem Adsorptionsmittel zu desorbieren.

[0045] Der Begriff "Desorptionsmittelzustrom" be-
zeichnet einen Strom, durch den das Desorptionsmit-
tel in ein Adsorptionsmittel gelangt.

[0046] Der Begriff "Raffinatbestandteil" ist definiert
als Bestandteil einer Einsatzmischung, der im Ver-
gleich zu einem oder mehreren anderen Bestandtei-
len in der Einsatzmischung weniger selektiv durch ein
Adsorptionsmittel adsorbiert wird.

[0047] Der Begriff "Raffinatstrom” ist definiert als
Strom, durch den ein Raffinatbestandteil aus einem
Adsorptionsmittel entfernt wird.

[0048] Der Begriff "Extraktprodukt" ist definiert als
beim Entfernen eines Desorptionsmittels aus einem
Extraktstrom erhaltenes Produki.

[0049] Der Begriff "Raffinatprodukt" ist definiert als
beim Entfernen eines Desorptionsmittels aus einem
Raffinatstrom erhaltenes Produkt.

[0050] Das folgende Beispiel dient zur Veranschau-
lichung. Verweise auf spezielle Samendle, Adsorpti-
onsmittel, desorbierende Materialien und Betriebsbe-
dingungen sollen den Geist und Umfang der Erfin-
dung nicht einschranken. Angesichts der hier vorlie-
genden Offenbarung wird der Fachmann alternative
Ausfuhrungsformen der Erfindung erkennen, die in
den Umfang der beigefiigten Anspriche fallen.

Beispiel 1

[0051] Eine Adsorptionssaule wurde hergestellt, in-
dem zwei wassergekuhlte Glassaulen (jeweils 1 cm
Innendurchmesser auf 50 cm Lange), die mit einer
Gesamtlange von 100 cm hintereinandergeschaltet
waren, mit handelstblichem Siliciumdioxid (Aldrich,
100-200 US mesh, Teilchengrdfie im Bereich von
150-75 pm, PorengréfRe 60 Angstrom) gefullt wur-
den. Durch die Wassermantel stromte kein Wasser.
Die Saule wurde wahrend des Experiments auf
Raumtemperatur gehalten. Ein Desorptionsmittelzu-
strom mit einer Strdmungsgeschwindigkeit von 0,5
ml/min, der aus 50 Gew.-% Ethylacetat und 50
Gew.-% n-Hexan bestand, wurde mit Hilfe einer Pum-
pe von oben nach unten durch die Saule hergestellt.
Nach einer Desorptionsmittelstrémung von etwa 30
min, wurde die Strdomung unterbrochen und durch ei-
nen aus Rizinusdl (100 Prozent) bestehenden Ein-
satzstrom mit einer Stromungsgeschwindigkeit von
0,5 ml/min ersetzt. Die Rizinusdlstrémung wurde
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etwa 45 sek aufrechterhalten, was dazu fuhrte, dass
0,375 ml Rizinusél oben auf die Adsorptionsmittel-
schicht aufgebracht wurden. Dann wurde die Stro-
mung des Rizinuséls unterbrochen, und die Stro-
mung des Desorptionsmittelzustroms wurde wieder-
hergestellt. Wahrend des Verfahrens war der Druck
am Auslass der Saule im Wesentlichen Atmospha-
rendruck. Der Druck am Einlass der Saule wurde
nicht kontrolliert; da aber die Strémungsgeschwindig-
keit langsam war, war nicht zu erwarten, dass der
Druck am Einlass signifikant Gber Atmosphéarendruck
liegt. Der vom Boden der Saule erhaltene Desorpti-
onsmittelausgangsstrom wurde als Funktion der Zeit
analysiert, indem der Desorptionsmittelausgangs-
strom fir eine qualitative Analyse der Produkte und
zur Ermittlung des Grades der Trennung durch einen
Brechungsindexdetektor geleitet wurde. Ein sich aus
der Saule herauslésender erster Peak wurde als Aus-
gangsraffinatstrom genommen; ein sich aus der Sau-
le herauslésender zweiter Peak wurde als Ausgangs-
extraktstrom genommen. Zeigte der Ausgangsstrom,
dass sich im Wesentlichen alle Bestandteile der ers-
ten Injektion von Rizinusél durch die Adsorptionsmit-
telschicht herausgel6st hatten, wurde die StoRse-
quenz mit einem zweiten Aufbringen von Rizinusdl
und mit einem zweiten Desorptionsvorgang wieder-
holt. Der Ablauf wurde fir insgesamt sechs Stof3e
wiederholt.

[0052] Fia.1 zeigt den Ausgang des Brechungsin-
dexdetektors flr die oben beschriebenen sechs Sto-
Re. In Fig. 1 sind die Einheiten flr den erhaltenen
Brechungsindex und fiir die Zeit in willktrlichen Ein-
heiten (arbitrary units/au) mit steigendem Wert langs
der zwei Achsen angegeben. Die Existenz zweier
Peaks in der Spur des Detektors deutet auf die Tren-
nung des zugefuhrten Rizinusols in seine zwei Trigly-
ceridbestandteile hin. Die Ahnlichkeit in den Spuren
der sechs Durchgéange veranschaulicht die Reprodu-
zierbarkeit der Trennung. In Eig. 2 ist der Ausgang
des Brechungsindexdetektors bei der vierten Injekti-
on naher dargestellt. Wieder sind die Einheiten langs
der Achsen von Brechungsindex und Zeit willkirliche
Einheiten mit steigendem Wert. Wahrend des StoRRes
wurde eine Vielzahl von Fraktionen der vierten Injek-
tion gesammelt. Fraktion Nr. 1 und Fraktion Nr. 6,
dargestellt in Fig. 2, wurden mittels Hochdruckflis-
sigkeitschromatographie auf Diricinolein und Tririci-
nolein analysiert. Es zeigte sich, dass Fraktion Nr. 1
(analog zum Raffinatstrom) im Wesentlichen Diricino-
lein (6.128 mg/Liter) und nur eine geringe Menge Tri-
ricinolein (51 mgl/Liter) enthielt. Demzufolge hatte die
Diricinoleinfraktion eine Reinheit gréRer als 99,0
Gew.-%. Es zeigte sich, dass Fraktion Nr. 2 (analog
zum Extraktstrom) im Wesentlichen Triricinolein
(11.220 mg/Liter) und nur eine geringe Menge Dirici-
nolein (17 mg/Liter) enthielt. Die Triricinoleinfraktion
hatte eine Reinheit grof3er als 99,8 Gew.-%.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Trennen eines aus einer Mi-
schung von Triglyceridestern bestehenden Pflanzen-
Ols, wobei das Verfahren die folgenden Schritte um-
fasst: (a) ein Samendl, dessen Fettsdurezusammen-
setzung vorwiegend eine aus Rizinusoélsaure, Vernol-
saure und Lesquerolsdure ausgewahlte Hauptfett-
saure umfasst, wird unter Adsorptionsbedingungen
mit einer Adsorptionsmittelschicht in Kontakt ge-
bracht, wobei das Adsorptionsmittel eine Teilchen-
grole groler als 40 um hat, so dass ein erstes Trig-
lyceridprodukt, bei dem jeweils drei Fettsduren mit
der Hauptfettséure in dem Ol identisch sind, gezielter
als ein zweites Triglyceridprodukt, bei dem zwei, eine
oder gar keine Fettsdure mit der Hauptfettsaure in
dem Ol identisch ist, durch das Adsorptionsmittel ad-
sorbiert wird; (b) das zweite Triglyceridprodukt wird
entfernt, indem ein Raffinatstrom, der vorwiegend
das zweite Triglyceridprodukt umfasst, aus dem Ad-
sorptionsmittel abgezogen wird; (c) das erste Trigly-
ceridprodukt wird desorbiert, indem das Adsorptions-
mittel, welches das erste Triglyceridprodukt enthalt,
unter Desorptionsbedingungen, die ausreichen, um
einen vorwiegend das erste Triglyceridprodukt und
Desorptionsmittel umfassenden Extraktstrom zu lie-
fern, mit einem Desorptionsmittel in Kontakt gebracht
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem das zwei-
te Triglyceridprodukt dadurch gekennzeichnet ist,
dass es zwei Fettsauren besitzt, die mit der Haupt-
fettsaure in dem Ol identisch sind.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem
das Samendl aus der aus den Pflanzen Castoreum,
Vernonia und Lesquerella bestehenden Gruppe aus-
gewahlt ist.

4. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Fett-
saurezusammensetzung mehr als 70 Gew.-% der
entsprechenden aus Rizinusdlsdure, Vernolsdure
und Lesquerolsaure ausgewahlten Hauptfettsaure
umfasst.

5. Verfahren nach Anspruch 3, bei dem das Sa-
mendl ein Castoreumpflanzendl ist und bei dem das
Rizinusél eine Fettsdurezusammensetzung aus 85
bis 90 Gew.-% Rizinusdlsaure, 3 bis 5 Gew.-% Lino-
lenséure, 2 bis 5 Gew.-% Olséure, 1 bis 3 Gew.-%
Palmitinsaure, 1 bis 2 Gew.-% Stearinsaure und 1 (+
0,3) Gew.-% Dihydroxystearinsdure hat; oder ein
Vernoniapflanzendl, bei dem das Vernoniapflanzendl
eine Fettsaurezusammensetzung aus 60 bis 77
Gew.-% Vernolsaure, 0,1 bis 0,4 Gew.-% Linolensau-
re, 9 bis 13 Gew.-% Linolséure, 4 bis 20 Gew.-% Ol-
saure und 2 bis 4 Gew.-% Stearinsaure hat; oder ein
Lesquerellapflanzendl, bei dem das Lesque-
rellapflanzendl eine Fettsdurezusammensetzung aus
mehr als 50 bis 75 Gew.-% Lesquerolsaure, 1 bis 13
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Gew.-% Linolensaure, 3 bis 8 Gew.-% Linolsaure, 11
bis 27 Gew.-% Olsaure, 1 bis 6 Gew.-% Stearinsiaure
und 1 bis 6 Gew.-% Palmitinsaure hat.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
bei dem das Samendl als saubere Flissigkeit auf das
Adsorptionsmittel aufgebracht wird; oder bei dem das
Samendl in einer Losung auf das Adsorptionsmittel
aufgebracht wird, und bei dem die Lésung das Sa-
mendl in einer Konzentration grofier als 50 Vol.-%
enthalt.

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei dem die L6-
sung mit einem aus Mischungen von aliphatischen
C,..,-Kohlenwasserstoffen und C, -Acetaten ausge-
wahlten Losungsmittel hergestellt wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
bei dem das Adsorptionsmittel aus Siliciumdioxiden,
Aluminiumoxiden,  Siliciumdioxid-Aluminiumoxiden,
Tonen, Molekularsieben, Zeolithen, kristallinen me-
sopordsen Alumosilicaten und netzartigen syntheti-
schen polymeren Harzen ausgewahlt ist.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
bei dem das Adsorptionsmittel Siliciumdioxid ist.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9,
bei dem das Adsorptionsmittel pords ist mit einer Po-
rengroRe groRer als 4,5 nm (45 A) und kleiner als 20
nm (200 A) im Durchmesser bzw. im Querschnitt.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
10, bei dem das Adsorptionsmittel, oder ein aus dem
Adsorptionsmittel und einem Bindemittel hergestell-
ter Verbundstoff, eine Teilchengréf3er grofier als 70
pm und kleiner als 800 ym im Durchmesser (bzw. kri-
tische Abmessung) hat.

12. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
11, bei dem das Desorptionsmittel aus aliphatischen
Kohlenwasserstoffen, chlorierten aliphatischen Koh-
lenwasserstoffen, aromatischen Kohlenwasserstof-
fen, chlorierten aromatischen Kohlenwasserstoffen,
Alkoholen, Estern, Ketonen und Mischungen davon
ausgewahlt ist.

13. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
12, bei dem das Desorptionsmittel eine Mischung aus
einem aliphatischen C,_,,-Kohlenwasserstoff und ei-
nem C, ,-Acetat ist.

14. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
13, bei dem die Schritte der Adsorption und Desorp-
tion bei einer Temperatur grof3er als 18°C und kleiner
als 130°C und bei einem Druck gréRer oder gleich 1,0
atm (101 kPa) und kleiner als 100 atm (10.118 kPa)
durchgefiihrt werden.

15. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis

14, bei dem das Verhaltnis des Volumens des De-
sorptionsmittels zum Volumen der Einsatzmischung
groRer ist als 0,5/1 und kleiner als 100/1.

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
15, bei dem das Verfahren in einem Strdmungssys-
tem mit Bewegtbett oder mit simuliertem Bewegtbett
durchgefihrt wird.

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
16, bei dem man das erste Triglyceridprodukt in einer
Reinheit groler als 95 Gew.-% und das zweite Trigly-
ceridprodukt in einer Reinheit groRer als 95 Gew.-%
erhalt.

18. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem eine aus
Rizinusél zu erhaltende Mischung von Triglyceriden
getrennt wird, wobei das Verfahren die folgenden
Schritte umfasst: ein Castoreumsamendl wird als
saubere Flussigkeit mit Siliciumdioxid als Adsorpti-
onsmittel in einer Schicht in Kontakt gebracht, wobei
das Adsorptionsmittel eine TeilchengrolRe groRer als
40 um und kleiner als 800 um hat, fakultativ eine Po-
rengroRe groRer als 4,5 nm (45 A) und kleiner als 20
nm (200 A) im Durchmesser; wobei das Kontaktieren
unter solchen Adsorptionsbedingungen durchgefiihrt
wird, dass ein erstes Triglycerid, Triricinolein, geziel-
ter als ein zweites Triglycerid, Diricinolein, auf dem
Adsorptionsmittel adsorbiert wird; das Adsorptions-
mittel wird mit einem Desorptionsmaterial in Kontakt
gebracht, das eine Mischung aus Hexan und Ethyla-
cetat umfasst, und danach wird ein vorwiegend Diri-
cinolein und Desorptionsmittel umfassender Aus-
gangsraffinatstrom von dem Adsorptionsmittel abge-
zogen, wobei das Diricinolein eine Reinheit grofier
als 80 Prozent hat; danach wird das eine Mischung
von Hexan und Ethylacetat umfassende Desorpti-
onsmaterial unter Desorptionsbedingungen, die aus-
reichen, um einen vorwiegend Triricinolein und De-
sorptionsmittel umfassenden Extraktstrom von dem
Adsorptionsmittel abzuziehen, mit dem Adsorptions-
mittel in Kontakt gebracht, wobei das Triricinolein
eine Reinheit grofRer als 80 Prozent hat.

19. Verfahren nach Anspruch 18, wobei das Ver-
fahren in einem Stromungssystem mit Bewegtbett
oder simuliertem Bewegtbett durchgefiihrt wird.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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FIG. 2
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