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Spdsob pripravy koncentrdtov tokoferolov
& sterolov z kondenzdtu po dezodordcii
rastlinnych olejov

(57Rric8enie sa tyka oboru potravindrstva a
farmdcie a riedi pripravu koncentrétov to-
koferolov a sterolov z dezodoraéného kon-
denzdtu. Postupuje sa tym spdsobom, Ze de-
zodoradny kondenzdt sa lisuje pri tlaku
0,4-1,2 MPa, zisksny kvepalny podiel,
predstavujlici 40-60 % z vychodigkového
mnoZstva, sa podrobuje trojstupriovej vy-
sokovdkuovej destildcii zo stieraného
filmu pri tlsku 1-100 Pa, &éim sa ziska
postupne prvé destildtoyéd frekcia v mnoZst-
ve 60-70 % z néstreku, dalej druhdé desti-
lédtové frekeis v mnoZstve 10-20 % z néstre-
ku s 4-8 % hm., tokoferolov s 10-18 % hm.
sterolov, a konedne tretia destilédtova
frekeia v mnoZstve 3-8 % hm. z ndstreku

s 12-18 % hm, tokoferolov a 18-25 % hm.
sterolov. Za d&elom delBieho zvyfenia ob-
sahu tokoferolov a sterolov v druhej des-
tildtovej frakcii sa tdto frakcia zmieZa

s prafkovym Ca0, alebo Ca/CH/2, zghreje
sa, po schladeni sa zmieda s acetonom,
acetonovy roztok sa oddeli od zrazeniny
vdpenatych mydiel a po odpareni acctonu
obsahuje 7-16 % hm. tokoferolov a 18-36

% hm, sterolov. Tito zmes je moZné zné-
mymi postupmi rozdelit, koncentrdt toko-
ferolov pouZit' pre krmovinérske udely pre
zvySenie kvality a stability masovych vy-
robkov a koncenirét sterolov vo fermdcii

v syntéze steroidnych hormonov.
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a gposobu pripravy koncentrdtov tokoferolov a sterolov s kondenzé-

Vynélez sa tyk
rastlimyjch olejov vékuovou destildciou vodnou parou.

tu, ktory vznikéd pri dezodordéceii
Podla doteraz znémych postupov sa na pripravu koncentrdtov tokoferolov a sterolov
2 dezodoratného kondenzdtu vyuZiva najmé extrekcia sistavemi rozputediel nepriklad
podta Fr. 1 360 750, pripadne spojend s predchddzajdcou esterifikicou volnych mastnych
Xkyselin glycerinom podTa Ger. 3126103 & Jap. Kokal 57, 144 281l. Podla Fr. 1 360 759
sa extrahuje zmesou rozpystadiel regkind zmes po esterifikdcii dezodora¥ného kondenzé-
tu s metenolom. Nevyhodou tfchto postupov je spotreba ye]!ka?ch objemov orgenickych
rozpigtadiel, ich nékladnd regenerdcia, nizka selektivita a prevddzkové problémy
s oddelovanim féz. SG znéme tieZ postupy, zalofend na zmydelneni pritomnych glyceridov
a neutralizdcii volnych mastnych kyselin do formy alkalickych mydiel a ich ndslednej
extrokeie vhodnym rozpistedlom, v ktorom alkalické mydld si nerozpustné, neprikled
podla Jep. Kokai 57, 156 482, Nevyhodou tychto postupov je najmd dlhodobé posobenie
silne alkalického prosiredia na tokoferoly, s &fm stvisi ich oxida&né odbiiranie, Po-
stupuje sa tieZ tek, Ze podla U. S. 3 993 756 glyceridy dezodora&ného kondenzédtu sa

prevedd preesterifikdciou na metylestery a tieto sko prchavejsie sa oddelia molekulo-

vou éestildciou, alebo naopak podla Jap. Kokei 82, 16 878 sa vol'qé masiné kyseliny
tildciou se oddestilujui

via¥u glycerinom do neprchavych esterov a molekulovou des
prchavejsie tokoferoly & steroly. Nevyhodou tychto posiupov je spotreba veXkych
mnoZstiev resktantov a nevyhnutné Uprava reakénej zmesi pred molekulovou destiléciou, .
Postupy vyuiivajice iontomenide, napriklad podl’a Jop. Kokai 74, 85 222; 60, 178 883;
60, 185 766; 60, 42 495 a U.S. 4 594 437, si mdlo produktivne. Je znédmy tie¥ postup
podla Jap. Kokei 58, 15 596, vyui{vejdei viazenie voInych mastnych kyselin do formy
nerozpustnych vépenatych ‘solf s ndslednou extrakciou zmesi acetdnom, Jeho nevyhodou je,
%e sa pracuje s celym objemom dezodoratného konenzdtu, vyZaduje se dlhdé doba reakcie @

velky pFebytok acetdnu.

VSetky tieto nevyhody sd odstrdnené pri sposobe pripravy koncentrdtov tokofero~
lov a sterolov z dezodoradného kondenzétu podla vyndlezu, ktorého podstatou je, Ze
dezodoradény kondenzdt s &islom kyslosti 80 - 130 mg KOH/g s obsahom tokoferolov
0,8 - 2 % hm. a sterolov 1,6 - 5 % hm. sa lisuje pri tlaku 0,4 - 1,2 MPa 2 teplote
10 - 25 °C a kvapelny podiel v mnoZstve 4% - 60 % z vychodiskdvého materidlu, obsahu-
jei 1,5 — 4 % hm. tokoferolov a 3 ~ 10 % hm, sterolov, sa podrob{ postupnej trojstup-
Sovej vékuovej destildeii v stiersnom filme pri tleku neskondenzovateInych plynov
1 - 100 Pa, pridom sa ziska prvéd destildtovéd frakeia v mnoZstve 60 — 70 % z néstre-
xu s &fslom kyslosti 100 - 130 mg KDH/g, dalej druhd deatilétovd frakeia v mnoZstve
10 - 20 % z néstreku s &fslom kyslosti 80 - 115 mg KOH/g s obsahom tokoferolov
4 - 8 % hm, a sterolov 10 - 18 % hm., a tretia destildtovd frekeia v mnoZstve 3 - 8%
hm. z ndstreku s &{slom kyslosti 35 - 45 mg KOH/g s obsahom tokoferolov 12 -~ 18 % hm.
hm., prifom druhd destildtovéd frakeia ze \€elom zvySenia obsshu
tokoferolov & sterolov sa zmieda s prégkovym oxidom alebo hydroxidom vépenatym v mdlo-
vom pomere 2:1 - 4:1 vodi pritomnym mastnym kyseliném, vyhreje sa na teplotu 7 - 90 °C,
schiadf sa na teplotu 40 - 50 %, pridé sa acetén v hmotnostnom pomere 0,8:1 - 1,2:1

vo¥i druhej destildtovej frakeil, vznikld zrezenina sa oddelf od roztoku a dvekrét sa
m acetdnu na premyvanie je rovnaky ako objem ace-

premyje acetdnom tak, Ze celkovy obje
ténu na pﬁvodmi extrakeiu, potom acetdnové roztoky sa spoja a po odparen{ acetdnu sa
8 -~ 36 % hm. sterolov.

sicks materidl, obsahujiei 7 - 16 % hm. tokoferolov a 1

a sterolov 18 - 25 %

Postup pripravy koneentrdtov tokoferolov a sterolov z dezodoraéného kondenzétu
podl'a vynilezu md rad vyhod. Na oddelenie podstatnej fasti balastnych volnych masinych
kyselin, ktoré z ntadiska tokoferolov a sterolov zrieduji dezodoradny kondenzdt, sa
vyuZiva fyzikédlna operdcis v podstate tlakovej filtrdcie, &im sa mnoZstvi spracoviva-
nej suroviny v Jalsom postupe zniZi zhruba ne polovicu, prifom do kvepalného podielu
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prechddzajd prakticky vdetky pritomné tokoferoly a steroly. Nagytené mastné kyseliny
sa oddelia vo forme tuhej fdzy. Aj ndslednd operdcia vysokovékuovej destildeie je fy-
zikdlne a tie% vyrazne prispieva k daldiemu zniZeniu obsehu volnych mastnych kyselin
v spracovédvanom materidle, takZe sa takto ziska vo forme tretej destildtovej frakcie
priemo koncentrdtovd frekeis tokoferolov a sterolov a navy3e vo forme druhej destild-
tovej frekcie tieZ frakcia so zvySenym obsahom tokoferolov a sterolov, ktord moze mat'
uZ samotnd praktické vyuZitie, alebo mo¥e byt dalej spracovend jednoduchym postupom
podia vyndlezu v smere dalgieho zvySenia obsshu tokoferolov a sterolov. Podiel dru~
hej destildtovej frekcie, ur&enej ne pripsdné chemické spracovenie, predstavuje iba

5 - 10 % vychodiskového mnoZstva vaodného dozodoradného kondenzdtu, o zniZuje nd-
roky na velkost zariadenia, spotrebu chemikdlif a rozpistadiel. Tymto postupom sa
zéroven dosiahne, Ze iba gast pritomych tokoferolov a sterolov sa vystavuje Ginku
agresivaych chemikdlif v rémeci ich spracovania. NavySe chemické operdcie pri postupe
podfa vyndlezu vyuifvaju iba mierne alkelické ¢inidld a nizke teploty, tokie

k destrukeii tokoferolov prakticky nedochddza., VyuZ{ivané 8inidlé a pomocnd ldtky su
lacné, dostupné a fyziologicky nezdévedné, pri postupe nevznikajid odpady zatazujlice #i-
votné prostredie. PouZitéd Hetrnd metoda molekulovej destildcie zo stieraného filmu

v krdtkocestnej odpesrke podstatne eliminuje moZnosti tepelného rozklsdu a oxidséného
narulenia spracovévenych materidlov. Suvisf{ to jednak s vyraznym zniZenfm pracovnej
teploty v d0sledku repidneho znfZenia tlaku neskondenzovatelnyeh plynov v odparke na
droven 1 - 100 Pa, jednek s krdtkou dobou vystavenia destilovanej kvapaliny u&inku
zvysSenych tepldot na jednotky aZ desiatky sekidnd pri jej distribicii do ?enkého stie-
raného filmu na odparnom valci odparky.

Dezodoradny kondenzdt s &f{slom kyslosti 80 - 130 mg KOH/g s obsshom tokoferolov
0,8 - 2 % hm. a sterolov 1,6 — 5 % hm, sa pri teplote 10 - 25 ¢ podrob{ lisoveniu
pri tlesku 0,4 - 1,2 MPa cez textilnd tkeninu, pridom je vyhodnd tenkdé vrstva lisované-
ho materidlu. Do kvapalného podielu, ktory predstavuje 40 - 60 % vychodiskového
mnoZstva dezodoratného kondenzdtu, prechddzajd prakticky videtky tokoferoly a steroly,
pritomné v dezodoradnom kondenzéte a na druhej strane prekticky v¥etky pritomné nasy-
tené mastné kyseliny ostévaju v tuhom podiele. Kwapafny podiel, ktory obsshuje
1,5 - 4 % hm. tokoferolov a 3 - 10 % sterolov sa v dalSej operdcii podrobi vdkuovej
destildcii zo stieraného filmu pri tlaku 1 - 100 Pa v trojstupnovej molekulovej odépar-
ke, s vyhodou podla &s. AO 181 054. Ndstrek na odperku e pracovné teploty v jednotli-
vjch stuphoch odparky sa zvolis vhodne tak, eby trojstuptiové odparka produkovala poZa-
dovend podiely jednotlivych destilétovych frakcii. V prvom stupni sa takto zfska prva
destildtovd frakcis v moZstve 60 - 70 % z ndstreku s &éfslom kyslosti 100 - 130 mg
KOH/g, tvorend prevaZne nenasytenymi masinymi kyselineami a uhlovod{kmi, Obssh tokofe-
rolov a sterolov v tejto frekeii je niZs{ sko 0,4 - 0,5 % hm. Drubé destildtovéd frak-
cia so ziska v mnofstve 10 - 20 % z ndstreku, jej &islo kyslosti je 80 - 115 mg KOH/g
a obsahujé 4 - 8 % hm, tokoferolov a 10 - 18 % hm. sterolov. Této koncentrdcia je uZ
dostato¥nd pre niektoré aplikécie, v opalnom pripade je moZné dosishnut’ daldie zvyse-
nie obsahu tokoferolov a sterolov v tejto frakcii chemickou operdciou podl% vyndlezu,
kedse dal¥ia destila®nd frekeiondeia tejto frekeie je uf mdlo efektivna. Tretia desti-
14tovd frakeia v mnoZstve 3 - 8 % hm. z nédstreku mé &fslo kyslosti 35 - 45 mg KOH/g
a obsahuje 12 - 18 % hm. tokoferolov a 18 - 25 % hm, sterolov, Této koncentraind droven
je uZ dostatodnd pre prektické vyuZitie tejto frakecie, Destiladny zbytok obsshuje pre-
véZne triglyceridy a Zivice a predstavuje 10 - 20 % z ndstreku. Druhd destildtovd
frakeciu je mo¥né vyhodne dalej spracovet s cielom zvySenia obsehu tokoferolov a ste-
rolov postupom s vyuZitim tvorby nerozpustnjch vdpenatych mydiel pritomnych volnych
mastnych kyselin. K druhej destilétovej frakcii sa pridd pré¥kovy oxid alebo hydroxid
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vépenaty v dvoj- aZ &tvorndsobnom mélovom pomere vodi mastnym kyselindm, zmes sa z&
G, neché sa potom schladit na teplotu 40 - 50 %¢ a prigd

wieSania zahreje na TO- 90
druhej destilétovej frekeii. Vznikld

sa acetén v nmotnostnom pomere 0,8:1 - 1,2:1 vodi
srazenina sa oddelf od roztoku a premyje sa dvakrat acetdnom, prifom na kaZ#dé premy-
tie sa pouZije polovidéné mnoZstvo gerstvého acetdénu v porovneni s prvou extrakciou.
Vietky tri acetdnové roztoky sa spoje, acetdn sa oddestiluje a destiladny zbytok
predstavuje da13iu koncentrdtovd frakeiu tokoferolov a sterolov s obsshom 7 ~ 16 %
hm. tokoferolov a 18 - 36 % hm. sterolov. Tdto zmes je moZné zndmymi postupmi delej
rozdelit! na koncentrdt tokoferolov 2 Kxoncentrdt sterolov. Steroly sa daji vyhodne
izolovat! prismo 2z acetonového roztoku po oddeleni vépenatych mydiel pridenim vhodného

komplexotvorného ginidla, neprfklad CaCl,.

Priklad 1

Dezodoratny kondenzét s &fslom kyslosti 110 mg KOH/g, obsehujdei 1,1 % hme toko-

ferolov & 3,6 % hm. sterolov, sa lisoval pri teplote 18 O¢ pri tlaku 0,7 MPa a ziskal
sa kvapalny podiel v mnoZstve 57 % hm. % pgvodného dezodoraindho kondenzdtu s Efslom
kyslosti 97 mg KOH/g, s obsshom tokoferolov 2,0 % a sterolov 7 % hm. Kvazpalny podiel
sa spracoval trojstupﬁovou molekulovou destildeiou tek, Ze v prvom stupni pri tlaku
neskondenzovatelnych plynov 15 Pa = teplote ohrevného média odparky 210 9¢ sa zfskala
prvé destildtové frekeia v mnoZstve 69 % hm. z nédstreku s &islom kyslosti 122 mg

KOH/g s obsshom tokoferolov a sterolov pod 0,4 % hm. Druhé destildétové frakeia v mnoZst-
ve 12 % z ndstreku, ziskand pri tlaku 15 Pa pri teplote ohrevného oleja 250 °C, mala
g{slo kyslosti 91 mg ROH/g a obsehovala 7,1 % tokoferolov a 12 % hm, sterolov. Tretia
destildtovd frekeia v mnoZsive 4 % hm. z ndstreku, zi{skand pri teplote ohrevného ole-

ja 280 % g tlaku 15 Pa, mala &islo kyslosti 41 mg EOH/g o obssh tokoferolov 13,1 %

hm. a sterolov 22,3 % hm. Destila&ny zbytok predstavoval 16 % z néstreku, 100 g drvhej
destildtovej frakeie sa zmieSalo B0 16 g préskového Ca0, za miesenia sa zshrievalo

20 min pri teplote 90 °C, potonm sa schladilo na 50 °C & pridalo sa 100 ml aceténu a
jntenzivne sa premiedalo. Acetdnovy roztok sa pri teplote 30 O¢ oddelil od vépenatych
mydiel, tieto sa dvekrdt premyli 50 ml Serstvého acetdnu. Spojeny mcetdnovy roztok po
oddestilovani acetonu mal hmotnost 49 g a obsshoval 12,8 % hm. tokoferolov a 21,8 %

hm, sterolov. VytaZnost tokoferolov v druhej destildtove] frakeii je 43 % a v tretej
destildtovej frekeii 26 % vuhladom na obsah tokofexolov vo vychodiskovom dezodoraténon

kondenzéte. .
Foneentrat tokoferolov, ziskany z dezodora&ného koncentrdtu postupom podl'a vynd-
lezu, moZe byt vyuzity pre krmovindrske &ely najmd vo vykrme o¥ipenych, hydiny a ho-
vadzieho dobytka, &fm sa dosishne zvySend kvalite a stabilita magovych vyrobkov. Eon-
centrédt sterolov moze byt vyuZity vo farmécii, najma v syntéze steroidnych horménov.

PREDMET VYNLKALEZT

1. Sp'c?sob pripravy koncentrdtov tokoferolov a sterolov z kondenzdtu po dezodo-
rdeii rastlinnych olejov, vyznafujici sa tym, Ze dezodoradny kondenzét s &islom kys-
losti 80 — 130 mg KOH/g s obsahom tokoferolov 0,8 - 2 % hm. a sterolov 1,6 - 5% hm.
sa lisuje pri tleku 0,4 - 1,2 MPa pri teplote 10 - 25 9¢ a kvapalny podiel v mnoZst-
ve 40 - 60 % z vfchodiskového materidlu, obsshujdei 1,5 - 4 % hm. tokoferolov 2

[0
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3 - 10 % hm, sterolov, sa podrob{ postupnej trojstupriovej vékuovej destildeii v stie-
renom filme pri tlaku 1 - 100 Pa, prifom sa ziska prvd destildtovd frakcia v mnoZstve
60 - 70 % hm. 2z ndstreku s &fslom kyslosti 100 - 130 mg KOH/g, dalej drund destildto-
vé frakeia v mnoZstve 10 - 20 % hm., z néstreku s &fslom kyslosti 80 - 115 mg KOH/g

s obsshom tokoferolov 4 - 8 % hm, a sterolov 10 - 18 % hm,, & tretia destilétovd -
frakeia v mnoistve 3 - 8 % hm, z ndstreku s &fslom kyslosti 35 - 45 mg KOH/g s obse-
hom tokoferolov 12 - 18 % hm, a sterolov 18 - 25 % hm,

2. Spbsob pripravy koncentrétov tokoferolov a sterolov podla bodu 1, vyznatujuci
sa tym, Ze za Ufelom zvySenis obsshu tokoferolov a sterolov sa druhé destilétovd frak-
cia zmiefa s pradkovym oxidom alebo hydroxidom vépenatym v mélovom pomere 231 - 4:1
vodi pritomnym volnym mastnym kyseliném, vyhreje sa na teplotu 70 - 90 °C, potom sa
schlad{ na teplotu 40 - 50 °C, pridd sa acetdén v hmotnostnom pomere 0,8:1 - 1,2:1
vodi druhej destilédtovej frekecii, vznikld zrazenina sa oddelf od roztoku a dvakrdt sa
premyje aceténom, celkovy objem aceténu na premyvenie je rovnaky sko objem scetdnu na
pBvodny extrakeiu, potom scetdnové roztoky sa spoja a po odpareni acetdnu sa ziska ma-
teridl, obsahujuci 7 - 16 % hm, tokoferolov a 18 - 36 % hm. sterolov.
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