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MEMORIA DESCRIPTIVA 
p a ra  s o l i c i t a r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N
e n

E S P A Ñ A  
p or VEINTE años

a nombre de EASTMAN KOD^K COMPANY, e n tid a d  n o rte a m e ric a n a , 
e s ta b le c id a  en 343 S ta te  S t r e e t ,  R o c h e s te r , Nueva Y ork , Es­
tados Unidos de A m erica, po r:

"UN METODO DE SEPARAR CATALIZADOR ACTIVO DE MATE­
RIALES GRASOS".
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E ste  in v e n to  se  r e f i e r e  a métodos p a ra  s e p a ra r  un 
c a ta l iz a d o r  a c t iv o  de m a te r ia le s  g ra so s  y en p a r t i c u l a r  t r a ­
t a  de l a  s e p a ra c ió n  de un c a ta l iz a d o r  de in te rcam b io  de e s ­
t e r e s  en form a a c t iv a  de m ezclas con un e s t e r  p a r c ia l  de á c i ­
do g raso  de un a lc o h o l p o l iv a le n te .

Los e s te r e s  p a r c ia le s  de ác id o  g ra so  de a lc o h o le s  
p o l iv a le n te s  se p rep a ran  h ac ien d o  re a c c io n a r  un e s t e r  g raso  
de a lc o h o l p o l iv a le n te ,  t a l  como un t r i g l i c e r i d o ,  con un a l ­
cohol p o l iv a le n te ,  t a l  como g l i c e r i n a ,  en p re s e n c ia  de un ea-
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t a l i z a d o r  de in te rcam b io  de e s t a r  y c o n v ir t ie n d o  de e s t e  modo 
una p a r te  d e l  e s t a r  g ra so  en e s te r e s  p a r c i a l e s .

A s í, lo s  t r i g l i c e r i d o s  se  hacen  re a c c io n a r  con g l i -  
c e r in a  en p re s e n c ia  de un c a ta l iz a d o r  adecuado de in te rcam b io  

$ de e s t e r  p a ra  c o n v e r t i r  a l  menos una p a r te  de lo s  t i r l g l i c é r i -
dos en d ig l i c é r id o s  y m o n o g lic é rid o s . Los m o no g licerid o s y , 
en menor m edida, lo s  d i g l i c é r id o s ,  t ie n d e n  a r e v e s t i r  a l a  f o r ­
ma de t r i g l i c é r i d o ,  mas e s t a b l e ,  cuya r e v e r s ió n  es a c e le ra d a  
en g ran  p a r te  p o r l^K B sencia d e l  c a ta l iz a d o r  en form a a c t iv a .

10 La p re s e n c ia  d e l  c a ta l iz a d o r  fa v o re c e  asim ism o l a  in d e s e a b le
d e c o lo ra c ió n  de com posiciones de e s te  p a r c i a l .

Se comprobó, a n te s  de e s te  in v e n to , que lo s  e s te ­
re s , p a r c ia le s  p od ían  s e p a ra rs e  de l a  m ezcla de re a c c ió n  por 
d e s t i l a c ió n  s in  r e v e r s ió n  com pleta s i  e l  c a ta l iz a d o r  se  d e s - 

1$ a c t iv a b a  a n te s  de t a l  s e p a ra c ió n . E s te  m étodo, s in  embargo,
d ió  como r e s u l ta d o  p é rd id a s  de c a ta l i z a d o r  d eb id as a l a  in a c ­
t iv a c ió n  y ,  ademas, o c u r r ía  una r e v e r s ió n  c o n s id e ra b le  de lo s  
á s t e r e s  p a r c ia le s  d u ra n te  l a  d e s t i l a c ió n  o r d in a r ia  p a ra  f o r ­
mar un e q u i l i b r io  e n tr e  lo s  t r i g l i c e r i d o s  y lo s  e s te r e s  p a r-  

20 c ía le s  de acuerdo  con l a s  co n d ic io n es de l a  d e s t i l a c ió n .
E l d e s t i l a d o ,  po r c o n s ig u ie n te , c o n te n ía  c a n tid a ­

des c o n s id e ra b le s  de g l i c e r in a  l ib e r t a d a s  por r e v e rs ió n  d e l 
e s t e r  p a r c ia l  d u ra n te  l a  d e s t i l a c ió n ,  in c lu s^au n q u e  l a  g l i c e ­
r i n a  en exceso  p ro ced en te  de l a  re a c c ió n  se  s e p a ra ra  an te s  de 

25 l a  d e s t i l a c ió n .  E l ren d im ien to  en e s t e r  p a r c i a l  e r a  e s c a so ,
por c o n s ig u ie n te , y e l  p ro d u c to  e ra  una m ezcla de e s te r e s  p a r ­
c i a l e s  y g l i c e r i n a .

Un o b je to  de e s te  in v en to  es e l  de c r e a r  un método
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de s e p a ra r  e s te r e s  p a r c ia le s  de ác ido  g raso  de a lc o h o le s  p o l i ­
v a le n te s  d e l  c a ta l iz a d o r  de in te rc am b io  de e s t e r ,  m ien tra s  
e s te  c a ta l iz a d o r  e s tá  en forma a c t i v a ,  s in  r e v e r s ió n  co n side­
ra b le  de lo s  é te r e s  p a r c ia le s  d u ra n te  t a l  s e p a ra c ió n , p a ra  
re c u p e ra r  d e e s te  modo ta n to  e l  c a ta l iz a d o r  de in te rc am b io  de 
e s t e r  en form a a c t iv a  adecuada p a ra  l a  c a t á l i s i s  u l t e r i o r ,  
como lo s  e s te r e s  p a r c ia le s  de a lc o h o l p o l iv a le n te  ex e n to s , en 
e s e n c ia , de c a ta l i z a d o r .

O tro  o b je to  es e l  de c r e a r  p ro ceso s económ icos y 
e f ic a c e s  p a ra  p re p a ra r  e s te r e s  p a r c ia le s  de g ran  pu reza  y , 

en p a r t i c u l a r ,  e l  m o i% licá rid o .
De acuerdo  con e l  p re s e n te  in v e n to , un método de 

' t r a t a r  una m ezcla de re a c c ió n  que comprende un e s t e r  p a r c ia l  
de ác id o  g raso  de un a lc o h o l p o l iv a le n te  y un c a ta l iz a d o r  ac­
t iv o  de in te rcam b io  de e s t e r  empleado en l a  fo rm ación  de d i ­
cho e s t e r  p a r c i a l  a p a r t i r  de un m a te r ia l  g ra so  de modo que 
se  e fe c tú e  l a  s e p a ra c ió n  de d ich o  e s t e r  p a r c i a l  de d ich o  ca­
t a l i z a d o r  a c t iv o  y e l  re s id u o  no re ac c io n ad o  s i n  e f e c tu a r  una 
r e v e r s ió n  s u s ta n c ia l  de d icho  e s t e r  p a r c i a l ,  comprende l a  d e s­
t i l a c i ó n  en v a c io  de d ich o  e s t e r  p a r c i a l  po r e x te n s ió n  de d i ­
cha m ezcla en p e l í c u la  d e lg ad a  y c a len ta m ien to  en v ac ío  a una 
tem p e ra tu ra  e sen c ia lm en te  i n f e r i o r  a la  de descom posición  de 
d icho  c a ta l i z a d o r ,  pero  e f ic a z  p a ra  d e te rm in a r la  d e s t i l a c ió n  
de d ich o  e s t e r  p a r c i a l .

De e s te  modo, lo s  e s te r e s  p a r c ia le s  se  m antienen 
en co n d ic io n es de d e s t i l a c ió n  d u ra n te  unos pocos segundos so ­
lam ente o a lo  sumo d u ra n te  unos pocos m inutos y no t i e n e  lu ­
g a r una re v e rs ió n  c o n s id e ra b le  a t r i g l i c e r i d o s  in c lu so  aunque
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l a  d e s t i l a c ió n  se r e a l i c e  en p re s e n c ia  de c a ta l iz a d o r  a c t iv o . 
E l d e s t i la d o  o b ten id o  e s tá  exen to  de c a ta l iz a d o r  y é s te  que­
da en e l  re s id u o  en forma a c t iv a  adecuada p a ra  l a  c a t á l i s i s  
u l t e r i o r .  A s í, p o r medio de e s te  in v e n to , se  re cu p e ra n  e s te ­
r e s  p a r c ia le s  ex en tos de c a ta l i z a d o r ,e n  una s o la  e ta p a  opera­
t i v a  s in  p é rd id a  de c a ta l iz a d o r  y s in  n ecesid ad  de i n a c t iv a r ­
l o .

Los e s t e r e s  que pueden s e p a ra rs e  d e l c a ta l iz a d o r  
de in te rcam b io  de e s t e r  p o r medio de e s te  in v en to  in c lu y e n  
c u a lq u ie ra  de lo s  e s t e r e s  p rep a rad o s  p o r l a  a l c o h o l i s i s  o e s -  
t e r i f i c a c i é n  de m a te r ia l  g ra s o . E l m a te r ia l  g ra so  adecuado 
puede s e r  c u a lq u ie ra  de lo s  com puestos de ác id o s  g raso s  na­
tu r a l e s  o s i n t é t i c o s ,  t a l e s  como lo s  e s te r e s  de ác id o  g raso  
o ác id o s  g raso s  l i b r e s  y que in c lu y e n  g ra sa s  l íq u id a s  o so­
l id a s  y a c e i te s  g ra s o s . Los e s te r e s  de á c id o  g raso  in c lu y en  
á s te r e s  de a lc o h o le s  p o l iv a le n te s  y monovalentes* y m ezclas 
de t a l e s  á s t e r e s ,  y con p r e f e r e n c ia  son lo s  e s te r e s  de á c i­
dos g ra so s  que t ie n e n  desde aproxim adam ente doce a aproxim a­
damente v e in te  átomos de carbono en l a  cadena d e l  ác ido  g ra ­
so , aunque lo s  ác id o s  g ra so s  desde aproxim adam ente ocho a 
aproxim adamente v e i n t i s é i s  átomos de carbono se  emplean en 
l a  p re p a ra c ié n  de e s te r e s  p a r c ia l e s  de acuerdo  con p r á c t ic a s  
b^-en co n o c id as .

.. a l  es g ra so s  adecuados in c lu y e n  a c e i te s
m arinos t a l e s  com o*aceites de pescado  y a c e i t e  de b a l le n a ,  ma­
t e r i a l e s  g ra so s  an im a le s , t a l e s  como e l  seb o , l a  l a n o l in a ,  
e l  sebo h id rogenado  y l a s  o t r a s  d iv e r s a s  g ra sa s  y a c e i te s  g ra -  

*6ps, y a c e i te s  v e g e ta le s ,  t a l e s  como e l  de s o j a ,  e l  de sem i-
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l i a s  de algodón , e l  de c a c a h u e te , e l  de palm a, e l  de c e r e a le s ,  
e l  de o l iv a ,  e l  de r i c i n o ,  e l  de a v e lla n a  y  s im i la r e s ,  a s i  co­
mo m a te r ia le s  t a l e s  como lo s  a c e i t e s  v e g e ta le s  h id rogenados 
o lo s  r e s id u o s .  Los e s te r e s  p a r c ia le s  de c a lid a d  espec ia lm en- 

5 t e  buena p a ra  c i e r to s  usos se  p re p a ra n  a p a r t i r  de ác id o s  g ra ­
sos l i b r e ,  t a l e s  como e l  e s t e á r i c o ,  e l  o le ic o ,  e l  l á u r i c o ,  e l  
p a lm ít ic o , e l  m i r i s t i c o  y s im i la r e s .

La a l c o h o l i s l s  o e s t e r i f i c a c i ó n  de m a te r ia le s  g ra ­
sos se  e fe c tú a  hac iendo  re a c c io n a r  t a l e s  m a te r ia le s  g ra so s  

10 con un a lc o h o l en p re s e n c ia  de un c a ta l iz a d o r  de in te rcam b io
de e s t e r .  E l a lc o h o l empleado puede s e r  m onovalente o p o l i ­
v a le n te ;  p ero  en e l  caso de u s a r  uno m onovalente t a l  como e l  
m e t í l ic o  o e l  e t í l i c o ,  e l  m a te r ia l  g ra so  empleado debe s e r  
un e s t e r  de ác ido  g raso  de un a lc o h o l p o l iv a le n te ,  s i  se d e - 

15 sea  un e s t e r  p a r c ia l  de a lc o h o l p o l iv a le n te .  Los a lc o h o le s
e sp ec ia lm en te  adecuados p a ra  l a  a l c o h o l i s i s  son lo s  a l i f á t i -  
cos con in c lu s ió n  de lo s  a lc o h o le s  a l i f á t i c o s  a r i l - s u s t i t u í -  
dos y , d eseab lem en te , lo s  a lc o h o le s  p o l iv a le n te s  in f e r io r e s  
s a tu ra d o s . A s í , lo s  a lc o h o le s  adecuados in c lu y en  lo s  a lc a -  

* 20 nos p o l ih id r o x í l i c o s ,  t a l e s  como e l  g l i c e r o l ,  e l  s o r b i t o l ,  e l
m aniton ; a l c o h o le s - é te r e s ,  t a l e s  como lo s  p o l i g l i c e r o l e s ,  e l  
d i g l i c e r o l  y s im i la r e s ;  lo s  a l c o h i l e n g l i c o le s ,  t a l e s  como e l  
t r i m e t i l e n g l i c o l ,  e l  e t i l e n g l i c o l ,  e l  p r o p i l e n g l i c o l ,  lo s  g l i -  
c o le s  p o l i e t i l e n i c o s ,  lo s  p o l ip r o p i le n ic o s  y s im i la r e s ;  a s í  

25 como o tro s  a lc o h o le s  t a l e s  como e l  p e n t a e r i t r i t o l  y  a lc o h o ­
l e s  p o l iv a le n te s  s im i la r e s .

La re a c c ió n  de a l c o h o l i s i s  o e s t e r i f i c a c i ó n  se  r e a ­
l i z a  en p re s e n c ia  de c u a lq u ie r  c a ta l iz a d o r  adecuado de í n t e r -
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cambio de e s t e r ,  que puede s e r  un c a ta l iz a d o r  ác id o  o a l c a l i ­
no . C a ta liz a d o re s  p a r t ic u la rm e n te  co n v en ien te s  p a ra  l a  p rep a­
ra c ió n  de á s te r e s  p a r c ia le s  t a l e s  como lo s  m o no g licárid o s y 
d á g lic e r id o 6  son lo s  com puestos m e tá lic o s  t a l e s  como lo s  ó x i­
dos e h id rá x id o s  m e tá lic o s  que re a c c io n e n  con ác id o  g raso  p re ­
se n te  en l a  m ezcla de re a c c ió n  p a ra  form ar jab o n es m e tá lic o s  
qy.e s i r v e n  como c a ta l iz a d o r e s  de in te rcam b io  de e s t e r .  Los 
compaBstbs m e tá lic o s  m onovalen tes adecuados in c lu y e n  lo s  com- 
p u e s to s  de m e ta l a lc a l in o  que form en jab o n es  m e tá lic o s  con in ­
c lu s ió n  d e l  h id ro x id o  s á d ic o , e l  m e t i la to  s á d ic o , e l  carbona­
to  sá d ic o  y s im i la r e s .

Los c a ta l iz a d o r e s  m e tá lic o s  em pleados con p re fe re n ­
c ia  p a ra  h a c e r  á s te r e s  p a r c ia le s  y p a r t ic u la rm e n te  m onoglice- 
r id o s  son lo s  com puestos de m eta l b iv a le n te ,  t a l e s  como e l  
áxido de e s t r o n c io ,  e l  de c a lc io ,  e l  h id rá x id o d e  c a lc io ,  e l  
de e s t r o n c io ,  e l  oxido de b a r io  y s im i la r e s ,  p o r lo s  r e n d i­
m ien tos p a r t ic u la rm e n te  buenos de e s t e r  p a r c i a l  y l a s  d esea ­
b le s  c a r a c t e r í s t i c a s  de s o lu b i l id a d  de lo s  jab o n es de m eta l 
b iv a le n te  en l a  m ezcla de re a c c ió n .

Los c a ta l iz a d o re s  adecuados p a ra  e l  uso  in c lu y en  
c u a lq u ie ra  de lo s  b ie n  conocidos c a ta l iz a d o re s  de in te rcam ­
b io  de e s t e r  que no d e s t i l e n  sim ultáneam ente  con e l  deseado 
e s t e r  p a r c ia l  e in c lu y en  c a ta l iz a d o r e s  de á c id o s  o rg án ico s o 
in o rg á n ic o s , t a l e s  como lo s  ác id o s a l c o h i l s u l f u r i c o s ,  lo s  á- 
c id o s a r i l s u l f u r i c o s  y s im i la r e s .  O tros c a ta l iz a d o r e s  b ie n  
conocidos de in te rcam b io  de e s t e r  in c lu y e n  e l  h id rá x id o  de 
t e t r a m e t i l  amonio, e l  c lo ru ro  de a lu m in io , e l  f lu o ru ro  de bo­
r o ,  que se  emplean de acuerdo con l a s  p r a c t ic a s  de a lc o h o l i -
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s i s  b ie n  co n o c id as .

La re a c c ió n  de a lc o h o l i s i s  se r e a l i z a  con p re fe re n ­
c ia  con un exceso de a lc o h o l so b re  la s  p ro p o rc io n es  e s te q u io -  
m e tr ic a s  c a lc u la d a s ,  r e f e r id a s  a l  paso de m a te r ia l  g raso  que 
se  e s tá  hac iendo  r e a c c io n a r ,  em pleándose d eseab lem en te  ta n to  
como un 40% de exceso y sien d o  adecuado un exceso de ta n to  
como 200% o más. E l c a ta l iz a d o r  puede v a r i a r s e  como se  de­
s e e ,  po r e jem p lo , desde 0 ,0 1  mol a 0 ,5  mol por e q u iv a le n te  
de e s t e r  de ác id o  g ra so . La re a c c ió n  se  l l e v a  a  cabo en ge­
n e r a l  a una te m p e ra tu ra  desde unos 20*0 h a s ta  unos 400*0, de­
pendiendo de lo s  m a te r ia le s  que se  e s tá n  hac ien d o  r e a c c io n a r .  
Por e jem p lo , l a  a l c o h o l i s i s  de a c e i te  de s o ja  se  ha r e a l i z a ­
do a 180-200*0, p e ro  se  l l e v a  a cabo m e jo r.a  250-260*0 y de­
seab lem en te  a 285*0.

E s te  in v en to  se  r e f i e r e  más p a r t ic u la rm e n te  a l  t r a ­
tam ien to  de l a  com posición o b ten id a  de t a l  a l c o h o l i s i s  o e s -  
t e r i f i c a c i ó n .  La com posición d e l  p ro d u c to  comprende una mez­
c la  d e l  a lc o h o l en ex ceso , m a te r ia l  g raso  no re a c c io n a d o , 
á s t e r e s  y e s te r e s  p a r c i a l e s ,  y c a ta l iz a d o r  de in te rcam b io  de 
e s t e r  en forma a c t i v a .

Con a n te r io r id a d  a e s te  in v en to  se  acostum bró , co­
mo a n te s  se  ha d ic h o , a in a c t iv a r  e l  c a ta l iz a d o r  a n te s  de in ­
t e n t a r  c u a lq u ie r  s e p a ra c ió n  de lo s  o tro s  componentes d e l p ro ­
ducto  de re a c c ió n , porque lo s  e s te r e s  p a r c ia le s  formados r e ­
v e r t í a n  a l a  forma com pletam ente e s t e r i f i c a d a  más e s ta b le  y 
l ib e r ta b a n  a lc o h o l. La r e v e r s ió n  e ra  p a r t ic u la rm e n te  impor­
ta n te  cuando e l  a lc o h o l e n ex ceso , que es norm alm ente e l  
componente más v o l á t i l ,  se  r e t i r a b a  p rim ero .
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Por medio de e s te  in v e n to , s in  embargo, lo s  e s te ­

r e s  p a r c ia le s  se  sep aran  fá c ilm e n te  de l a  m ezcla de re a c c ió n  
con e l  c a ta l iz a d o r  en form a a c t iv a  adecuada p a ra  su  uso en u l ­
t e r i o r  e s t e r i f i c a c i ó n  o e l c o h o l i s i s .  La m ezcla de re a c c ió n  
l ib e r t a d a  de e s te r e s  p a r c ia le s  puede em plearse  de nuevo como 
p a r te  de una nueva m ezcla de re a c c ió n  a l a  c u a l pueden a ñ a d ir­
se  c a n tid a d e s  de m a te r ia l  g raso  nuevo y a lc o h o l p a ra  comple­
t a r l a .  Además, por medio de e s te  in v e n to , lo s  e s t e r e s  p a r c ia ­
l e s  se  re cu p e ra n  en e se n c ia  p o r com pleto s in  r e v e r s ió n  y e l  
co n cen trad o  de e s t e r e s  p a r c ia le s  c o n tie n e  a s í  una e lev ad a  p ro ­
p o rc ió n  de e s t a r  p a r c ia l  y una b a ja  p ro p o rc ió n  de e s t e r  de 
re v e rs ió n  y a lc o h o l .

La se p a ra c ió n  de c a ta l iz a d o r  a c t iv o  y e s te r e s  p a r­
c ia le s  se  r e a l i z a  de acuerdo con e s te  in v en to  ex ten d ien d o  la  
m ezcla de re a c c ió n  de l a  a l c o h o l i s i s  en una d e lg ad a  p e l íc u la  
so b re  una s u p e r f ic ie  de ev a p o rac ió n , c a le n tá n d o la  rápidam en­
t e  m ie n tra s  e s tá  en l a  forma de p e l í c u la  d e lg ad a  a una tempe­
r a t u r a  e sen c ia lm en te  i n f e r i o r  a l a  de descom posición  d e l ca­
t a l i z a d o r ,  y som etiendo l a  p e l íc u la  c a le n ta d a  a un v ac ío  e -  
f e c t iv o  a t a l  te m p e ra tu ra  como p a ra  d e s t i l a r  ráp idam en te  e s­
t e r  p a r c i a l  desde l a  misma, s ie n d o  lo s  á s te r e s  p a r c ia le s  en­
f r ia d o s  y  condensados inm ediatam ente a l  d e s a r r o l l a r s e  de l a  
p e l íp u la  c a le n ta d a .

La r e v e r s ió n  de e s te r e s  p a r c ia le s  t a l e s  como mono- 
g l íc e r id o s  y d ig l i c e r ld o s  a t r i g l i c á r i d o s  ha r e s u l ta d o  s e r  
una re a c c ió n  de tiem po; es d e c i r ,  aunque l a  r e v e r s ió n  te n d rá  
lu g a r  a una te m p e ra tu ra  e le v a d a , hay un in te r v a lo  de tiem po 
de r e v e r s ió n ,  c o r to ,  pero  f i n i t o ,  d u ra n te  e l  cu a l lo s  e s te r e s
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p a r c ia le s  pueden m an tenerse  a una te m p e ra tu ra  dada an te s  de que 
o cu rra  una r e v e r s ió n  s u s t a n c i a l .  En e l  p re s e n te  p roced im ien­
t o ,  lo s  e s te r e s  p a r c ia l e s  se  r e t i r a n  de l a  m ezcla de re a c c ió n  
an te s  de que haya t r a n s c u r r id o  e l  in te r v a lo  de tiem po de r e ­
v e rs ió n  de modo que se  e v i t e  l a  r e v e r s ió n  s u s ta n c ia l  d e l  e s ta r  
p a r c i a l .

E sto  se  consigue de acuerdo  con e s te  in v en to  por 
d e s t i l a c ió n  en v a c ío  de lo s  e s te r e s  p a r c ia l e s  desde una d e l ­
gada p e l íc u la  en l a  cu a l cada m olécula puede e n c o n tra r  f á c i l ­
mente su  camino a  l a  s u p e r f ic ie  de d e s t i l a c ió n  y e sc a p a r de 
l a  p e l íc u la  c a le n ta d a . La m ezcla de r e a c c ió n , m ie n tra s  e s tá  
%n p e l íc u la  d e lg a d a , se  c a l i e n ta  ráp id am en te  a tem p e ra tu ra  
de d e s t i l a c ió n  s in  re c a le n ta m ie n to  l o c a l  o ca len ta m ien to  de 
c i e r t a s  p o rc io n es  de l a  m ezcla  d u ra n te  un tiem po s u f i c i e n te  
p a ra  p e r m i t i r  que o cu rra  r e v e r s ió n .

La te m p e ra tu ra  a la  c u a l puede c a le n ta r s e  l a  mez­
c la  e s tá  l im ita d a  por l a  te m p e ra tu ra  de descom posic ión  d e l  ca­
t a l i z a d o r  y se  m antiene con p re f e r e n c ia  e sen c ia lm en te  a l a  
tem p e ra tu ra  dé d e s t i l a c ió n  de lo s  e s t e r e s  p a r c ia l e s  a l a  p re ­
s ió n  em pleada. En e l  caso  de lo s  d ig l i c á r id o s  y m o n o g lic á ri-  
d o s , l a  tem p e ra tu ra  de d e s t i l a c ió n  se  m antiene por d eb a jo  de 
unos 225SC, y con p r e f e r e n c ia ,  por d eb a jo  de 200*C. Con l a  
d e s t i l a c ió n  e fec tu á n d o se  desde una d e lg ad a  p e l í c u l a  que es 
c a le n ta d a  ráp id am en te  a tem p e ra tu ra  de d e s t i l a c i ó n ,  e l  p e r io ­
do t o t a l  d u ra n te  e l  cu a l l a  m ezcla e s t á  su f r ie n d o  d e s t i l a c ió n  
es usualm ente de menos de c in c o  m in u to s , y en  e l  caso de d es­
t i l a c i ó n  so b re  un alam bique c e n tr ífu g o  de camino no o b s t r u i ­
do de a l t o  v a c ío , e l  p e rio d o  de d e s t i l a c ió n  a sc ien d e  a menos
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de un m inuto y , u su a lm en te , a so lo  unos pocos segundos.

La d e s t i l a c ió n  se l l e v a  a cabo a una p re s ió n  e f i ­
caz p ara  d e te rm in a r l a  d e s t i l a c ió n  de e s te r e s  p a r c ia le s  a l a  
tem p e ra tu ra  em pleada. En la  m ayoria .de  lo s  c a so s , es d esea ­
b le  em plear un v ac io  por d eb a jo  de 106 m ieras  de m ercu rio  y , 
con p r e f e r e n c ia ,  po r d eb a jo  de 50 m ie ra s , em pleándose d esea ­
b lem ente p re s io n e s  d e l  o rden  de 1 a 20 m ieras o menos.

E l tiem po de d e s t i l a c ió n  de acuerdo  con e s te  inven­
to  s e rá  n ecesa riam en te  c o r to  cuando se em plean tem p e ra tu ra s  
e lev ad as  y v ac io  e f ic a z  p a ra  d e te rm in a r l a  d e s t i l a c ió n  de lo s  
e s te r e s  p a r c ia le s  po rq ue , cuando l a  d e s t i l a c ió n  se e fe c td a  
desde una p e l íc u la  d e lg ad a  de un e sp e so r  d e l  orden de 5 mm. 
o menor y , con p r e f e r e n c ia ,  d e l orden de 1 mm. o menos, l a s  
m o lécu las de e s t e r  p a r c i a l  son  a rran ca d as  ráp id am en te  d e l  in ­
crem ento de l a  m ezcla que e s t é  en forma de p e l í c u la .

A s í, de acuerdo  con e s te  in v e n to , p o rc io n es  peque­
ñas su c e s iv a s  de l a  m ezcla de re a c c ió n  se  ex tie n d e n  én una 
p e l í c u l a ,  se  c a l ie n ta n  y  se  d e s t i l a n ,  y no es  n e c e s a r io  ca­
l e n t a r  una g ran  masa de l a  m ezc la , como en una r e t o r t a ,  y  
m antener to d a s  l a s  p o rc io n e s  de l a  m ezcla a tem p e ra tu ra s  e le ­
vadas h a s ta  que to d a s  l a s  m o lécu las de e s t e r  p a r c ia l  puedan 
e n c o n tra r  su camino a l a  s u p e r f ic ie  de d e s t i l a c i ó n ,  con lo  
cu a l se  e x c e d e ría  e l  in te r v a lo  de tiem po de r e v e r s ió n  y r e ­
s u l t a r í a  de e l l o  una r e v e r s ió n  c o n s id e ra b le  d e l  o rden  de a l  
menos 10% y de ta n to  como 50% o más.

Un ejem plo de una r e a l i z a c ió n  p r e f e r id a  d e l  in ­
v en to  v ien e  dado por l a  s e p a ra c ió n  de l a  m ezcla de re a c c ió n  
de m o no g licerid o s form ados p o r a l c o h o l i s i s  de a c e i te  de s o -
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j a .  E l a c e i ta  de s o ja  se  ca rg a  en r e a c to r  con 2 ,3  m oles de 
g l i c e r o l  p o r mol de a c e i te  c a lc u la d o  como t r i g l i c e r i d o .  A 
l a  m ezcla se l e  añade 0,1% en peso de oxido de c a lc io  y l a  
mezcla se  c a l i e n ta  a25&-260sc d u ran te  30 m in u to s . E l óxido 
de c a lc io  p re s e n te  re a c c io n a  con una p a r te  d e l  ac id o  g raso  
p re s e n te  formando un jab ó n  m e tá lic o  que fu n c io n a  como c a t a l i ­
zado r de in te rc am b io  de á s t e r .  E l g l i c e r o l  y e l  a c e i te  de 
s o ja  a c tú an  e n tr e  s í  p a ra  form ar una m ezcla de re a c c ió n  que 
c o n tie n e  m P nog liceridos ju n to  con d ig l ic e r id o s  y t r i g l i c e r i -  
dos como componentes de e s t e r  en m ezcla con g l i c e r o l  en ex­
ceso  y c a ta l iz a d o r  de in te rc am b io  de e s t e r .

E s ta  m ezcla de re a c c ió n  se  t r a t a  lu eg o  de acuerdo 
con e s te  in v en to  p a ra  s e p a ra r  m o n o g licárid o s d e l  c a ta l iz a d o r  
que e s tá  to d a v ía  en forma a c t iv a .  P o rc io n e s  pequeñas suce­
s iv a s  de l a  m ezcla de re a c c ió n  se in tro d u c e n  so b re  e l  r o to r  
de un alam bique c e n tr ífu g o  de camino no o b s tru id o  de a l t o  va­
c ío , p o r e jem plo , h ac iendo  f l u i r  una c o r r ie n te  c o n tin u a  de 
l a  m ezcla so b re  e l  r o t o r .  E l m ovim iento d e l  r o t o r  produce 
l a  e x te n s ió n  de l a  m ezcla h a c ia  fu e r a  en forma de d e lg ada  
p e l í c u l a .  E l r o t o r  es c a le n ta d o  de modo que l a  p e l íc u la  se a  
c a le n ta d a  ráp id am en te  a unos 200SC cuando pasa  a  t r a v é s  de 
l a  s u p e r f ic ie  d e l  r o t o r .  M ien tras e s t á  en l a  p e l í c u l a ,  l a  
m ezcla es som etida a un v ac ío  de aproxim adam ente 3-10 m ieras  
de m e rc u rio , hac ien d o  que e l  g lice rc^ n d  re ac c io n ad o  y lo s  mo- 
n o g lic e r id o s  d e s t i l e n  ráp idam en te  de l a  p e l í c u la  d u ra n te  e l  
tiem po en que l a  m ezcla pasa  a t r a v é s  de l a  s u p e r f ic ie  d e l  
r o t o r .  EL d e s t i l a d o  es condensado so b re  una s u p e r f ic ie  de 
condensación  e sp ac iad a  de l a  s u p e r f ic ie  d e l  evaporador d e l
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r o t o r .  E l re n d im ie n to  en m o n o g licerid o s o b ten id o  fá c ilm e n te  
de e s te  modo es de más d e l  ^0% d e lp io n o g lice rid o  p re s e n te  en 
l a  m ezcla de re a c c ió n  o r i g i n a l ,  y se  o b tie n e n  re n d im ie n to s  de 
95—100% en co n d ic io n es  ó p tim as. E l p ro d uc to  e s t á  v ir tu á lm e n - 

5 t e  exen to  de c a ta l i z a d o r .
En algunos c a so s , puede s e r  d e se a b le  s e p a ra r  p r i ­

mero e l  g l i c e r o l  no re ac c io n ad o  de l a  m ezcla p o r d e s t i l a c ió n  
a una tem p e ra tu ra  i n f e r i o r  a l a  de d e s t i l a c ió n  de lo s  mono­
g l i c e r id o s .  E sto  puede e f e c tu a r s e  en l a  misma forma s in  r e -  

10 v e r s ió n  s u s ta n c ia l  de lo s  m o no g licerid o s por e l  c o r to  tiem po
de d e s t i l a c ió n  n e c e s a r io .  En t a l  ca so , e l  d e s t i l a d o  s u b s i­
g u ie n te  de lo s  m o n o g licerid o s es v ir tu a lm e n te  puro  y se  ob­
t ie n e n  comúnmente re n d im ie n to s  de 90- 100%.

E l c a ta l iz a d o r  queda en forma a c t iv a  en e l  r e s i -  
15 dúo ju n to  con d i g l i c e r id o s ,  t r i g l i c e r i d o s ,  e t c . ,  en lo s  cua­

l e s  e l  c a ta l iz a d o r  es so lu b le  y lo s  d ig l i c e r id o s  pueden se ­
p a ra r s e  lu eg o  como en e l  oaso de lo s  m o n g lic e rid o s  p o r a ju s ­
t e  adecuado de l a  tem p e ra tu ra  y p r e s i ó n  todo  e l  re s id u o  pue­
de u s a rs e  de nuevo en o t r a  ta n d a .

20 Se o b tien en  r e s u l ta d o s  s im i la r e s  usando o tro s  mate­
r i a l e s  g ra so s  y o tro s  a lc o h o le s  y c a ta l iz a d o r e s  y  separando 
o tro s  e s te r e s  p a r c ia le s  t a l e s  como lo s  d ig l ic $ r id o s  o m ezclas 
de á s te r e s  p a r c i a l e s .  La se p a ra c ió n  se  e fe c tú a  en cada caso 
p o r medio de e s te  in v e n to  s iq á e c e s id a d  de in a c t i v a r  e l  c a ta -  

25 l i z a d o r .  Por c o n s ig u ie n te , e l  c a ta l iz a d o r  puede u s a rs e  de
nuevo y e l  m a te r ia l  g ra so  no re a c c io n a d o  puede tam bién  d ev o l­
v e rs e  a l  c i c lo ,  ya que no e s tá  contam inado po r m a te r ia l  u sa ­
do p a ra  in a c t i v a r  e l  c a t a l i z a d o r .
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Los e s t e r e s  p a r c ia l e s  se o b tie n e n  e sen c ia lm en te  l i ­

b re s  de c a ta l iz a d o r  y  s in  e s t a r  contam inados con a lc o h o l p u e r­
to  en l i b e r t a d  por r e v e r s ió n  de lo s  e s te r e s  d u ra n te  l a  sepa­
r a c ió n  de l a  m ezcla de r e a c c ió n . Se co n sigu en  de e s te  modo 
p ro d u c to s m ejo rad o s , a s i  como econom ías im p o rta n te s  en l a  ope­
r a c ió n .

E s ta  s o l i c i t u d ,  que co rresponde a l a  p re s e n ta d a  en 
lo s  E stad o s Unidos de America, e l  16 de J u l i o  de 194$?, b a jo  e l  
número 10$ .271 , se  acoge a lo s  b e n e f ic io s  d e l  a r t í c u lo  51 d e l  
v ig e n te  E s ta tu to  Ley so b re  P ro p ied ad  I n d u s t r i a l .

------ N O T A

Los p u n to s de in v en c ió n  p ro p ia  y nueva que se  p re ­
s e n ta n  p a ra  que sean  o b je to  de e s ta  P a te n te  de In v en c ió n  en 
E spaña, son lo s  s ig u ie n te s :

1$ l a .  Un método de t r a t a r  una m ezcla  de re a c c ió n
que comprende un e s t e r  p a r c i a l  de ác id o  g ra so  de un a lc o h o l 
p o l iv a le n te  y un c a ta l iz a d o r  a c t iv o  de in te rc am b io  de e s t e r  
empleado a l  form ar d ich o  e s t e r  p a r c i a l  a p a r t i r  de un m ate­
r i a l  g raso  de modo que se  e fe c tú a  l a  s e p a ra c ió n  de d ich o  e s -  

20 t e r  p a r c ia ld e  d ishC cata l& zador a c t iv o  y  d e l  re s id u o  no re a c ­
cionado s i n  e f e c tu a r  una im p o rtan te  r e v e r s ió n  de d ich o  e s t e r
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p a r c i a l ,  que comprende d e s t i l a r  en v ac io  d ich o  e s t e r  p a r c ia l  
ex tend iendo  d ic h a  m ezcla en una d e lg ada  p e l íc u la  y c a le n ta n ­
do en v a c ío  a una te m p e ra tu ra  e sen c ia lm en te  por d eb a jo  de l a  
te m p e ra tu ra  de descom posición  de d ich o  c a ta l i z a d o r ,  p e ro  e f i ­
caz p a ra  d e te rm in a r l a  d e s t i l a c ió n  de d ich o  e s t e r  p a r c i a l .

2* . Un método según se  r e iv in d ic a  en e l  punto  1 * . ,  
en e l  cu a l d ic h a  d e s t i l a c ió n  en v ac io  se  e fe c tú a  p o r medio de 
d e s t i l a c ió n  en t r a y e c to  no o b s tru id o  de g ran  v a c ío , c e n t r í f u ­
go , so b re  una s u p e r f ic ie  evaporadóúa c a le n ta d a  r o t a t i v a .

3*. Un método según se  r e iv in d ic a  en e l  punto  l * í  
o 2 * . ,  en e l  cu a l e l  c a ta l iz a d o r  es un jab ó n  m e tá l ic o .

4 s .  Un método según se r e iv in d ic a  en lo s  p u n to s 
13 . o 2 3 . ,  en e l  cu a l e l  c a ta l i z a d o r  es un jabón  de m eta l b i ­
v a le n te .

5** Un método según se  r e iv in d ic a  en c u a lq u ie ra  
de lo s  p u n to s a n t e r io r e s ,  en e l  c u a l se  se p a ra n  m o n o g lic é r i-  
dos de d i -  y  t r i - g l i c é r i d o s .

6 3 . Un método según se  r e iv in d ic a  en c u a lq u ie ra  
de lo s  p u n to s a n t e r i o r e s ,  en e l  cu a l e s t a  p re s e n te  un exceso 
de 40% a 20% de a lc o h o l p o l iv a le n te *

7 3 . ,Un método según se  r e iv in d ic a  en c u a lq u ie ra  de 
lo s  p u n to s a n t e r i o r e s ,  en e l  cu a l se  ex p u lsa  p o r d e s t i l a c ió n  
p rim ero  e l  exceso  no re ac c io n ad o  de a lc o h o l p o l iv a le n te  y  lu e ­
go e l  e s t e r  p a r c i a l  v ir tu a lm e n te  p u ro .

8 3 . Un método según se  r e iv in d ic a  en c u a lq u ie ra  
de lo s  p un tos a n t e r i o r e s ,  en e l  cu a l l a  d e s t i l a c i ó n  se  e fe c ­
tú a  b a jo  una p re s ió n  d e , a lo  sumo, 100 m ie ra s  de m ercu rio  a 
2 0 0 3 C J

193 929
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9*. Un método de s e p a ra r  m o n o g licé rid o s  form ados 

por a l c o h o l i s i s  de a c e i t e  de s o ja ,  de l a  m ezcla de re a c c ió n , 
como se  ha d e s c r i to  p a r t ic u la rm e n te  con r e f e r e n c ia  a l  ejem plo 
c l t a d o j

loa. Un método de t r a t a r  un p ro d u c to  de re a c c ió n  
en e se n c ia  como se  h a  d e s c r i t o .

l i a .  Un método de s e p a ra r  c a ta l i z a d o r  a c t iv o  de  
m a te r ia le s  g ra s o s .

T a l y  como se  h a  d e s c r i to  en  l a  Memoria que a n te ­
cede y p a ra  lo s  f in e s  que se  han e s p e c if ic a d o .

E s ta  Memoria c o n s ta  de qu ince h o ja s  e s c r i t a s  a ma­
qu ina por una s o la  c a ra .

M adrid a , 1 5 j U L J 9 5 0  
P . A.

M/L/L.
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