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R*IEWORFA  DESORIPi IVA
para solicitar

P
ATERTE un INVENCTION

en
ESPANA
por VEINTE anos
a nombre de EASTgAE RODAR QIliPAj"sY, entidad norteamericana,
establecida en 343 State Street, Rochester, Nueva York,
E.U.A_, por:
" UN PROCEDIMIENTO PARA LA CONVERSION VIRTUALATENTE
COMPLETA DE ¢TATERIAL GRASO EN ESTER PARCIAL

Este invento se refiere a un procedimiento de tratar
material graso y concierne particularmente a un procedimiento
de efectuar la conversion de material graso en un ester parcial
de acido graso de un alcohol polivalente.-

Los esteres parciales de acido graso de alcoholes po-

livalentes se preparan naciendo reaccionar material graso con



10

20

25

193930

un.alcohol en presencia de un catalizador de intercambio de
ester.-

Un objeto del invento es el de crear un procedimien-
to, comercialmente factible, para preparar esteres parciales de
dcido zraso de alcoholes polivalentes en el cual se efectua
una conversidn virtualmente completa de material graso a ester
parcial.-

- Otro obJjeto del invento es el de crear un proeedi-
miento por‘el cual el catalizador de intercambio de ester se
retiene en la forma activa durante todo el §roceso.—

Otro objeto del invento es el de crear un proceso
ciclico de preparar monoesteres y, en particular, monoglicé-
ridos, con elevados rendimientos.-

| De acuerdo con el presente invento, un procedimiento
de preparar un ester parcial de Acido graso de un alcohol po-
livalente comprende hacer reaccionar material graso y alcohol
polivalente en presencia de un catalizador de intercambio de
ester en condiclones que determinen la formacién sustancial de
un ester parcial en la composicién resultante de la reaccién,
separar dicho ester parcial de dicha composiciédn mientras di-
cho catalizador esté& en forma activa extendiendo dicha compo-
sicidn en una pelicula delgada y destilando. al vacio dicho
ester parcial de dicha pelicula de composicién a una tempera-
tura esendialmente inferior a la de descomposicidbn de dicho
catalizador activo, dejando un residuo de destilacidén gque con-
tiene dicho catalizador, completar dicho residuo de destilacién

con material graso adicional y alcohol polivalente y repetir
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dicho proceso -al menos hasta que la cantidad de dicho ester
parcial que esté siendo desktilado de dicha composiciéh sea vir-
tualmente igual a la cantidad de dicho material graso que es-
t4 siendo afladida a dicho residuo.-

El invento quedaré ilustrado mejor por la referencia

a una realizacién en la cual un aceite graso, tal como aceite

de soja, es convertido en monopzlicérido haciendo reaccionar
el aceite de soja con ;3licerina en presencia de un catalizador
de intercambio de ester.-

Al convertir aceite de soja en monoglicérido, de
acuerdo con este invento, una cantidad predeterminada del acei-
te se mezcla con unm exceso de zlicerina y con un cataiizador
de intercambio de ester.- La cantidad de zlicerina empleada
para la alcoholisis del aceite puede variarse; y, aungue pué-
den usarse cantidades estequiométricas o menores, es preferi-
ble usar un exceso de glicerina para la conversibn Sptima del
aceite a monoglicérido.- ml material graso convertible del
aceite de soja consiste principalmente en compuestos de dcido
#raso presentes como &cido praso libre o esteres de dcido zra-
s0, particularmente triglicéridos, y la cantidad de gzlicerina
usada se calcula por la cantidad de material graso convertible
presente en el»aceite calculada como dcido sraso,.- asi, pue-
de usarse la slicgrina en cantidades estequiométricas o meno-

[
res, pero es preferible emplearla en, al menos, un exceso de
40% sobre las cantidades estequiométricas Y, en muchos casos,
en un exceso de tanto como 2005 o nés.-

La alcoholisis se 1ealiza en presencia de un catali-
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zador de intercambio de ester, Que favorezca la alcoholisis o
esterificacidn,- Los catalizadores adecuados de intercambio
de ester incluyen cualquiera de los catalizadores alcalinos o
dcidos bilen conocidos, que no destilen simultéuneamente con el
ester parcial deseado.- Los catalizadores empleados deseable-
mente en la alcoholisis de aceite de soja o aceite vezetal si-
milar u otro material Zraso son los compuesbtbos metalicos que
reaccionan con el &cido :3raso presente en la mezcla de reaccidn
para formar un Jjabdn metalico que opera como catalizador de in-
tercambio de ester.- Compuestos metalicos particularmente ade-
cuados son los oxidos e nidréxidos de los metales alcalinos y
de los alcalino-térreos y, deseablemente, los compuestos de me-
tal bivalente.- Asi, aunque pueden emplearse compuestos de
metal monovalente, como el hidrdxido sdédico, el metilato sbdico,
el carvonato sddico y similares, se obtienen resultados parti-
cularmente eficaces por acicidn a la mezcla de reaccidn de com-
puestos de metal‘bivalente tales como el oxido de estroncio,
6xido de caicio, nidréxido de calcio, hidrdéxido de estroncio,
xodio <e bario y similares.- Los compuestos de estroncio son
materiales cataliticos particularmente deseables a causé del
rendimiento incrementado en ester parcial y de su marcada capa-
cidad para impedir la formacibén de cuerpos de color durante el
proceso.—  La ausencia dé'formacién de cuerpos de color es de
importancis particular en el proceso ciclico .y particularmente
en un proceso de circulacidn continua, ya gque los cuerpos de
color formados en el proceso se acumularian de otro modo en el

sistema contaminarian el producto.—

-4 -
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La cantidad de catalizador puede variarse de acuerdo
con la practica bien conocida, por ejemplo, desde 0,01 mol a
0,5 mol de catalizador por equivalente de material graso en la
reaccion.-

La mezcla resultante de aceite de soja, glicerina y
catalizador, se hace reaccionar lue”™o para producir la alcoho-
lisis del material graso y la formacidén de cantidades sustan-
ciales de ester parcial, con inclusi6on del monoglicérido.-

La temperatura a la cual se lleva a cabo la reaccion puede va-
riar desde unos 202 0 hasta unos 3002 0, dependiendo de los ma-
teriales en tratamiento.- is necesario, sin embargo, que la
temperatura minima de reaccion sea suficiente para producir la
formacion sustancial del ester gjarcial deseado y es deseable
realizar la reaccion en condiciones eficaces para producir la
formacidén sustancialmente maxima del ester parcial deseado en
la composicion resultante de la reaccioén.- En el caso de al-
coholisis de aceite de soja, se inicia la formacién sustancial
de nonoglicérido por encima de unos 1HO2 O, pero deseablemente
la reaccion se efectla a una temperatura de mas de unos 2302 0.
La alcoholisis de aceite de soja se lleva a cabo con preferen-
cia por encima de la temperatura minima de reaccion a la cual
se obtienen cantidades maximas de monoglicérido y, deseablemen-
te, en la gama de sustancialmente 25020 a 2602 U, aunque la
reacciéon se efectla satisfactoriamente a una temperatura de en
esencia 130-2002 o, con tiempos de reaccié6n mas largos.-

Una vez efectuada la reaccion, el monoglicérido for-

mado en la misma es separado de la composicidon resultante de
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ella mientras la composicidon contiene el catalizador en forma
activa.- Durante la reaccidon, la composiciéon alcanza una con-
centracion de equilibrio entre el alcohol, el material graso
convertible y el ester parcial formado por la reaccién.- El
sistema de equilibrio alcanzado en condiciones de reaccidn-es,
sin embargo, un equilibrio dinamico.- Un cambio en las pro-
porciones relativas de los componentes en la composicion deter-
mina una desplazamiento del equilibrio para tomar un nuevo es-
tado metaestable.- Asi, por ejemplo, la separacion de alcohol
de la composicion por separacion de fase u otros medios causa
la iniciacidon de la reversioéon del ester parcial con lo cual es
puesto en libertad mas alcohol para que ocupe el lugar del al-
cohol separado de la composicion.- La velocidad de reversion
del ester parcial es funcién del cambio en la concentracion

del alcohol, la temperatura de la composicion y la presencia

de catalizador.- Las temperaturas elevadas y la presencia de
catalizador activo aceleran en general la reversion.- La
disminuciéon de la temperatura, sin embargo, hace que se separe
alcohol de la fase aceite y cambia radicalmente la composicion
del sistema.-

La relacion mutua de la concentracion, la tempera-
tura y el catalizador determina el intervalo de tiempo necesa-
rio para que se efectue la reversién sustancial de ester par-
cial, y el intervalo de tiempo, para cualquier combinacién da®
da de condiciones, que transcurre antes de que ocurra la re-
version sustancial &el ester parcial a una forma de ester mas

estable es denominado intervalo de tiempo de reversion.-
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Fara ilustrar qué se entiende por intervalos de tiem-
po de reversidn, si aceite de soja y glicerina se hacen reac-
cionar a temperaturas elevadas en presencia de catélizador ac-
tivo, se obtiene un sistema de e@uilibrio.— 3i la temperatu-
ra se mantiene a la temperatura final de la reaccibn y la- con—
centracidn de los compoinenbes del sistema se ivntiene constan—
te impidifndo pérdidas, cescomposicida o separacibn de fasés
de los componentes, el sistema se wmantiene en eguilibrio esté-

tico durante ua intervalo de Giempo inderinido.-

—~ el

A

cuaildo el sistema se enirfa, sin embargo, la shice-
rina se separa de la composicibén de roaccidén ; se inicia la
reversidn del ester parcial.- ~La temperstura disminuida re-
tarda la rev.rsibn jvcuundo 1= composicibn se enirfa répida-
mente, por <jemplo, desde una temperatura de reaccidn de 2600
CQ; a Wla tem;eratura de 1002 C,, el intervalo de cismpo de
5i6n serd de varias ioras,-  Aasf, por ejemplo, 10 ocurre
¢l 10 ¢e reversidi. en menos de unas 3 ifovas a 1002 C.y
Suande se erecbila destilacidn, sin embarso, la se-
peracidn desde el sistema e _licerina o e¢ster parcial, o de
anbos, aporta randemence <l intervalo de tviempo de reversidn
por las bemp.erauras slevades empleadas.— La reversibn sus-
Teacial a@lborden de 10 o mAs ocurriri en diez minulos cuan-
do la destilacidin mono licérido se efectua desde uua composi-
cibn egpoonrecida en islicerina a wia temperabtura dé 2000 C., ¥y
ocurriré al menos 104 de reversién en condiciones de destila-
cida a una Gemperatura superior a unos 2300 C., en unos 5ninu-

'COS.—
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y Se nha aescublerto gque en el procedimiento de este
invento, la seperacidn «del ester parcisl debe efectuarse du-
rante el intervalo de Llempo de reversidn para obtener rendi-
mientos Spuvimos.- & cxusa del intervalo de timpo de rever-
sidn scortaco a vemperaturas elevadas, se descubrid que la e—
par.cidn del alcohol s ae esver parcial debe efectuarse simul-
sdneamente o ue la sepsracidn del ésver parcial desde una com
posicién.ﬁibertada de una perte consicderanle de su alcohol no
reaccionaco deve ser el ectuada rdpidamente si ha de evitarse
una reversidn susvsncial .-

B¢ La Gescuvierto gue tal separncibén de ester purcial
se electus con &xito sutendiendo la composicidn, gue coutiene
ester percial y catalizacor acuivo, en una delgada pelicula a
uiza bemperaiura inferior a la descomposzicidn del catalizador
v someuisndo la pellcula a vacifo ericdz para destilar ester
parcial desde la misma.-  zsbo estd en contr posicidn a la
destilacidn de vaclo del vipgo de revoria donde el intervalo de
Giem o G& IuWersidbn es cxcealdo =ntes de que se erechle la se~

e
paracidn  ovurre usa reversida objecionable.-

Asi, para consesuir rendimientos Sptimos, el monozli-
c&idido presente =n wia composicidn resultante de alcoholisis
de sceite de so0ja con _licevina en presencia de catslizador de
intercaibio de &ster, se sepwra de la composicibn, antes de .ue
haya branscusrido el isvervilo de tiempo de reversidn, por des-

tilacibu en vacio assde una delysda pelfcula dejando un resi-

duo de westili cidn ue consiene el catalizador en Fforma acsiva.
B5%a separacibi se ofectla .manteniendo la composicidn
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resultanve ae la reaccibs en esencia a tem;eratura de reaccidn
- PO L 3N | 3 - = . . . Y iie] 1

J extendlendo porciones sucesivas sobre una superficie evapo-
Tawors vanrsenlda vajo vacf{o de modo que se evapore de _olpe

uwonoester y glicerina, simultdnea y répidamente.~  Alternati-

wienge, la composicidn se inirfa pare dejar que se sepsre la

glicerina de la composicidn y s» separe por decansacién de La-

y . 4 <. - oy s . Y
. 8e despucs de lo cual <l iionocester v cualquier zlicerina rema-

nehbe se cestilan simulvwénszamente con rapldez desde la comgpo-
sicifn empobrecida e ;licerina por evaporacidn rfpida dssde
na pelicula como se u& expuesto en lo GAie cntecede dentro del
intervalo du tlempo de rwversidn.-—

¥n la separscién preferida, la separacldn se ef zctida
Gentro del intervalo de tiempo 62 reversién enfriando la com-
posicib.. de reaccidu a uwos 1009 ¢., Lhaciendo jue una propor-
cidn coasideracle de la _licerine 20 rcacclonada se gepare
desce la composicidrn, sepsranco las capas asf obtenidas por
dscantacidn de lase, dassilsinco Luejo al vaclo esencialmenie
toda la Jiiverina residual resanente en la composicidn desde
la misma por destilaciin al vacio de i.ocr=mentos sucesivos de
la composicidin empoorecida en licerina en forma de pelicula
en condiciones ilnefic.ces para Gestilar en esencia sonoslicé-

gresivamente incre-

rido Gesde la pmisma, -

P 4

mentos sucesivos ae la codposicidn: resulibante, esencialuente

libre <e _licepina, a de»rtilacidn en vaclo desde una delgada
pelicula en condiciones eiicaces para destilar monoester de

la misma.-

Asf, la scparncdn del esier desexdo se efectda, mien-
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tras la composicion contiene el catalizador en forma activa

y sin reversion sustancial del estar parcial durante la repara-
cién, extendiéndose ia composicidén obtenida de la reaccidén en
pelicula delgada sobre una superficie evaporadora, mantenien-
do ia pelicula a una temperatura esencialmente inferior a la
de ..esccmposicion del catalizador empleado y sometiendo la
pelicula a un vacio eficaz para destilar monojlicarido desde
la misma dejando un residuo de destilacidén que contiene en
esencia todo el catalizador original todavia en forma activa.-
El esuer parcial destilado de la pelicula se condensa y enfria
en esencia Inmediatamente de ser destilado de la pelicula de
modo que toda la separacidn se efectla durante un intervalo

de tiempo insuficiente para efectuar una reversion sustancial
del estar paf-cial.-

La destilacion del nonoglicarido u otro eater par-
cial se efectua facilmente de este modo en un corto tiempo ya
que; debido a la delgadez de la capa que se esta destilando,
sustanciaimente todas las moléculas de monoglicarido encuen-
tran facil su camino a la superficie de destilacidon y escapan
de la pelicula calentada.- Asi, ninguna parte de la compo-

sicidon es sometida a recalentamientos locales objecionables
ni mantenida a temperatura elevada durante un periodo prolon-
gado®™ de tiempo.-

La destilacién se efectla con preferencia haciendo
que iIncrementos pequefios sucesivos de la. composicidén que se
esta destilando fluyan a lo largo de una superficie evapora-

dora ¢e modo que la destilacion de cualquier incremento dado
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quede terminada en un tiempo menor de aproximadamente 5 minu-
tos.- Es deseable emplear una destilacidén centrifuga de tra-
yecto esencialmente ininterrumpido de alto lacio para efectuar
la separacion de monoglicépido con lo cual pueden destilarse
cantidades de monoglicarido relativamente grandes en un tiem-
po relativamente coito.- nn el caso de tal destilacidn cen-
trifuga de alto vacio, el periodo de destilacién total por
cualquier incremento dado de la composicién es menor de un mi-
nuto y, usualmente de solo unos pocos segundos.- Con desti-
lacion tan rapida, el intervalo de tiempo de reversion no se
excede, iIncluso con catalizador activo presente en el material
que se destila.- Asi, la destilacién de monoglicérido puede
efectuarse desde una composicién que contenga cataliza or ac-
tivo a temperaturas ael orden de 130-2002 Cc., y, con preferen-
cia, se emplean temperaturas de destilacion inferiores a 2259
63-

4sa destilacion se realiza en condiciones eficaces
para destilar molécula mente 1 monoglicérido.- La presion
empleada debe ser eficaz para determinar la destilacion del
ester parcial deseado desde la pelicula de material en desti-
lacion a la temperatura empleada.- En la mayoria de los ca-
sos, es deseable emplear un vacio inferior a unas 1DD mieras
y con preferencia inferior a unas $0 mieras de mercurio con
presiones o.ei orden de 1-20 mieras o menores, desear.-lamente.-

Si se desea obtener monoglicérido esencialmente eren
to de alcohol, la glicerina no reaccionada de la composicion

resultante ne la reaccion se sapgam antes de la destilacion
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en vacio del monoglicérido.— Los aleonéles tales como las
glicerina, pueden separarse, al menos parcialmente, ue la
mezcla de reaccidn con aceites grasos, tales como aceite de
soja, por enfriamiento y dejando ¢ue la composicidn de reac-
cién repose durante un corto tiempo y se separe en capas con
lo cual puede retirarse una parte considerable de la gliceri-
na no reaccionada.-

La glicerina no reaccionada remanente es separada
Ike._jo ue la composicidén sometiendo ia composicion a destila-
cion en pelicula bajo alto tyacio en condiciones eficaces para
destilar la glicerina sin destilar una cantidad sustancial de
monoglicéarido.-

La composicién resultante, exenta de glicerina, se
destila luego bajo vacio con lo cual se obtiene como destila-
do monoglicarido esencialmente libre de catalizador y que con-
tiene menos de lv de glicerina, dejando un residuo de destila-
cion gque comprende catalizador activo y aceite no reaccionado
que consiste en esencia en di- y tri-glicéridos en el caso de
aceites tales como el de soja.-

nl residuo de destilacién se cocina ensanees ¢e
nuevo con la glicerina no reaccionada previamente separada
del mismo, completandose la mezcla resultante con aceite y
glicerina adicionales y se repite el proceso.- nstas eta-
pas sucesivas se repiten h.-sta que la cantidad de mono™licé-
ride ,jue se estd recuperando cono destilado sea esencialmente
equivalente a la cantidad ue material graso convertiale que

se esta anadiendo, con lo cual se efectla una conversién vir-

12
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tuahaente completa d-1 aceite a mono_,licarido.- El catali-
zador activo se revuelve al ciclo rebebidamente y es necesa-
rio aclamante afiadir cantidades complementarias de aceite y
~icerina a dicho ciclo.- La cantidad de catalizador queda
es nciehnenbe censuante sin completarlo esencialmente aunque
pueden afadirse pequefias enruidades, si es necesario, para
compenaar las per idas que J.eda.ii ocurrir durante la devolu-
cion al cuelo.-

Asi, por medio de sote invento, se hace posible la
protecciéon® en cantidad de mono_,licérido puro empleando solo
una pequefia cantidan ..nicial de c-talizador y canvirtiendo
en esencia toco el nauorral “raso ew.-tratamiento en monoglic”-
rido y recuperando el oncqglicerido en estado esencialmente .
libre de catalizador y jlicerina.-

Lual quiera oe los esteres parciales preparados por
la dcohorisis de material .raso puede separarse-de acuerdo
con este invento.- ni naberral pruno convertido puede ser
cualquiera de los compuestos de acidos _jrasos naturales-o sin-
téticos incluyendo los &cidos ,rnsos c los esteres de acidos
grasos o mezclas de los mismos e incluyendo grasas solidas o
Ifquidas y aceites grasos.- Los compuestos de acido graso
son con preferencia aquellos materiales grasos que tienen
desde aproximac.ajn"-nte noce a aproximadamente veinte atomos de
carbono en la canena de &cido graso, aunque las cadenas- de
acido _raso con oesde aproximadamente ocho a aproximadamente
veintiséls atomos de carbono son adecuadas para su uso al prac-

ticar el inventolLos esteres de acido - ,ra0 pueden incluir

13
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esteres de alcoholes nono- o poli-valentes, como, por ejemplo,
los aceites .grasos que comprenden una proporcién sustancial
de triglicéridos.-

materiales grasos adecuamos que pueden ser tratados
de acuerdo con este invento incluyen aceites marinos, tales
como aceites de pescrao y aceite da ballena, materiales “ra-
sos animales, tales cono seoo, lanolina, seoo hidrogenado y
los otras diversas .rasas animales y aceites rasos-, y aceltes
vegetales tales como el de soja, el de algodén, el aceite
tung, el cacahuete, el de palma, el 6e cereales, el do oliva,
el de ricino, el de avellana y similares, asi como otros ma-
teriales grasos, tales cono aceites v ¢erales hierosanacos y
residuos. - Se preparan esteres parciales 6e calidad especial-
mente buena para cié.) eos usos por alcoholisis de acidos grasos
libres cales como el estearico,, ef cléico, el laurico, el pal-
mitico, el niristico y similares.-

El alcohol empleado en la reaccibén puede ser mono-
o polivalente, pero cuando se emplea un alcohol monovanente
tal cono el metilico o etilico se race reaccionar con un ester
de &cido graso de un alcohol polivalente para dar un ester
parcial .- Los aleondéles que son especialmente adecuados para
la alcoholisis son los aliiaticos con inclusion de los alcoho-
les aril-rsustituidos y deseablemente los alcoholes polivalen-
tes inferiores saturados.- Asi, los alcoholes adecuados in-
cluyen los aléanos polihidroxilicos, tales como el glicerol,
el s”rbitol, el manniuol y similares; los alcoholes-éteres

tales como el diglicerol, los poligliceroles y similares; los

14
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glicoies alcohildnicos, tales como el glicol trimetilanico, el
etilénico, el propilanico, el dietilanico, los polietilénicos,
los polipropilanicos y similares.- Asi como otros alcoholes
tales como el pentaeritritoi y simila™res.-

E1l catalizador empleado en la reaccién puede ser
cualquier catalizador de intercambio de aster que no destile
con el estér parcial deseado y, aunque se emplean con prefe-
rencia compuestos metalicos tales como los compuestos de los
metales alcalinos y de los alcalino-térreos y particularmente
los compuestos de metal bivalente, otros catalizadores adecua-
dos incluyen catalizadores bien conocidos de acidos organicos
e inorganicos, t les como el acido fosférico, el sulfldrico o
acidos inorganicos similares, &cidos inorganicos sustituidos,
tales como el &cido aleohilsulfldrico, acidos organicos tales
como el arilsultanico y similares, y otros materiales acidos,
asi como otros materiales tales como el hidroxido de tetrame-
tilanonio, el cloruro de aluminio y similares.- Los compues-
tos, de estroncio preferidos son los compuestos de estroncio
reactivos con acidos grasos, y particularmente los compuestos
solubles en * ,u,a 0 en alcohol.- Los compuestos de estroncio
adecuados incluyen el Oxido de estroncio, el hidréxido de es-
troncio, el cloruro de estroncio, el oromuro de estroncio, el
nitrato de estroncio, el acetato de estroncio, el tetraborato
de estroncio, el lactato de estroncio y similares, y tales
compuestos se emplean deseablemente cuando el color del pro-
ducto es un factor primordial.-

La reaccion de alcoholisis realizada a una tempera-
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tura eseacialsente por encims de la minima necesaria para la

formacibn del ester parcial deseado y'deseablemente a una tem=-

peratura suficientemente por cucima de la mfnima de reaccién
sara estaolecer un 5istemé de equilibrio con remdimientos Sp-
timos del ester .arcial deseado en uu periodo de desde media
a cuatro noras,- La resceidn gse efectia seneralmente a tem-
percturas desde unos 202 ¢, , a unos 4002 C., dependiendo de

los nateriales aue se¢ e»tén naciendo reaccionar y del tiempo

de reaccidn desesdo.—~ ror ejemplo, la alcoholisis de aceite

de soja se na realizado a lso-2009 C,, pero con preferencia

se eiecfﬁa a 250-2602 C,, o deseablsnente a 2859'0.7 La mez-
cla de rasccidn se mén:ieue con prexerencia a temperatura de
reacciln durante sproximsdsmente mediz nora auniue en al3unos
Casos puede efectuarse la alcoholisis en ¢uince minutos o me-
nos o la reaccidn puede llevarse a cabo durante tanto como
una o dos horass 0 24S.- C.oando la mezcle de raaccidbn se ca-

lienta du. anse periodos prolongados, deoen tomarse precaucio-

Ans para impedir péruidas sustanciales del alcohol, lo cual

despleszrla ¢l equilibdrio de lalesccibn.-

En el proceso de acuerdo gon e3le iuvento, es desea-
ble preculentar la mexz la de r-accibén antes de gue sea intro-
“ucida en la reaccidn a fin de vecucir al minimo el tiempo de
reaccidn totel.- La mezcla de reaccidn se agita con prefe-

< el amua aessrrollada durante la

Tencia durainbte la reaccibn
misma debe separarse conbinuamente de la zona de reaccidn.-—
Bl invento es aplicable particularmente a la prepa-

racidn y reciperacifn de monoesteres tales como los monozlicé-
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ridos, pero el iuvento puede emplearse en la preparacidn de
cualquier ester parcial de fcido graso tal como los dijlicé-
ridoé ¥ similares,- B}l esher parcilal desesdo puede separar-
se v recujerarse con alcohol sin reaccionar desde la reaccidn,
eit cuyo ¢&s0 la ¢ ntidad de zlcoiol empleada durante la resac-—
cidn puede ajustarse para dar un producto de la composicidn
deseada.—

Con preferencia, sin embar_o, el ester parcial de-
seado se separs en Lorma esenclalmente pura y el alcohol no
resccionado se devuelve al ciclo con el residuo de destilacidn
que contlene el cavalizador activo, con 1o cual solo se afia-
den czutidades complementarias de maverial sraso y alcohol
para coapletar la composicibn a parvir de la cual se ha sepa-
r=do el ester parcial.-

Una realizacibn especfiica del procedimiento de
acuerco con &l invento, se mezcld aceive de soja con jlicerina
en las proporciones de 2,5 moles de licerina por mol de aceite
Sraso cslculado como trigzslicérido y 0,1l en peso de 6xido de
estroncio referido al pesc de la mezcla de reaccidn.- Bl
0xidc de estroncio se coambina con el 3cido _raso del sceite
para formar wn jaobi de esvroncio que opers como cabtelizador
de interc.ubio de ester en la reaccidn.- La mezdla resul-
tante se hace pasar a través de un precalentador en el cual
la tempe.atura se eleva a unos 225-2300 C,, v la mezcla calen-
tada se coinduce luego a un Teactor de vasija.- Iin el reace
tor, la izezcla Se calienta a 250-2600 C,, ¥ se mantiene a esa

temperatura dursnte veinte minubtos para determinar la formacidn

- 17 -
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de monogl icarido.- Duranbe la reaccién, la mezcla se agira
constantemente y el vapor de agua desarrollado durante la re-
accion se expulsa del reactor.-

La composicién resultante de la reaccién, que con-
siste primordialmente en catalizador activo, glicerina no
reaccionada y mono-, di- y tri—_licéridos;, se lleva luego a
través de un serpentin de enfriamiento con lo cual la tempe-
ratura de la composicidon se reduce rapidamente a unos 1002 O.-

La composicidén se deja reposar sin agitacion duran-
te unos 5 minutos, con lo cual una proporcién considerable 6e
la glicerina no reaccionada se separa de la masa de la compo-
sicion y es retirada.-

El resto de la composicién que es pobre en gliceri-
na" es alimentado continuamente a encima del rotor de un alam-
bique centrifugo de trayecto no obstruido de alto vacio.- La
naturaleza de la destilacién centrifuga estal que un solo
paso de un incremento dado de composicidén que se-esta desti-
lando se efectda usualmente en un segundo o dos o a lo sumo
en menos de dos o tres minutos.- Ademas, con la composicion
extendida en pelicula delgada, la temperatura de la composi-
cién puede cambiarse rapidamente.- Es, por tanto, posible,
destilar glicerina en un tiempo relativamente corto y a una
temperatura relativamente baja, sin iniciar la reversién del
monoglicérido.-

Por consiguiente, la mayor parte de la glicerina re-
sidual remanente en la composicién es separada de la misma

sometiendo incrementos pequefios sucesivos de la composiciodn

18
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a destilacién ceantrifuza de alio vacio & unas 100 micras de
presién y a una temperatura del rotor de unos 100¢ C.,.aunque
son adecuadas presiones de 10-300 micras y Temperaturas de 90-
150¢ C.- '

A fin de asejurar la obbtencidbn como producto dei
monoslicérido esencialmente puro, el residuo ae destilécién‘de
la primera destllacidn se hace pasar ilnmediatamente a otro
alambigue centrifuso de trayecto no ocpstruido de alto vacfo
donde se efectda una se-unds destilscién a unss 20 micras de
presién ¥ a una temperatura del rotor de unos 1200 C., con 1o
cual se destila de la coumposicibn virtuslmente toda la slice-
rina residusl no reaccionada y una pecqueila cantidad de mono-
z1licérido.~-

Bl residuo de destilacidn resultante, esencialmente
exento de glicerina, gue voaavia contiene el catalizador en .

forma activa, se somete inmedlistamente a una tercera destila-~

~cibn cenvrifuga bajo alto vacfo a unas % micras de presibén y

a unos 1702 C,, de Temperatura cdel rotor con lo cual, como mo-
no;zlicérido virtualisente puro que no contiene virtualmente ca-—
talizador aproximcd-mente el 305 en peso de la composicién que
se estd destilendo v imenos de 1w de slicerina en peso.=- Bste
destilado es condensado inmedisztarente y racupersdo.-—

Bl residuo de destilucibn procudente de la tercera
destilaciln és Qestilado luego con preferencia molecularmente
a una presiln de aproximademente ? micras ¥ a una temperatura

de unos 2102 C,, con lo cual cualquier monozlicérido residual

es separado de ella y devuelto al sistema para ser destilado

- 19 -
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de nuevo en la tercera destilacidén mencionada.- En un proce-
so continuo de destilaciones sucesivas, toda la smrie de des-
tilaciones se lleva a cabo facilmente en menos de 5 minutos

de destilacidén real para cualquier incremento dado de composi-
cion.—

El residuo final de la destilacién que consiste prin
cipalmente endijlicéridos, triglicaridos y catalizador activo,
se combina luego de nuevo con las fracciones de glicerina no
reaccionada separadas de la composicidén de reaccidn antes de
recuperar el monoglicarido puro y la mezcla recombinada se
completa con cantidades adicionales de aceite ¢raso y glice-
rina corelacionadas a la cantidad de mono™licéridos recupera-
do y el ciclo se repite sucesivamente.- Como quiera que el
catalizador original es retenido intacto durante todo el pro-
ceso, no se afade Catalizador adicional.- Es deseable sepa-
rar del residuo de depilacidn pequefias cantidades de material
polimero formado en la reacciéon, antes de la devolucidén al
ciclo.-

Para el tiempo en que se egi;a efectuando el tercer
ciclo, la cantidad de mono™lidérido que se esta recuperando
es virtualmente equivalente a la cantidad de aceite graso con-
vertible que se esta anadiendo para completar el residuo de
destilacion.- Asi, el procedimiento se continua facilmente
durante periodos de tiempp prolongados, con lo cual se recupe-
ra como monoglicarido virtualnente toco el material graso con-
vertible en tratamiento.-

Asi, por medio de este invento es posible obtener
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rendimientos sustanciainente completos de monoglicérido, di-
_,licéridos u otro ester parcial en lujar de los rendimientos
de 40-p0/¢ en peso referido al peso del material graso, osteni-
dos hasta anora.- Ademas, el monoglicérido obtenido contie-
ne menos del 1” de glcerina en peso en acaparador con las
preparaciones de jiionoMicarido de quese dispone en el comer-
cio, Qg™e contienen o mas de jlicerina.- ElI monoglicérido
obtenido estad virtualmente exento de acidos presos, Oi.JLicé-
ridos y tri*licéridos, en Injar de estar mezclado con la can-
tidad casi igual de diglicérido normalmente formada durante

la reaccion.- Al residuo de destilacion se devuelve faclimen
te al ciclo ya que no conviene materiales afiadidos para inac-
tivar el catalizador.- El coste del catalizador resulta un
factor despreciable ya que se vuelve a usar repetidamente.-
o se producen virtualmente productos secundarios que hayan de
eliminarse, puesto que en esencia, toda la cantidad de mterial
graso se convierte en el aster parcial deseado.- .El proce-
dimiento es capaz de producir en gran escala monoglicéridos u
otro ester parcial de _,ran pureza lo que no era factible bas-
ta afiora.- foco el monoglicérido fondado en la reaccion se
recupera en esencia, ya que se e”ita una reversién digna de
mencion. -

Aunque el invento se na descrito en detalle conside-

rable con referencia a la preparacién y recioeracién de mono-

licarido se comprendera que es aplicable a la preparacion
y recuperacion de cualquier ester parcial de acido graso de

un alcohol polivalente, o mezclas de los mismos.

21
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La preadenue solicitud que corresponde a la presen-
tada en los Estados unidos de America, con fecha 16 de Julio
ce oajo el numero ILp.182, se acoge a los beneficios

d4y. articulo pl del vigente. Estatuto-Ley sobre Propiedad In-

dustrial, -

Los puntos de invencidn propia, y nueva que se
presentan para que sean oajeto de la presente solicitud de
-cruente de Invencidén en Espafa, por VELETE afos, son los
AN-"uilentes:

13.- Un procedimiento de "preparar un ester par-

~N acroo graso oe un alconol polivalente en presencia

c.”alrzador de intercambie de ester en condiciones
Qde determinan la formacidén sustancial de un ester parcial
dh la composicion resultante de la reaccidén, caracterizado
,Or sepa.rar- ducho esuer parcial de dicna composicién mien-
tras dicho cutalizaéoi? esba en forma activa extendiendo di-
cna composicioén en pelicula delgada y destilando bajo vacio
dicho ester parcial de dicha pelicula de composicién a una
temperatura esencialmente inferior a la de descomposicioén
de dicho catalizador activo, dejando un residuo de destila-

cion que contiene dicho catalizador, completar dicho residuo

22
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de destilagidi con material graso y alcohol polivalente adi-
cionales 7y repetir uiciio procesc al uenos hasta que 1a can-
idad de dicho esver parcial que estd siendo destilado des-
de dicia composicibdn sea en esencia i;uai a la cantidad de
¢icino material graso aue esté sisndo afladido a dicho residuo.
28~ Un procedimiento de preparar un ester par-
cial de &cide rraso de ua slcohol polivalente sexin se rei-
vindica en el punto 12, caracterigado poriue se emplea un
excesc de alcohol polivalente de, por ejemplo, 400 - 200%,-
A0 - Un procediniento de preparar un esher par-
cizl de ficido Lraso de ua a2lcohol polivalente se;fn se rei-
vindlea en los punvos 12 6 22, carescterizado parque una pro-
porcién sustancial de alcohol polivalente que queda en dicla
composicidn es separado, por ejemplo, enfriando la composi-
cién y retirando el alcohol polivalente por destilacidn de
fase, antes de la separacidn del é&ster parcial de la ¢ ompo-
sicidn, y se covbina de nuevo con el residuo de destilscidn
que -jueda después de la separacibn de dicho esver parcial.-
40 .-  Un procedimiento de prsparar un éster par-
cial de 4cido srsso de un @lcohol polivalente sesin se rei-
vindica en cuzlyuiers de los puntos 12 - 32, carscterizado
porgue se hice gue pegueiios iﬁcrementos sucesivos de la cou-
posicida fluyan a lo larzo de una superficie evaporadora.-
50 ,~ Un;groéedimiento de preparar un &ster nar-
cial de 4cido _raso de un alcohol polivalznte sexln se rei-
viddles e cualyuiera de los puntos 19 - 42, caracterizado

porcue la separacidn de dster percial desae la couposicidbn
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que lo contiene se erfecitda durante el intervalo de tiempo de

reversifn, como se ha derinido en la Memoria, para evitar asi

"dicha reversidn parcial de dicho ester parcial.-

69.- Un procedimiento de preparar un ester parcial
de 4cido sraso de im alcohol polivalente sexin se reivindica
en cualquiera de los puntos 12~ 59, caracterizado porque el
ester parcial producido es un monoester.-

9.— Un procedimiento de preparar un ester parcial
de &cido graso de un alcohol polivalente, segin se reivindica

en cualquiera de los puntos 18 - 5¢, caracterizado porque el

. catalizador activo de intercambio de ester empleado es un com- ,

puesto de metal bivalente, en particular un jabdn, y especi-
ficsmente un compuesto de esHroncio.-

80.4—~ Ua procediniento de preparar un ester par-
cial de &cido prugo de un zlcohol polivalante sesfiy se rei-
vindica eir cualguiz ra de los puntos anteriores, c=racteriza-
do porjue la destilacibn en vicfo se efectifia en w: alambigue
centrifuso de tr yescto no obsvruido de alto vaclo.-

So,- Un procedimiento de praparar un ‘ester par-
cizl de’fcido srasc de un alcohol polivalente, se.n se rei-
vindica en cualquiera de los puntos anteriores, csrscteri-
zado por}ﬁe el .atsrisl sraso vratado es un poliglicédrido.-

109,- Un proceaimiento de proparar un ester par-
cial de Acido sraso de un alconol polivalente, de color uvni-

{orme, en presencia de un cabalizmador de in“tercamvio dz ester,

carncberizado por estinlecer ua sistema conbtinuamente c¢ircu-

‘lause gque cointiene cotalizador de iabbn de estroncio para
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intercambio de ester mantenido en forma activa en todo nicho
sistema, efectuar la alcoiiolisis de dicho material graso con
alcohol polivalente en el curso de nicho sistema circulante
y afadir a dicho sistema circulante material graso* y alco-
hol y retirar de dicho sistema ester parcial de acido graso
de alcohol polivalente en cantidades correlacionadas.-

11°.- Un procedimiento de preparar ester par-
cial de acido graso de alcohol polivalente de color uniforme
seyyn se reivindica en el punto 109, caracterizado porque un
material graso que incluye una proporcidén sustancial de tri-
glicarido iltoe reaccroa o clic m
rendimamuo de nonoj, licarioo vil*htal.

12°. - Un procedimierfao pe
tual tente oorpleta oe material aaso

2al y como se ha desearlto ™ memoria que ante-
cede y p*ra los fine3 que se ija edk

La presente memoria consta ¢e veinticinco hojas
escritas a maquina por ara sola de sus caras.-

P. A.
Aiberio de F-sburo
Po\Poder
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