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(57) Abstract

Starting from a mixture containing tocopherol, fats and/or derivatives of fats, in particular fatty acids, and optionally ster-
ol and/or sterol derivatives, the free fatty acids present in the mixture are esterified using a lower alcohol. The mixture with the
lower alcohol is then transesterified in the presence of a basic catalyst. Following the transesterification, excess lower alcohol is
distilled off from the reaction mixture. The transesterification catalyst and any glycerin which may be present are separated off
and the fatty-acid alkyl ester distilled off from the mixture. The method is suitable for use with many different starting mixtures
and does not use any solvents with toxic or polluting effects. High yields are obtained with limited thermal effects. The method
can also be carried out economically on an industrial scale. It is possible to isolate tocopherol and sterol simultaneously.

(57) Zusammenfassung

Ausgehend von einem Tocopherol, Fette und/oder Fettderivate, insbesondere Fettsiuren, und gegebenenfalls Sterol und/
oder Sterolderivate enthaltenden Gemisch verestert man die im Gemisch vorhandenen freien Fettsduren mit einem niederen Al-
kohol. Danach wird das Gemisch mit dem niederen Alkohol in Gegenwart eines basischen Katalysators umgeestert. Nach der
Umesterung destilliert man den {iberschiiBigen niederen Alkohol aus dem Reaktionsgemisch ab. Der Umesterungskatalysator so-
wie das gegebenenfalls enthaltene Glycerin wird abgetrennt, und der Fettsdurealkyltester wird aus dem Gemisch abdestilliert.
Das Verfahren ist fiir viele unterschiedliche Ausgangsgemische anwendbar und arbeitet ohne toxikologish und 6kologish bedenk-
liche Losungsmittel. In thermisch schonender Weise werden gute Ausbeuten erreicht. Das Verfahren ist in wirtschaftlicher Weise
im technischen MaRstab durchfiihrbar. Die gleichzeitige Gewinnung von Tocopherol und Sterol ist moglich.
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Gewinnung von_Tocopherol und Stero]l

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum gleichzeitigen Gewinnen von
Tocopherol und Sterol, aus einem Tocopherol, Fette und/oder Fettderivate,
insbesondere Fettsduren, und Sterol und/oder Sterolderivate enthaltenden
Gemisch, insbesondere einem Dampferdestillat natiirlicher Ole und Fette.

Tocopherolverbindungen sind in vielen pflanzlichen und tierischen 0len
enthalten und werden auch als Vitamin E bezeichnet. Die Bezeichnung Vita-
min E bezieht sich auf die physiologische Wirkung dieser Nahrungsmittel-
inhaltsstoffe.

Es sind 8 natiirlich vorkommende Substanzen mit Vitamin-E-Wirkung bekannt.
Sie sind Derivate des 6-Chromanols und gehdren zu 2 Gruppen von Verbin-
dungen. Die erste Gruppe leitet sich vom Tocol ab und trdgt eine gesit-
tigte isoprenoide Seitenkette mit 16 C-Atomen. Zu dieser Gruppe gehdren
alpha-, beta-, gamma- und delta-Tocopherol. Die Verbindungen unterscheiden
sich im Methylierungsgrad am Benzolkern des Tocols. Alpha-Tocopherol ist
dabei die Substanz mit der stérksten biologischen Vitamin-E-Wirkung und
der groBten technischen und wirtschaftlichen Bedeutung. Es ist das domi-
nierende Tocopherol im menschlichen und tierischen Gewebe.

Die zweite Gruppe von Substanzen mit Vitamin-E-Wirkung sind die Derivate
des Tocotrienols. Sie unterscheiden sich von den anderen Tocopherol-Homo-
logen durch die ungesdttigte isoprenoide Seitenkette mit 16 C-Atomen. Die
natiirtich vorkommenden Toco-Enole zeigen ebenfalls eine Vitamin-E-Wirkung
und werden iiblicherweise zusammen mit den gesittigten Tocopherol-Homologen
aus ihren natiirlichen Quellen bei der Gewinnung von Vitamin E isoliert.
Die Bezeichnung "Tocopherol" soll in dieser Anmeldung auch diese Tocophe-
rol-Homologen, also alle Substanzen mit Vitamin-E-Wirkung, umfassen.
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Die Tocopheroie finden wegen ihrer oxidationshemmenden Eigenschaften An-
wendung im Nahrungsmittel- und im kosmetisch-pharmazeutischen Bereich so-
wie als Zusatz in auf natiirlichen Olen basierenden Anstrichfarben.

Die Bezeichnung "Sterol" umfaBt in dieser Anmeldung die Sterole, die auch
Sterine genannt werden. Beide Bezeichnungen "Sterol" und "Sterin" werden
in dieser Patentanmeldung als gleichbedeutend benutzt. Die Sterole sind
l-wertige sekunddre Steroidalkohole mit 27 bis 30 Kohlenstoffatomen, die
die Grundstruktur des Gonans besitzen. Das Kohlenstoffatom 3 des Gonans
trdgt die Hydroxylgruppe. Die strukturellen Unterschiede der einzelnen
bisher in der Natur gefundenen Sterole bestehen im Auftreten von Doppel-
bindungen innerhalb des Ringsystems, im Eintritt von Substituenten an be-
vorzugten Stellen und in der Konstitution der Seitenkette, die am Kohlen-
stoffatom 17 des Gonans verankert ist.

Der wichtigste Vertreter der Sterole ist das Cholesterin, das frei oder
verestert in tierischen Organen und Fliissigkeiten, insbesondere im Gehirn,
im Riickenmark, den Nebennieren, im Lebertran und im Wollfett vorkommt.
Cholesterin gehdrt zu den sogenannten Zoosterinen, mit denen man die in
tierischen Fetten enthaltenen Sterine bezeichnet. Die pflanzlichen Sterine
werden Phytosterine genannt. Die wichtigsten Vertreter sind Ergosterin,
Stigmasterin, Campesterin und Sitosterin. Die Sterine oder Sterole sind
wertvolle Ausgangsstoffe in der Synthese von Pharmazeutika, insbesondere
von Steroidhormonen, z.B. Corticosteroiden und Gestagenen. Zum Beispiel
kann Stigmasterin leicht zum Progesteron umgewandelt werden.

Die Ausgangsgemische zum Gewinnen von Tocopherol und Sterol konnen eine
Vielzahl von pflanzlichen und tierischen Substanzen sein. Die hoéchsten
Konzentrationen von Tocopherol finden sich in pflanzlichen Olen wie Wei-
zenkeim-, Mais-, Soja- und Palmkerndl. Tocopherol findet sich jedoch auch
in anderen Pflanzendlen, zum Beispiel Safiortl, ErdnuBbl, Baumwollkeimdl,
Sonnenblumend1, Raps6l, Palmél und anderen Pflanzendlen.

Die natiirlichen Pflanzentle enthaiten nur geringe Mengen an Tocopherol.
Eine Aufkonzentrierung ist fiir gewerbliche Anwendungen erwiinscht. Verun-
reinigungen sollen ferner abgetrennt werden, um die antioxidierende
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Wirkung und die Vitamin-E-Aktivitdt zu verstérken. Die wichtigsten natiir-
lichen Quellen fiir Tocopherol sind daher nicht die Pflanzentle selbst,
sondern die bei der Desodorierung pflanzlicher und tierischer (le anfal-
lenden Wasserdampfdestillate, die auch Dampferdestillate genannt werden.
Hier fallen die Tocopherole zwar konzentriert, aber gemischt mit Sterol
und Sterolestern, freien Fettsduren sowie Triglyceriden an. Besonders in-
teressant ist das Destillat aus der Desodorierung von Sojadl. Auf die be-
sondere Eignung von Sojadl als Quelle fiir Tocopherole wird zum Beispiel in
Fat Sci. Technol., 91. Jahrgang, 1989, S. 39 bis 41, in einem Vergleich
der Desodorierungsdestillate von Soja- und Rapsél hingewiesen. Das Soja-
dampferdestillat enthdlt etwa 10 Ma % Mischtocopherole und in gleicher
GroBenordnung Sterole, die in iiberwiegender Menge in ihrer Esterform vor-
1iegen.

Zum Aufkonzentrieren von Tocopherol sind unterschiedliche Verfahren be-
kannt, némlich Veresterung, Verseifung und fraktionierende Extraktion. So
werden Tocopherol-Konzentrate nach der DE 31 26 110 Al aus Nebenprodukten
der Desodorierung von Olen und Fetten dadurch gewonnen, daB die in diesen
enthaltenen freien Fettsduren durch Anlagerung eines Alkohols verestert
oder die freien Fettsduren aus den Destillaten abdestilliert werden, wo-
raufhin diese Produkte einer Hydrierung wund anschiieBend einer
Losungsmittelfraktionierung zur Extraktion der Tocopherole unterworfen
werden. Aus dem gleichen Dokument ist ein anderes Verfahren zum Aufkon-
zentrieren von Tocopherol bekannt. Hier werden die Desodorierungsde-
stillate einer Umesterung mit Methanol unterworfen und die Fettsdureme-
thylester abdestilliert. Der Riickstand wird durch Molekulardestillation
aufkonzentriert.

Ein weiteres, aus der EP 171 009 A2 bekanntes Verfahren bringt das Toco-
pherol-haltige Material mit einer ausreichenden Menge eines polaren or-
ganischen Ldosungsmittels in Kontakt, das die Tocopherole, aber nicht die
Verunreinigungen 16st. Die mit Tocopherol angereicherte polare Phase wird
abgetrennt und aus dieser das Tocopherol gewonnen.

Ferner ist die Abtrennung der Tocopherole durch Adsorption an basischen
Anionenaustauschern bekannt. Diese Variante ist mdglich, wenn das Gemisch



WO 94/05650 PCT/EP93/02207
-4 -

keine oder nur wenig Fettsduren enthdlt. Die Sterole, Glyceride und andere
neutrale oder basische Substanzen werden nicht adsorbiert (Ulimanns En-
zyklopddie der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 23, 1984, S. 645).

Die GB 2 145 079 A beschreibt in einem Beispiel die Verwendung saurer Io-
nenaustauscher als Katalysator zur Veresterung von in Rapsdl-Destillat
enthaltenen freien Fettsduren mit 5 Volumenteilen Methanol, bezogen auf 1
Volumenteil Desodorisierungsdestiliat. Da in Methanol unlésliche
Bestandteile ausfallen, wird die Veresterung in einer Wirbelschicht
vorgenommen. Die Notwendigkeit der Wirbelschicht fiihrt zu einem
aufwendigen Verfahren, dessen Wirtschaftlichkeit bei groBtechnischer
Durchfiihrung zweifelhaft ist.

Mit einem weiteren, aus EP 333 472 A2 bekannten Verfahren zum Herstellen
hochkonzentrierter Produkte mit Tocopherol und Tocotrienol aus Palmdldamp-
ferdestillat ist nur die Gewinnung von Tocopherol, nicht aber die von
Sterol mdglich. Fiir die Umesterung von Sterolestern sind ndmlich aufgrund
der relativ niedrigen Reaktionsgeschwindigkeiten Reaktionszeiten von etwa
2 Stunden erforderlich, die mit den in diesem Verfahren und zur Umesterung
von Glyceriden ausreichenden Reaktionszeiten von 10 Minuten und mehr nicht
erreicht werden.

AuBerdem ist die fraktionierte Kristallisation zur Abtrennung der Sterole
von den Tocopherolen nach der Aufkonzentrierung bekannt. Dabei geht Toco-
pherol in Losung und Sterol kristallisiert aus. Auch eine destillative
Trennung von Tocopherol und Sterol ist moglich, aber dabei wird Sterol,
zumindest zum Teil, zerstort.

Die bekannten Verfahren zum Gewinnen von Tocopherol und Sterol haben un-
terschiedliche Nachteile.

Die Extraktionsverfahren missen oft auf das Ausgangsgemisch abgestimmt
werden, da die darin enthaltenen Begleitstoffe die Extraktion stark be-
einfiussen und die gewiinschten Wertprodukte Tocopherol und Sterol bei
gleichem Extraktionsverfahren und unterschiedlichen Ausgangsgemischen
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nicht immer in die gewiinschte Phase gehen. Die bekannten Extraktionsver-
fahren verwenden auBerdem gesundheitlich bedenkliche Losungsmittel.

Ionenaustauscher wirken spezifisch auf das Ausgangsmaterial, erfordern
eine gute Vorreinigung des Gemisches und ermdglichen keine simultane Auf-
konzentrierung von Tocopherol und Sterol.

Tocopherol wird in einer in dem Dokument DE 31 26 110 Al beschriebenen
Variante nach einer Veresterung der freien Fettsduren mittels mehrwertiger
Alkohole einer Molekulardestillation oder einer Wasserdampfdestillation
unterworfen, um ein Destillat mit einem hohen Tocopherolgehalt zu erhal-
ten. Der Verfahrensschritt der Molekulardestillation ist jedoch im tech-
nischen MaBstab unwirtschaftlich, und die Wasserdampfdestillation fiithrt zu
einer hoheren thermischen Belastung, die die Sterole zumindest teilweise
zerstort. Im letzteren Fall kann also nur das thermisch stabilere Toco-
pherol in guter Ausbeute gewonnen werden.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein fir viele unter-
schiedliche Ausgangsgemische anwendbares Verfahrens zum gleichzeitigen
Gewinnen von Tocopherol und Sterol bereitzustellen, das ohne toxikologisch
und okologisch bedenkliche L&sungsmittel arbeitet, thermisch schonend
vorgeht, gute Ausbeuten erreicht und in wirtschaftlicher Weise im tech-
nischen MaBstab durchfiihrbar ist.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch geldést, daB man

1) im Gemisch vorhandende freie Fettsduren mit einem niederen Alkohol,
bevorzugt Methanol, verestert, wobei man 0,4 bis 1,6, insbesondere 1
bis 1,5, Volumenteile Gemisch mit einem Volumenteil des niederen Al-
kohols verestert,

2) danach das Gemisch mit dem niederen Alkohol in Gegenwart eines basi-
schen Katalysators umestert,

3) nach der Umesterung den iiberschiissigen niederen Alkohol aus dem
Reaktionsgemisch abdestilliert,

4) den Umesterungskatalysator sowie gegebenenfalls das enthaltene Gly-
cerin, insbesondere durch Waschen, abtrennt,
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5) den  Fettsdurealkylester, insbesondere  nach  Abtrennung  des
Umesterungskatalysators, aus dem Gemisch abdestilliert und

6) gewiinschtenfalls Tocopherol und Sterol in an sich bekannter Weise
trennt.

Die im Ausgangsgemisch enthaltenen freien Fettsduren werden in einem
ersten Schritt mit einem niederen Alkohol zu Fettsdurealkylester, insbe-
sondere Fettsduremethylester, umgesetzt, um eine Verseifungsreaktion mit
dem im ndchsten Schritt eingesetzten Umesterungskatalysator auszuschlie-
Ben. Mit dem angegebenen Bereich von 1 bis 1,5 Volumenteilen Gemisch zu
niederem Alkohol sind besonders hohe Reaktionsgeschwindigkeiten erreich-
bar. Bei Gemischen ohne freie Fettsduren kann dieser erste Schritt ent-
fallen. Im nachfolgenden Verfahrensschritt, der Umesterung, werden die
Sterol-Fettsdure-Ester zu Sterol und Fettsduremethylester umgesetzt. Die
Partial- und Trigiyceride reagieren zu Glycerin und Fettsduremethylester.
Das im Gemisch enthaltene Tocopherol reagiert nicht. In manchen F&llen
liegen nicht nur Tocopherole, sondern auch Tocopherol-Ester im Ausgangs-
gemisch vor, zum Beispiel im Sojadl-Dampferdestillat mit 0,5 Ma %. Die
Ester werden in diesem Schritt in Tocopherole umgesetzt. Fiir den nichsten
Verfahrensschritt, die Abdestillation des iiberschiissigen niederen Alko-
hols, ist es besonders vorteilhaft, wenn in den vorangegangenen Stufen ein
moglichst kurzkettiger Alkohol eingesetzt worden ist, insbesondere Metha-
nol. Auf diese Weise 1dBt sich die thermische Belastung niedrig halten.
Vor der Abdestillation der Fettsaurealkylester empfiehlt sich neben der
Abtrennung des Glycerins, das in der Umesterungsstufe aus gegebenenfalls
vorhandenen Triglyceriden entstanden ist, auch die Entfernung des
Umesterungskatalysators. Der Katalysator liegt im wesentlichen in Form von
Alkaliseife vor, die bei der Destillation stéren und zum Beispiel zur Er-
hohung des Siedepunktes fiihren konnte. Nach der Abtrennung der Fett-
sdurealkylester erhdlt man ein hochaufkonzentriertes Tocopherol-Sterol-
Gemisch, aus dem Tocopherol und Sterol voneinander in an sich bekannter
Weise, zum Beispiel durch Kristallisation getrennt werden kénnen.

Ein groBer Vorteil des erfindungsgemdBen Verfahrens liegt in der Vielsei-
tigkeit der Anwendung auf unterschiedliche, Tocopherol und Sterol enthal-
tende Gemische. Insbesondere ist es vorteilhaft, wenn man von Sojasl-
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Dampferdestillat ausgeht. Dieses wird durch Wasserdampfdestillation des
rohen Sojadls als erste Stufe des Desodoriervorganges gewonnen. Das De-
stillat enthdlt etwa 20 % Sterol, 8 % Tocopherol, 20 % freie Fettsduren
und als Hauptbestandteil Triglyceride (Ullmann, a.a.0.).

Aber auch Dampferdestillate anderer (le lassen sich mit dem Verfahren
verarbeiten, zum Beispiel Rapsdl-Destillate.

Das Verfahren ist jedoch nicht auf Diampfer-Destillate pflanziicher Ole und
Fette beschrédnkt. Es 13dBt sich auch vorteilhaft auf Tallél anwenden.
Talldl ist eines der wirtschaftlich wichtigsten Nebenprodukte des
Cellulose-Sulfat-Verfahrens bei der Papierherstellung. Es wird durch An-
sduern des bei diesem Verfahren anfallenden Natriumsalz-Gemisches von
Harz- und Fettsduren erhalten. Talldl ist ein natiirliches Gemisch aus
Harzsduren vom Typ der Abietinsdure, gesd@ttigten und ungesdttigten Fett-
sduren sowie Fettsdureestern und Unverseifbarem. Das Unverseifbare enthdlt
neben hdheren Alkoholen und Kohlenwasserstoffen auch Sterole.

Auch andere, Tocopherol-enthaltende Gemische lassen sich mit dem erfin-
dungsgemdBen Verfahren aufarbeiten, zum Beispiel der bei der Rapsdi-Me-
thylester-Herstellung anfallende Riickstand, der ebenfalls Sterole und
Sterolester enthélt.

In einer bevorzugten Ausgestaltung des erfindungsgemdBen Verfahrens ver-
estert man die Fettsduren in Gegenwart eines, insbesondere in einem Fest-
bettreaktor vorliegenden, stark sauren Ionenaustauschers bei Temperaturen
von 60 bis 100° C, insbesondere von 65 bis 70° C. Vorteilhaft und iiberra-
schend war der deutlich geringere Verlust von Tocopherol durch die Los-
lichkeit in Methanol als bei einer destillativen Abtrennung der Fettsau-
ren. Bei der Veresterung der Fettsduren liegt das Verhdlitnis der Volumen-
strome zwischen Dampferdestiliat und niederem Alkohol zwischen 1,1 und 1,7
und vorzugsweise bei 1,4. Die Verweilzeit im Festbettreaktor betrdgt 1 bis
2, vorzugsweise 1,6 Stunden. Diese Angabe bezieht sich auf das tatsdchlich
vorhandene freie Volumen. Bei der Veresterung werden an den aktiven Zen-
tren des stark sauren lonenaustauschers die im Gemisch vorhandenen Fett-
sduren zu Fettsdurealkylester umgesetzt.
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Im AnschluB an die Reaktion wird der iiberschiissige niedere Alkohol, also
in der Regel Methanol, in einem Phasenabscheider abgetrennt. Der Alkohol
enthdlt auBerdem den iiberwiegenden Teil des bei der Veresterung entstan-
denen Wassers.

Nach der Umesterung und der Entfernung des UberschuBalkohols aus dem Re-
aktionsgemisch wird der Katalysator und das eventuell vorhandene Glycerin
aus dem Gemisch entfernt. Vorher wird vorzugsweise der Katalysator durch
Ansduern mit einer anorganischen Sdure neutralisiert.

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Ausfiihrungsbeispielen nédher
erldutert, ohne daB eine Beschrdnkung auf diese Beispiele vorgenommen
werden soll.

Beispiele

Beispiel 1: Veresterung der Fettsduren

Sojadampferdestillat mit einer S&urezahl von 70 wurde mit einem Volumen-
strom von 0,094 1/h zusammen mit 0,067 1/h Methanol in eine 0,3 m lange
Glassdule, aufgeschiittet mit Katalysator, namlich mit einem stark sauren,
makropordsen Ionenaustauscherharz (Lewatit K 2631), geférdert. Der Durch-
messer der Sdule betrug 0,07 m. Das Gemisch wurde in einem Glasbehdlter
nach einer Verweilzeit von 1,6 h aufgefangen und dekantiert. Eine an-
schlieBende Eindampfung, um das Methanol/Wassergemisch von der Fettphase
zu trennen, erfolgte unter Vakuum. Eine abschlieBend bestimmte Saurezahl
ergab einen Wert von 1,3. Das entsprach einem Umsatz von 98 %, bei ver-
nachldssigbarem Verlust an Tocopherol. Das Material ist somit fiir den
nachfolgenden Umesterungsschritt entsduert worden.

Beispiel 2: Umesterung der Glvceride und Sterolester

Das im ersten Schritt entsduerte Sojadampferdestillat mit einer Saurezahl
von etwa 1 wurde in einem Riihrreaktor mit Methanol und dem basischen Ka-
talysator in Kontakt gebracht. Die Reaktionstemperatur lag dabei zwischen
60 und 90°C, vorzugsweise bei 65°C. Bezogen auf das eingesetzte
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Sojadampferdestillat wurden 40 - 80 % Methanol (vorzugsweise 50 - 60 %)
und 0,8 - 1,5 % Katalysator (vorzugsweise 1 %) eingesetzt. Als Katalysator
wurde vorzugsweise Natriummethylat verwendet. Moglich sind auch andere
basische Katalysatoren, wie zum Beispie! Natrium-, Kalium und
Lithiumhydroxid, etc. Die Reaktionszeit betrug bei 65° C ca. 2 h. Nach der
Umesterung waren die Sterolester zu mindestens 90 % und die Glyceride zu
mindestens 95 % umgesetzt.

Beispiel 3: Umesterung der Glyceride und Sterolester

2,8 kg entsduertes Sojadampferdestillat mit einer Sdurezahl von 1,9 wurde
mit 1,4 kg Methanol, in das vorher 192 g 30 %iges methanolisches Natrium-
methylat geldst wurde, in Kontakt gebracht. Das Gemisch wurde unter stédn-
digem Riihren auf 65° C erwdrmt und 2 h bei dieser Temperatur gehaiten. Um
Tocopherolveriuste zu vermeiden, wurde eine Stickstoffatmosphare iiberla-
gert.

Das Ausgangsgemisch enthielt rund 6 % freie Sterole, nach Umesterung wurde
nach Abzug des Methanolanteiles 16 % ermittelt. Der anféngliche Glycerid-
anteil von 25 % sank auf 1,2 % ab. 90 % der Glyceride waren Monoglyceride.
Trigiyceride waren nicht mehr nachweisbar.

Beispiel 4: Entfernung des UberschuBmethanols und Abtrennung von Kataly-
sator und Glycerin

In AnschluB an die Umesterung wurde das iberschiissige Methanol aus dem
Reaktionsgemisch bei einer Temperatur von 90° C und 100 mbar abdestil-
Tiert.

Das entmethanolisierte Reaktionsgemich enthielt den eingesetzten Kataly-
sator hauptsdchlich in Form der Alkaliseife. Um den Katalysator aus dem
Dampferdestillat zu entfernen, wurde 2,2 kg entmethanolisiertes Sojadamp-
ferdestillat mit 148 g 3 %iger Sa]zsaure angesduert und mit 1,1 kg Wasser
gewaschen. Im Dekanter wurden beide Phasen separiert.

Beispiel 5: Methylesterabtrennung
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Nach einer Destillation des gebildeten Methylesters aus dem Produkt von
Beispiel 4 wurde ein Gemisch erhaliten, das als Hauptkomponenten 40 Ma %
freie Sterole und 30 Ma % Tocopheroie enthielt.
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Patentanspriche

1. Verfahren zum gleichzeitigen Gewinnen von Tocopherol und Sterol, aus
einem Tocopherol, Fette und/oder Fettderivate, insbesondere Fettsdu-
ren, und Sterol und/oder Sterolderivate enthaltenden Gemisch, insbe-

sondere einem Dampferdestillat natiirlicher Ole und Fette,

dadurch gekennzeichnet,

daB man
1)

‘im Gemisch vorhandene freie Fettsduren mit einem niederen

Alkohol, bevorzugt Methanol, verestert, wobei man 0,4 bis
1,6, insbesondere 1 bis 1,5, Volumenteile Gemisch mit ei-
nem Volumenteil des niederen Alkohols verestert,

danach das Gemisch mit dem niederen Alkohol in Gegenwart
eines basischen Katalysator umestert,

nach der Umesterung den iiberschiissigen niederen Alkohol
aus dem Reaktionsgemisch abdestiliiert,

den Umesterungskatalysator sowie das gegebenenfalls ent-
haltene Glycerin, insbesondere durch Waschen, abtrennt,
den Fettsdurealkylester, insbesondere nach Abtrennung des
Umesterungskatalysators, aus dem Gemisch abdestilliert und
gewiinschtenfalls Tocopherol und Sterol in an sich bekann-
ter Weise trennt.

2. Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB man von Sojadl-Dampferdestillat ausgeht.

3. Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB man von Talld1 ausgeht.

4, Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet,
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daB man die Fettsduren in Gegenwart eines, insbesondere in einem
Festbettreaktor voriiegenden, stark sauren Ionenaustauschers bei
Temperaturen von 60 bis 100° C, insbesondere von 65 bis 70° C,
verestert.
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