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(54) Zpasob vyroby tokoferolového koncentratu

Tokoferolovy koncentrdt se vyrdb{
z vedlejdich produktd vznikejicich p#i
vyrobd a zpracovéni rostlinnych olejt,
napr. z dezodora¥nich kondenzétd. Pripra-
va zahrnuje pouze fyzikdlni operace, a
to vakuovou destilagi a krystalizaci.
Nejprve se dvoustupnovou vakuovou destila-
ci pfipravuje destildt, ktery se roz-
pousti v acetonu, ochlazenim roztoku
vykrystalujf{ doprovodné ldtky, které se
odd&li. Z mateiného louhu se oddesti-
luje aceton a degtila&ni zbytek se
podrobi dvoustupnové vakuové destilaci.
Findlni produkt obsahuje 45 aZ 60 %

hmot. tokoferold.
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Vyndlez se tyké zplisobu vyroby tokoferolového koncentrdtu z vedlejiich produktd
z vyroby a zpracovéni rostlinnych oleji, a to relativnd Jjednoduchym postupem, ktery ze-
hrnuje pouze fyzikdlni operace, tj. destilaci & krystalizaci.

Tokoferoly jsou metylderivdty tokolu, vyznadujici se uWdinkem vitaminu E, coZ je
vyrazné zejména u alfa=-tokoferolu (5,7,8-trimetyltokolu). Dal3fl metylderivdty tokolu
oznalované jeko beta-, gama- a delta-tokoferol maji antioxidalni d&inek. Tokoferoly lze
priprawit synteticky, vyhodné je v3ak Jjejich piiprava z rdznych rostlinnych materidld.
Vhodnou vychozi surovinou k pripravé tokoferolovych koncentrétd Jsou rostlinné oleje,
resp. ndkterd vedlej3i produkty vznikajfei pri vyrobd a deldim zpracovéni té&chto oleji,
napi. 2z dezodora&niho kondenzatu.

Ten vzniké propirdnim brydovych par restlinnym olejem pri dezodoraci rostlinnych
olejd a tukd. Dezederedni kondenzdty obsahujf obvykle | a2 12 % hmot. tokoferolld, a to
vedle triasylglycerold, volnych mastnych kyselin, steroidnich sloudenin a dal3ich
doprovodnych létek.

Podle zndmych zpisobd vyroby se tokoferolové koncentrdty ziskdvaji z uvedenych
vedlejdich produktd extrakci, destilaci nebo adsorpci, p¥{padn& kombinaci t&chto
postupi. Podle britiského patentu &. ! 030 514 se ve vychozi suroviné nejprve esteri~
fikuji volné mastné kyseliny alkoholem obsahujfcfm ' a% 6 atomd uhliku, a to za p¥ftomnosti
silné kyseliny. Pak nédsleduje selektivni extrakce sm&sf{ poldérniho a nepoldérniho roz-~
pouitédla.

Podobny postup uvddf i britsky patent &. 1 030 792, av3ak misto uvodni esterifi-
kace se provddi zmydeln&ni volnych mastnych kyselin alkéliil. Podle britského patentu
& 774 855 se nejprve zmydelni volné mastné kyseliny alkélii v prostfedi alkoholu, né-
sleduje okyseleni reak¥ni smési silnou kyselinou, oddéleni uvolnéného glycerolu,
esterifikace, separace t&kavych podild molekuldrni destilaci s néslednou piipravou
findlniho produktu molekuldrni destilaci p¥i vy38L teplot&. Postup podle DOS 31 26 110
zahrnuje esterifikaci volnych mastnych kyselin vicesytnym alkoholem, hydrogeneaci
nenasycenych podild a odd&leni netokofernlového podilu krystalizaci, piipedn& dsleni
sm&si hned po esterifikaci molekuldrni destilaci.

Podle japonskych zverejn&nych ptihléSek vyndlezu &, 55-137 185 & 53-106 718 se teke-
ferolové koncentrdty pPipravuji z dezodoradniho kondenzétu pouze molekuldérni destilaci,
co? vede k tokoferolovym koncentrétim s obsahem 24 aZ 28 % hmot. tokoferold a s velkym
mneZstvim daldich doprovodnych létek., Podle japonské prihldlky vyndlezu &, 57-144 200
se nejprve v dezodoradnim kondenzdtu esterifikujf volné mastné kyseliny, reakini smé&s
se rozpust{ v nepolérnim rozpoudt&dle a tokoferoly se selektivn& adsorbujf na specidlnim
typu silikagelu.

Uvedené postupy majf radu nedostatkl. P¥i katalytické esterifikaci za pFitomnosti silné
Kyseliny se tvodi neZddouci vedlejdi produkty, pisobeni alkélii sniZuje vytéZek,

zejména vytdZek slfa~tokoferolu. Destiladnf postupy vedou ke koncentrétim s vysokym obsshem
doprovodnych ldtek. Nékteré ze znémych postupll jsou p#fli¥ komplikovené a nepPilis vhodné

k praktickému pouziti.

Tyto nevyhody odstranuje zZpisob vyroby tokoferolového koncentratu podle vyndlezu.
Podstata vyndlezu spodivd v tom, %e se z vychozl suroviny, kterou je s vyhodou dezodorad-
ni kondenzét, nejprve odstrani t&kavé podily vakuovou destileci pfi teploté 180 ai
220 °C a tlaku 10 e% 100 Pa. V ndsledujicim stupni se molekulérni destilaci p¥i teplo-

t& 200 a% 250 °C a tlaku 0,5 a2 10 Pa ziskd destildt. Ten se rozpusii v orgenickém
rozpoudtddle, napif. v alifatickém alkoholu s ' aZ 5 atomy uhliku, v dialkylketonu,
v chloroveném uhlovodiku s 1 a% 2 atomy uhliku, v alkylesteru kyseliny octové, v para-
finickém uhlovodiku obsshujicim nejmén& 6 atoml uhliku, v benzenu nebo ve smdsi obsa-
hujici nékterd z uvedenych rozpouitddel nebo v jejich sm&si s vodou, vyhodné& viak
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v fistém acetonu. Vznikly roztok se b&hem 2 a% 24 hodin postupnd ochlazuje na teplotu
-1 a% =30 °c, piitemZ z roztoku vypadne krystelicky pod{il, ktery se 0dd&l{ filtrac{
nebo odstredovénim.

Z mate&ného louhu se oddestiluje rozpou3tddlo a destiladni zbytek se podrobif druhé
fdzi vakuové destilace, pii které se z n&j v prvnim stupni pfi teplot® 170 a% 230 °¢
a tlaku 10 a? 100 Pa odstrani t&kavé podily. Ve druhém stupni se pri teplotd 210 aZ
250 °C @ tlaku 1 aZ 100 Pa z{skévéd findlni produkt, a to jako destildt obsshujici
45 a% 60 % hmot. tokoferold. 0dd&leny vykrystalovany podi{l se promyvéd orgenickym
rozpoustddlem, vyhodn& acetonem o teplotd -! a% -30 °C. Ze vznikléno promyvaciho roz-
toku se oddestiluje organické rozpoultédlo a destilalni zbytek se priddvé do vychozi
suroviny nebo se promyvaci roztok pouZije pPi rozpoudténi destildtu, a to jeko
dstednd nebo uUplnd ndhrada &¢istého rozpoudtédla.

Vyhoda postupu podle vyndlezu tkvi v jeho relativni jednoduchosti a v tom, Ze
b&hem postupu nedochdzi k chemickym zm&ndm tokoferold ani k tvorbd neZddoucich vedlej-
$ich produkti. Postupem podle vyndlezu lze na b&Zn& dostupném zaPizenf{ a s pouZitim
dostupnych pomocnych ldtek piipravit tokoferolové koncentrdty s dostatednd vysokym
obsahen pfirodnich tokoferold.

Zphisob vyroby je osv&tlen na nésledujicich prikladech.
P*rd{ klaed 1

Do dvoustupnové molekuldrni odparky se pFi nést¥iku 100 kg za hodinu privédsl
dezodora¥ni kondenzdét na bdzi bezerukového Fepkového oleje, ktery obsahoval 5,5 % hmot.
tokoferold. V prvnim stupni se odstranily t&kavé podfly p¥i teplot& 180 a% 190 °C a tlaku
20 8% 30 Pa. Ve druhém stupni byl pripraven destildt pfi teplot& 220 a# 230 °C a tlaku
0,5 e% | Pa. Destildt se v ¥orZich 100 a% 200 kg rozpoustél v trojnédsobném hmotnestnim
mneZstvi acetenu ve smaltoveném duplikéteru. Obsah duplikéteru se bZhem 14 hedin pes-
tupné echladil ne ~18 *C s vznikly krystalicky pedil se pe Zdstech edd¥lil ne vekupvém
filtru. KeZfdy dil edsdtéhe krystalickéhe pedilu, tj. 5 e 10 kg se 3 aZ 4krét premyl
vZdy ssi 15 kg ecetenu ¢ tepletZ -18 a% -20 ®C. Aceten se z mate&néhe leuhu eddestileval
b&2nym zplisebem, zbytky acetenu se eddestilevely zs vekue ve filmové odparce. Aceton
z premyvacihe rezteku byl eddestilevén ste)nym zplisebem sle odddlen& s destiledni zbytek
byl vrécen zpét de prvni fédze vekuevé destilace.

Destilatni zbytek po zpracovédni mate&ného louhu se podrobil dvoustupnové molekulér~
ni destilaci. V prvnim stupni se oddestiloval t&kavy pedil pii teploté 180 aZ 190 o¢
a tlaku 80 a% 90 Pa. Ve druhém stupni byl ziskén pii teplot® 215 aZ 225 °C a tlaku
1 aZ 10 Pa destildt, ktery obsshoval 55,3 % hmot. tokoferold, 13,4 % hmot. sterolt,
5,8 % hmot. volnych mastnych kyselin, prifemZ nezmydelnitelny pod{fl &inil 79,5 % hmot.
Vyt&iek findlniho produktu, vztaZeno na v¥chez{ surevinu, &inil 6,4 % hmot., a to p¥i
vytdinosti tokoferold 64,4 % hmot.

Pri{klad 2

Dezodoradni kondenzit na bdzi bezerukového Fepkového oleje s obsshem 7,3 % hmot.
tokoferold se zpracoval v prvnim stupni ve filmové rotorové odparce p¥i teplotd
205 az 210 °C a tleku 40 a% 50 Pa a ve druhém stupni v molekuldrni odparce p¥i teplotd
230 a% 235 °C a tlaku 2 a% 4 Pa. Vykon zaPfzeni v kaZdém destiladnim stupni byl
500 a% 600 g/hodinu. 4,5 kg destildtu se pak rozpustilo ve 13 kg acetonu a roatok se
b¥hem 24 hodin ochladil na =25 oC, pridemZ vykibystalovaly doprovodné létky, které
se odfiltrovaly b&Znym zpisobem. Nésledovalo jejich promyti acetonem o teplot& -21 %c.

Z matedného louhu se pak oddestiloval aceton. Destilalni zbytek zpracoval v prvnim
stupni vakuové destilace ve filmové rotorové odparce pFi teplot& 220 aZ 225 °C a tleku
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60 aZ 65 Pa. Ve druhém stupni byl pPipraven destildt - findlni produkt, o sice destilaci
v molekuldrni odparce pii teplotd 210 aZ 215 °C a tlaku 10 a% 15 Pa, Vy¥kon Jjednotlivych
destila¥nich stupnd byl 500 a% 600 g/hodinu, Findlni produkt obsshoval 51,9 % hmot.
tokoferolt. VytdZek findlniho produktu, vztaZeno na vychozi surovinu, &inil 7,2 % hmot.
a to phl vytéZnosti tokoferold 51,2 %.hmot.

PHiklad 3

Dezodora&ni kondenzdt mé bézi sojového oleje obsahujici 10,7 % hmot. tokoferold
byl zpracovén postupem uvedenym v p¥fkladu 1. Ziskany findlni produkt obsshoval 55,9 %
hmot. tokoferold. VytdZek findlniho produktu, vztaZeno na vy¥chozi surovinu, ¥inil 10,7 %
hmot., a to pfi vyt&Znosti tokoferold 55,6 % hmot.

Pr{klad 4

Dezodora®ni kondenzdt na bdzi sluneénicového‘oleje obsshujici 3,9 % hmot. tokofero-
14 byl zpracovén postupem uvedenym v p¥ikladu 1 s tim rozdilem, Ze k rozpustdni 30 kg
destildtu bylo pouZito 200 kg promyvactho roztoku z predchdzejfcich Zarii, ktery
obsahoval 160 kg acetonu a 40 kg rozpustdnych ldtek. Z{skeny koncentrdét obsahoval 48 %
hmot. tokoferold, a to p¥i vyt¥iku findlniho produktu 4,6 % hmot. a vyt&Znosti toko-
ferold 64 % hmot.

P 1{klad )

Sm&s 20 % hmot. dezodora&niho kondengétu z bezerukového repkového oleje a 80 %
hmot. dezodoradniho kondenzdtu ze sdjového oleje, kterd obsahovela 5,5 % hmot. toko=-
ferold byla zpracovédna postupem uvedenym v prikladu ! s tim rozdflem, %e destiladni
zbytek po oddestilovéni acetonu z mate&ného louhu se destiloval v prvnim stupni v roto-
rové odparce pii teplotd 210 aZ 215 %C a tlaku 50 a% 60 Pa a ve druhém stupni ve stejné
odparce pii teploté& 240 %C a tlaku 20 a% 25 Pa. Koncentrdt obsahovel 56 % hmet. tekefe-
relfi, vytd¥¥ek findlnihe preduktu, vzteZene ne vychezi surevinu, &inil 6,3 % hmet., o te
pfi vitdZnesti tekefereld 64 % hmet.

Zpldsob vyroby tokoferolového koncentrdtu podle vyndlezu se uplatni zejména v tuko-
vém primyslu pii zpracovédni vedlejdich produktd vznikajfcich p¥i vyrob& nebo daldim
zpracovénim roatlinnycﬁ olejd. Vlastni koncentrdt je vhodny jako p¥isada potravin a
krmiv, k pfipravé dietetickych vyrobkd, jako antioxidadni p¥iseda olejh a tukl a jako
vychozi produkt k p¥ipravd jednotlivych tokoferold & jejich derivétd.

PREDMET VYNALEZU

1, Zpisob vyroby tokoferolového koncentrdtu destilaci = krystalizaci z vedlej3ich
produktd z vyroby a zpracovdni rostlinnych olejl, vyznaleny tim, Ze se vychoz{ surovina
podrobuje dvoustupnové destilaci,tsk, Ze se v prvnim stupni odstrahujl t&kavé podfly
p¥i teplot® 180 a% 220 °C a tlaku 10 a% 160 Pa a ve druhém stupni se molekuldrni destila-
ci pri teplot& 200 aZ 250 °C a tlaku 0,5 a% 10 Pa pripravuje destildt, ktery se pak roz-
pousti v acetonu, pfiemZ na 1 hmot. dil destildtu pfipadéd 1 aZ 5 hmot. dild ascetonu,
vznikkly roztok se b&hem 2 aZ 24 hodin postupn& ochlazuje na teplotu -1 .aZ -30 °C,
pFfidemz krystaluj{ doprovodné létky, které se pak odd¥luji a promyvajil acetonem o teplo-
t& -1 a¥ =30 °C, priZem# na | hmot. dfl promyvand ldtky piipadd | af 20 hmot, dflt
acetonu, z matedného louhu se oddestiluje a destiladni zbytek se podrobuje dvoustupno-
vé destilaci tak, %e se v prvni stupni odstranuje t&kavy podil p#i teplotd 170 a¥ 230 %¢
a tlaku 10 a% 100 Pa, nalei se ve druhém stupni p¥i teploté 210 a% 250 °C a tlaku
1 aZ 100 Pa, vyhodn& molekuldrni destilacf, pPipravuje destildt obsshujicf 45 aZ 60 %
hmot, tokoferold.
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2. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze se z roztoku vzniklého promfvénim vykrysta-

lovanych, odd&lenych doprovodnych ldtek oddestiluje aceton a destilaéni zbytek se phi-
ddvéd do vychozi suroviny. :

3. Zptisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e se pri rozpou¥tdni destildtu aceton alespon
2 ésti nahrazuje roztokem vzniklym promyvénim vykrystalovenych, odd&lenych doprovod-
nych ldtek, pridemZ takto pF¥ipreveny roztok obsshuje na ! hmot. dil rozpustdnych létek
1 aZz 5 hmot., di{l} acetonu.
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