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PATENTE DE INTRODUCCION

por diez afios, |

pare todo el territorio espafiol, sus coloniasg y protec-
torado, por "MEJORAS INTRODUCIDAS EN L4 AICOHOLISIS DE
LOS MATERIALES GRASOS DE INFERIOR CATIDAD", cuyo privi-
legio se solicitae a favor de Dofia URSULA ARNO SANTOS,
de necionalidad espafiola, domicilisda en Barcelons, ca-

1le Gerona, nf2 80.
MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta Patente de Introduceidn corresponde al texto
de una patente inglesa cuyo contenido se fefiere a las
mejoras introducidas en los métodos de alcoholisis de
les materias grasas de baja calidad. Estas mejoras se
emplean hoy en dig corrientemente en los EE. UU. e In-

glaterra pero son totalmente desconocidas en nuestro

. -pef{s, debido & lo cual la solicitente, amparéndose en
- la vigente Legislacién, solicita la presente patente

.en su modalidad de intrOduccién.l
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Las presentes mejoras tienen por objeto partir de ma~
terias grasas de baje calidad y obtener,a partir de leas
mismes,materies de alta calidad y de color muy e¢laro o sea
que con la gplicacién de estas materias se pueden prepa;
rar otras de color muy claro a partir de grases ¥ acestes
fuertemente coloreados. Como es sabido, existen grandes
cantidedes de stocks de grasas de calidades muy bajas asi
como de sebos en rama y aceites, que contienen elevadeas
proporciones de 4cidos grasos libres, pero queée & pesar de
ello resultan comercialmente aprovechables. Estos materia
les son de color pardo obscuro o negro y el color obscuro
esté generalmente agociado con el alto contenido de 4ci-
dos grasos libres. Estos materieles son completamente in-
adecuados para la produccidn de jebones blancos o de color
elero, atin cuando se purifiquen por los mé&todos propuestos
hasta le fecha. Ademés, tales mé&todos de purificacidén son
generalmente antiecondmicos cuando se aplican & meteria—
les de tan baja calidad.

Ha sido propueste hace tiempo la hidroligis de les ma

terias grases de baje calidad, con ague, con O gin la ayu-

‘da de catelizadores tales como los reactivos Twitchell,

encimes desdobladoras de grasas © lipesae degtilando luego
los &cidos grasos liberados. Tales m&todos estén sujetos
g muchos inconvenilentes. En le hidrolisis, generalmente
se obtiene mn desdoblamiento de solo un g0 4 95 %. Con mg
terieles de baja calidad, eproximadanente un 10 % o més
queda como residuo de destilacién en forma de pez de es-
ceso valof o0 que se emplee como agfalto.

Ademds, cuando se usan meterias de baja calidad es
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generalmente necesario redestilar los &cidos ¥y adn proce-
diendo de esta forme los productos redestiledos no tienen
un color muy estable.

Otro serio inwvonveniente del proceso antes mencionado
es que requiere pare su uso una instelecién de sleaciones
resistentes a los 4cildos grasos, puesto que le presencia,
en los aparatos, incluso de ung pequefia cantidad de meta-
les corrientes, produce répidemente una intense coloracidn
en el producto y contribuye asfmismo en acelerar el des-
arrollo del enranciamento,

Ha sido propuesto también el refino de los aceites
de alto grado de acidez mediante aglealis gue eliminan los
écidos grasos libres junto con meterias colorantes y muci-
legos. Después de efectuar sste refino el materiel es tra-
tado por agentgs decolorantes ya sean tierras absorbentes
0 carbones activos, & fin de eliminar la materis coloran-
te redidual.

Este préocedimiento estd sujeto a muchos inconvenientes
cuando se splica & materias de baja calided poseyendo un
elto contenido de dcidos grasos libres. Ademés del hecho
de que se tienen grandes pérdidas como pastas de jebén
durente la refinecién por alecalfs, son necesariass grandes
cantidades de tierras absorbentes si se desea obtener un
color aceptable.

Otros métodos que han sido propuestos entiguamente
pare eliminar el color de las materias grases brutas, no
son aplicables comercislmente a las materias de bajs cali
dad cuando se desea un producto de color claro y eltamen-

te estable, Tales métodos consisten en la oxidascidn con
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aire o con soluciones de bicromato o mediante reduccién
con hidrosulfito sbdico u otros productos reductores.

Estae patente tiene por objeto proporcionar un método
mejorado para el tratamiento de materias de baja calidad
teniendo un alto contenido de 4cido graso, y para obtener
productos de alta calided ligeramente coloreasdos y de co-
lor estable que se pueden aprovechar pars muchos usos; in
cluyendo le manufacture de productos Jjaebonosos blancos o
de color claro por conversién sustanevigl de la totalided
fe los componentes de los édcidos grasos de tal materisl,
esto es, 4cidos libres y combinados, en esteres alkilicos
inferiores.

Anteriormente ha sido propuesto tretar los materisles
grasos de alta calidad, o sea los que tienen un contenido
relativamente bajo de dcidos grasos libres, con un exceso
de un alcohol alkilico inferior en presencia de un catali
zador alcalino pare formar los esteres alkilicos inferio-
res de los correspondientes dcidos grasos del materiel,
los cuales estédn quimicamente combinados en forma de gli-
ceridos. En tal proceso si el material de partida contie-
ne més de un tres por ciento de dcidos grasos libres, la
separacién del ester de la mase de reaccién es muy @iff-
cil. En estes condiciones los dcidos grasos libres no
formen esteres; més bien formen jabén y le masa que tien-
de a gelificer no se separa fécilmente en forma de capas
por lo que se necesita acidificar para recuperar el ester,
Tales procesos no son econdmicos o factibles cuando se
gplicen a materias grasas de beja calided. Por esto, co-

minmente se utilizan materirles grasos refinados en este
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proceso cetalitico de slcoholisis glcelina, Como hemos di-
cho anteriormente, la refinacién previa de materiaies de
baje celidad se realiza con pépdidas muy elevedas.

Anteriormente también se ha propuesto trater los me-
teriales grasos con un gran exceso de un alcohol inferior
en presencia de un caetalizedor 4cido a fin de preparar el
ester elk{lico inferior a partir de los 4cidos gresos li-
bres contenidos en ek material inicial as{ como de los que
se hubieran desarrollesdo por hidrolisis durente el trata-
miento. Con este procedimiento se obtienen sobre todo muy
bejos rendimientos y resultan diffcil de aplicar. En una
pruebe experimental, cien gramos de materia cruda y seca
conteniendo cercs de 16 % de 4cidos grasos libres, cien
gremos de metanol y dos gramos de 4cido sulfdrico concen-
tredo fueron mezclados y calentsdos a reflujo durante 36
hores. Dejando sedimentar la mase se formaron dos capas.
El componente ester existfa en cantidades apreciables tan-
to en la parte superior como en la inferiér. Se obtuvo de
esta forma un total de solamente un 30 % de la cantidad
tebrica de ester, después de que toda la mesa de reaccién
‘fué lavada, secada y destilade. Solo un 14 % correspondie
e le alcoholisis de los gliceridos.

Ahora se ha descubierto que los materieles grasos,has-
ta los de las més bajas calidades obtenibles, pueden ser
tratados por procesos que estén libres de las precedentes
desventajas y por medio de los cuales puede recuperarse
la totalided de los componentes de tales materiales de pa
nera que resulte técnicemente posible y sencillo trabejer

de esta formé al mismo tiempo que conviene desde el punto
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de vista econémico,

De acuerdo con la presente patente se utiliza el método
de glcoholisig de los materiales grasos de baja calided,
que contienen al menos 5 % en peso de doidos grasos libres
haciendo reasccionar dicho material graso con un exceso es-
tioquimétrico de un alecohol inferior bajo condiciones dci-~
das en presencia de un catalizador de alcoholisis 4cida
para reducir el contenido Qe fcido graso libre de dicho
material por debajo del 3 % en peso, prosiguiendo a con-
tinuacidn con la reaccién de alcoholisis bajo condiciones
alcalines en presencle de un caetalizedor de alcoholisis
elcalina, estratificando le mezcla reaccionante y separan-
do una capa que contiene los componentes brutos de los es-
teres alkflicos inferiores y destilando &éstos esteres alki
licos inferiores brutos.

Asi pues en este método mejorado el material graso de
baja callidad se hace reaccionar con un exceso estioquimé-
trico de un alcohol alkflico inferior en presencia de un
catalizador de alcoholisis dcida hasta que el contenido de
écido graso libre ha sido reducido por .debajo del 3 % ¥
préferiblemente cerca del 1 % o menos, con el resultado de
que cuando la mezcla de reaccién se hace alcelina los ja-
bones formados no impiden la separacién de capes. E1 cata-
lizador 4cido y todo el remanente de édcidos libres, puede
ser entonces neutralizado por sdicién de un meterial alca-
lino y una cantidad adiclonal de material alcelino afiadido
a esta mezcia actuard como catglizador de alcoholisis. En
presencia del catalizador alcalino el alcohol reacéiona

répidemente con los esteres glicéricos para formar los es-
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teres alk{licos inferiores de los dcidos grasos del glice-
rido y, ademds glicerina como sub-producto. Despuéd de un
corto periodo de reposo el material sekestratifica~fécil-
mente o separa en dos capes. La capa superior contiene susg
tgncialmente todos los esteres alkilicos brutos del dcido
graso, la mayér parte del material graso no reaccionado,
algﬁn exceso de alcohol & una pequefia cantidad de jabdn.
Le cape inferior contiene la glicerina, una despreciable
cantidad de material graso no reaccionado, préoficamente
la totalidad del alcohol alkilico inferior no reaeccionsado,
une despreciable cantidad de ester, jabdén y sales del ca-~
telizador 4cido empleado, Précticemente, pues, la capa su
perior contiene el ester y le inferior contiene la glice-
rina y el alcohol no reaccionado, la capa de ester bruto
se separa y puede ser lavada con una pequefia cantidad de
agua pars eliminar tode la glicerina y el jebén y sometida
entonces a destilacidén e presidn reducida. Se obtiene de
esta forma,con elevado rendimisnto, un producto de alta
celidad, ligersmente coloreado y con color estable cbns—
titufdo por un ester alk{lico inferior de los decidos gra- .
sos. El residuo de la destilacién contiene la mayor parte
de los productos no saponificables y otras impurezas del
meterial graso de partida.

Un factor importante que contribuye al éxito de la
presente. patente es el descubrimiento de que puede ger
obtenida una muy elevdda conversidén de los dcidos grasos
en esteres al¥{licos inferiores alin en presencia de las
llemadas impurezas debido al hecho de emplear una serile

de catalisis sucesivas, & saber, cetalisis 4cida seguida
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necegidad de efectuar la eliminacién intermedia de los es-
teres., Esta sucesién de cetalisis distingue sobradamente
este proceso mejorado de cuaslquier proceso propuesto en-
teriormente.

Un modo preferente de realizacidén de estes mejoras con
siste en acidificar la capa inferior. Después de la ecidi-
ficacibn se separa generalmente una cepa superior oscure
de grasa. Esta separacién queda facilitada con una muy pe-
queﬁa dilueidén con agua. Este capa contiene la mayor parte
de las impurezas coloreadas que primitivemente estaban con
tenidas en les meterias de partida las cuales no han pasa-
do a la capa que contiene el ester. Este capa se separa de
la inferior de glicerina-asgua y se afiade & los sucesivos
nmateriales de partida.

La capa inferior puede alternativamente acidificarse
y calentarse & reflujo convirtiendo los écidos grasocs de
los jabones en esteres alk{licos inferiores de los slcoho-
les presentes. Si es necesario también puede afiadirse més
alcohol. ILuego el producto que contiene el ester bruto pue
de separarse recuperando dicho ester tal como hemos dicho
anteriormente,

Le glicerina en forma concentrads puede recuperarse &
partir de la capa acidificade inferior. Este glicerina con
tiene solamente como impurezes unas pequeilas cantidades de
sales del cetalizador alcalino y del dcido libre, pudiendo
purificarse mediants neutralizaeién y destilacién a presién
reducida, No obstante, si durante el tratemiento solo se han

afiadido pequeifias cantidades de agua, la glicerina puede uti
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jlizarse, sin purificerle, para diversos usos industrizles

tales como por ejemplo, en la menufectura de resines gli-
ceroftdlicas, Las aguass de lavado pueden tratarse de lé
meners corriente haste la recuperacién de la glicerina gque
se purifica y concentra por destilacién a presién reducidas.
Les aguas de lavedo y la capa inferior pueden mezclarse y
luego tratadas de manera gque se consiga en une sola opera-
cién la recuperacién della glicerina tal como hemos indicg
do anteriormente.

El exceso de alcohol puede ser recuperado de las capes
de glicerina y de esteres mediente la eplicacién de los
proéesbs corrientes d¢ recuperscién de disolventes para lug
go volvéerlo & emplear en procesos ulteriores.

, Si los esteres alkilicos se utilizan para obtener jebbn,
el alcohol combinado con ellog puede recuperarse témbién
por un sistema de recuperacién de disolventes y puede ser
usedo nuevamente en el proceso.

En los aparatos para la destilacién de los esteres pue
den usarse materisles corrientes evitédndose de esta forme
el empleo de las aleaciones egspediales de precio muy eleva-
do. Esto representa un gran'ahorro. en los costes,

El residﬁo de destilacidén de los esteres puede ser tre
tado para recuperar toda pequeila cantidad de materias sa-
ponificables. contenidas en €1 y al mismo tiempo para recu-
perar las materies insaponificables; estas ﬁltimas tienen
un alto contenido en esterol y pueden ser usadas como sus—
tituto de la lanolina, De esta manera, de scuerdo con este
invento, efin las impurezaes de las materlias grases pueden

ser recuperadas como subproducto de valor.
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El proceso se aplice & las nateries greases contehiendo
como minimo un 5 % de su peso de dcidos grasos libres Jy
preferiblemente como mihimo un 10 % en peso de los mismos.

Se puede emplear desde algo més de un eqpivalente hag-
ta cerca de 10 eguivalentes dé elcoholes alkilicos inferio-
res por cada equivalente de 4cido graso totel (libre y dom
binado) de la materia grasa. Se emplesa con preferencia la
proporcién de 2 hasta cerce de 4. Por slcoholes inferiores
ge entiende los que contienen 1, 2 4 3 &tomos de carbono ¥
‘de estos dltimos se prefiere emplear el metanol.

Como catalizador de la alcoholisis dcida para la prime-
ra etape del proceso pueden emplearse une gran vaerieded Qe
productos comercieles tales como los dcidos sflférico, fos-
£érico, clorhfdrico, dcidos sulfénicos como el toluensulfé-
nico y slcanfor sulfénico, sales metdlicas y similares. El
dcido sulftrico comercial de 662 Beumé es econdmico y se
obtiene fécilmente en el comercio por lo que se le ha esco-
gido para ilustrer los diversos ejemplos que damos & conti-
nuacién. Se emplea el catalizador con una concentracidén que
oscile eproximadamente entre 0,30 & 1 % de decido sulfiérico
referido al peso de le materia grasa. Pare la neutralizacién

se pueden emplear muches materizs elcelinas con tal de que

' no introduzcan considerables cantidades de ague en le masa

de reaccibn. Dan‘resultados gatisfactorios los alcoholatos
alecalinos o los alcalis céusticos. El catalizaddr preferido
para la alcoholisis alcaline es un compuesto de un metal al
calino que generalmente se encuentra presente en forma de
hidréxidos a una concentracién que va del 0,1 hasta alrede-

dor del 1 % sobre el peso totel de materie grase empleedsa.
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E1l slcoholato puede ser preparado "in situ" o separada-
mente e partir del alcohol y del metal alcalino, El hidré-
geno desprendido en la reaccidn anterior podris emplearse
en el proceso de hidrogenacién y de este modo mejoraris
congiderablemente la estebilidad de los esteres.

El ester puede ser destilado a tres m/m de mercurio de
presidén absoluta entre los 1252 4 2002 C y preferiblemente
entre los 1502 y 2009C,.

Los siguientes ejemplos servirén parg ilustrer le pre
sente patente., lLas diverses etapas que se describen a con-
tinvacidén se han representado diagrematicamente en los plae
nos esqueméticos que acompafisn la presente solicitud y en
log que les figuras 1, 2 y 3 representan,respectivamente,
las operaciones seguidas en losg ejemplos 1, 2 y 3.

Ejemplo n2 1

1.375 pertes en peso de grasa seca, de color pardo os-
ecuro que contienen 20,3 % de 4cidos grasos libres (calculg
dos a base de oleicos) se mezclaron con 540 partes en peso
de metanol comercial y 10 partes en peso de 4ecido sulfidrico
comercial de 662 Be. Se calenté la mezela a reflujo y egi-
tando durante tres horas. Se suspendid le sgitacién y la
mezcla se enfrid ligeremente hasta que cesé el proceso de
reflujo. Encima de la masa quedd flotando una capa superior
de metanol conteniendo unaz pequefia cantidad de esteres me-
t1ilicos. Sin perturbar o alterar el contenido de la mezcla
asi obtenide se afiadieron 10 partes de sodio metdlico en
pequefias proporciones. Este sodio quedd flotando sobre la
capa superior y reaccioné con el metenol a fin de formar

metilato sédico. Cuando cesé la reacciébn, las dos capas se
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mezclaron Intimemente. Luego la mezela reaccionante se dejé
reposar 15 minutos ligeresmente por debajo del punto de ebu~
1licién del metanol., Se formaron otra wez dos capas. La capa
superior de esteres fué separada y lavada dos veces con ciento
cuarenta partes de agua entre %0 ¥y 759 cada vez, Las aguas

de lavado fueron luego afiadidas a la capa del Fondo.

Tratédndose de un proceso comercial la éapa inferior se
acidificarfa preferentemente con un 4cido concentrado y se
herviria a reflujo hastae que los 4cidos grasos liberados
del jabdn se hubieran esterificado. El ester que se formaria
de esta meners se Separaria ¥y afiadiria a la antes descrits
capa superior de esteres o bien se acumularia para luego des-
tilarla,

Se procedié de esta forme o muy semejsntemente al llevar
a cabo esta prueba. ILa capa inferior se aciduld con deido
sulfirico y luego se calentd. Los dcidos grasos que se sepa~
raron fueron convertidos en esteres metflicos mediante re-
flujo con 200 partes de metanol y 3 partes de dcido sulfi-
rico caleculado como 4cido concentrado y dilufdo en agua. Los
egteres que se formaron y que representaron cerca de un diez
por ciento del material original fueron separados y mezcla~
dos con le capa principal de ester.

Le mese del ester metilico bruto fué destilada a la pre
gién ebsoluta de 3 mm.Hg y a una temperatures de 1502 4 200¢ G.
Se obtuvo un éster sensiblemente blando o mejor dicho inco-
loro como el agua, cuya cantidad ascendfa &l 95 % del rendi~
miento tedrieo tomado sobre la base del contenido de decido
graso del maferial inicial., El residuo de la destilecién

o,

equivalid e un 5 % del materisl de partida. -
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La capa inferior consistia en una solucién scuoss de
glicerina la cual contenfa solasmente uns bequefia cantidad
de impurezas tales como sulfato sédico ¥y decido sulfdirico
dilufdo.

Ejemplo ne 2

1.375 partes en peso de grasa #e origen cagero, bruta
¥ sece (residuos de cocina) conteniendo 18,9 % de 4cido
grago libre (celculado como oleico) y 1,3 % de materie no
saponificable, se mezclaron con 490‘partes de metanol co-
mércial y 10 partes en peso de dcido sulfdrico comercial
de 662 Bé. La mezcla se calentd e reflujo y sgitando duran-
te dos horas. Luego se afladieron lentamente 22 partes en pe
so de carbonato potdsico anhidro, continuando el proceso de
reflujo Qurante una hora mds. Seguidamente la masa se dejé
en reposo durante 30 minutos algo por debajo del punto de
ebullicién del metanol. Se formaron dos capas, Estas capas
ge separaron la ung de la otra,

En la préctica, cuando se realiza la explotacién comer-
cial de este método mejorado, la capa'supérior se destila
para recuperar los esteres met{licos de la misma. La capa
inferior se acidificaria y la cape superior formada se afig
diria a la nueva carga, recuperdndose la glicerina en la
cape inferior resultante. v

En este experimento, la capa superior fué lavada a 702 C
con ciento treinta y ocho partes en peso de agua y seguida-
mente se dejé en reposo, Las asguas del lavado se ascidifica-
ron con 4cido sulfirico y seguidamente se dejé en reposo,
Resulté de ello una capa de &cidos gresos, gituada en la

parte superior, que se separd y se afiadié a la capa princi-
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pel del fondo. La mezcle resultante se acidificé con una
solucién formada por 20 partes en peso de 4eido sulfdrico
comercial de 662 B&, y por 20 partes en peso de metanol
comercial y luego calentads g reflujo agitando durante dos
horas. Se afiadibé igual peso de agua Y la mezcla se dejé en
reposo. Se formeron dos capas, Le superior fué separads y
adicionade a la cepe superior Principal anteriormente lava-
da. Esta mezela de esteres brutos fué lavada a 702 C con
138 partes en peso de agua, seguidamente reposd y se secé
al vacio. Se obtuvieron de esta forma 1.383 partes en peso

de esteres met{licos brutos conteniendo 0,4 % de dcidos

_gresos libres y 1,49 % de materie inssponificable.

Los esteres met{licos brutos fueron destilados a la pre
sién de 3 m/m Hg entre 1502 4 1902 C. Se obtuvieron as{
1.188 partes en peso de esteres met{licos blancosvcontenien—
do 0,25 % de 4cidos grasos libres y 0,57 % de materia insap
ponificeble. Esto es, 86,6 % de los componentes totales gra-
sos del material original. Se obtuvieron sdemés 195 partes
de residuos de destilacién. Este residuo se saponificéd, se
acidificé, reesterificéd, diluyb, y despuds de dejedo en re-
poso fué destilado como antes se ha descrito. Se obtuvieron
por ello 150 partes en peso de esteres met{licos blancos.
Esta ciffa repregenta el 11 % del tobal de los componentes
gresos de la materia grasa original, Las 45 pertes en peso
del rediduo remenente de la destilecién (de la segunda des-
tilacidn) fueron saponificadas, extractadas con eter, y del
extiacto se obtuvieron 12 pertes en peso de materies @nsapo-
nificable o esterol de buen color y 30 partes de pastas de

jebén de 4cido graso.
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En la realizacién pféctica y comercial del método per-
feccionado lg capa del dcido graso separads del saponifica-

do y luego también del residuo de destilacién acidificado,

se hubiera efiadido a la carga inicial de esterificacidn y
entonces el residuo remanente podria ser extractado parsa
recuperar los esteroles,

Las aguas de lavado y la cepa inferior principal se
mezelaron y calentaron hasta que se eliminé el metanol y
un poco de agua. Se recuperd glicerina bruta de cerca del
33 % de riqueza., Sumeban 106 partes en peso,como glicerina
100 %, lo que represéﬁta un 90 % del cohtenido en glicerina
de la materia original,
' Ejemplo n¢ 3

331 partes en peso de grasa casers seca (residuos de
cocina) contentendo 16,41 % de 4cidos grasos libres y 95,1 %
de materia grasa total, se mezclaron con 133 pertes en peso
de metanol comercial y 3,3 partes en peso de dcido sulfirico
comerclal de 662 Bé., calentado a reflujo el conjunto y agi-
tando durante 90 minutos. El calentamiento y la agitacién
fueron parados y la masa se dejé en reposo unos 5 minutos

algo por debajo del punto de ebullicién del metanol. Se for

‘maron dos capas, se afiadieron cuidadosamente 2,4 partes en

reso de sodio metdlico. Este dltimo reacciond con el meta-
nol de la cépa guperior para formar metilato sbdico "in situ”
Después de unos 15 minutos esta reaccién quedasba completada.
La mesa se mezcld enfonces completamente y se la dejé repo-
sar unos 30 minutos algo por debajo del punto de ebullicién
del metanol., 8e formaron interiormente dos capas. La capa

del fondo fué separada y la superior se lavdé 3 veces conse-
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cutivas con agua a 7092, cada uﬁa con 30 partes en peso dd

agua. Luego, la capa superlor fué destilada a 3 m/m de pre
sién absolute y desde 1602 & 2002, Como producto destilado
se obtuvieron 290 partes de ester met{lico blgneco. Se obtu-
vieron ademds, 11 partes en peso de residuo de destilacién.

En una realizecién de tipo comercial este residuo de
destilacibén se trataria preferentemente tsl como qued$ in
dicado en el ejemblo ne 2.

En el presente caso, se mezcld este residuo de desti-
lacibn con las aguas de lavado y la capa inferior principal
y se afiadieron 6 partes en peso de hidréxidoc sédico calen-~
téndose la mezcla a unos 832 C. La mayor parte del metanol
presente fué eliminado. La mezcla se acidificé con 10 par-
tes en peso de dcido sulfdérico comerciel de 662 Bé. La ma-
teria grasa que formé unae capa superior se separd y se mez-
c¢lb con 90 partes en peso de metanol comercial y 1'8 partes
de dcido sulfiérico comercial de 662 Bé,,calentdndose el con
junto y agitando durante 90 minutos. La masa de reaccidn se
diluyb, se dejé reposar y se lavé con agua, se secd y ge
destild como antes. Se obtuvieron como destilado 31 paftes
en peso de esteres met{licos blancos.y 10 partes en peso de
regiduos de destilacién. Saponificando este residuo y ex-
tracténdolo como eter se recuperaron 2'5 partes en peso de
esteroles de buen color. Como residuo extractado se recupe-
raron también 7 partes en peso de materia con el 80 % de
fcidos grasos.

En total se obtuvieron 321 partes en peso de esteres in-
coloros con un total de 95'51 % de materia grasa. Esto es

el 97'4 4 del total de materia grasa contenida en la grasa
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primitiva. Tembién se obbtuvieron 2'5 partes de esteroles
de un buen color.

Cuando se aplican las mejoras, objeto de la presente
patente, junto con las sefialadas ventajes que el nuevo
procesc mejorado presents en lo que se refiere al empleo
de materiales brutos, se consigue que el equi?o industrial
requerido sea més sencillo, corriente y econdémico que el
necesario para los procesos haste shora empleados en nues-—
tro pais., |

Cuando se opera comercialmente el liquido alcalino com
prendido en la cape inferior del proceso antes deserito se
pvede emplear para neutralizar ls mase de reaccién en una
posterior alcoholisis écida, ya sea continua o discontinua-
mente, en vez de tratarla para extraer los esteres del mis-
mo. Los Jabones alcalinos contenidos en el liquido alcalino
reaccionarén entonces con el catalizador 4cido pars liberar
los dcidos grasos que luego quedarén esterificados por el
alcohol inferior, Estas dos Gltimes reecciones tendrén lu-
gar simultédneamente con la alcoholisis alcaline de la mate—
rie grasa, segin hemos indicado sucedfa en el transcurso
del proceso mejorado descrito anteriormente.

Siguiendo este proceder, sge obtendréd un shorro eviden-
te de materias primas, as{ como la eliminecién del peso su-
perfluo e independiente que consgiste en la recuperacién,
por acidificecidén de los 4dcidos grasos de los jabones alce-~
linos, tal como viene indicado en los ejemplos anteriormen-
te citados. 7

Ademéé, s0lo serd necesarise una separacidén de todo el

meterial esterificedo.
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Se comprende que podrén introducirse cuantas variaciones
de detalle secestimen convenientes, siempre que no afecten '
le esencialidad de la presente petente, entendiéndose, ade~
més, que las mejoras objeto de la misma congtituyen un todo
indisoluble por lo que su aplicacidn aislade resultarfa de-
ficiente, a cuyo fin se declaran no divulgadas, practicadas
ni puestas en ejecucidén en Espafia las siguientes reivindi-
caciones que constituyen la
NOTA REIVINDICATOERTIA

1l - MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA AICOHOLISIS DE I0S MA~-
TERIALES GRASOS DE INFERIOR CALIDAD que contienen como mi-
nimo wn 5 % de su peso de 4cidos grasos libres, caracteri-
zadas porque se hacen reeccionar dichas materias grasess en
un medio 4cido, con un exceso estioquimétrico de un alcohol
inferior en presencia de un cetalizador dcido de slcoholi=-
gis hasta reducir el contenido en 4cidos grasos libres de
dichos materieles por debajo del 3 % de su peso y porque
luego, o sea una vez obtenida esta reduccidn, se prosigue
le reaccién de alcoholisis bajo condiciones alcalinas, en
presencia de un catelizador alcalino de alcoholisis y se
estratifica la mezcla de la reaccidn separando una capa que
contiene los esteres alkilicos-inferioreStbrutos, procedien-
do luego & la destilecidén de dichos esteres.

28 - Mejoras, segin la anterior reivindicacién, caracte-
rizades porgue como alcohol inferior se emples el metanol.

38 - Mejoras, segin las anteriores reivindicaciones,
caracterizadas porque como catalizador 4cido se emplea el

dcido sulfirico.

48 - Nejoras, segin cualquiera de las anteriores reivin-
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dicaciones, ceracterizedas porque el tratamiento que se 44
a las materias grasas en la fase,en la cual intervienen el
alcochol inferior y el catalizador é4cido, se lleva a cebo
calentando con reflujo. |

2 - Mejoras, segin cualquiera de las enteriorses rei-
vindicaciones, caracterizadas porque como catalizador al-
calino se emplea el carbdﬁato potéeico.

62 ~ MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA ALCOHOLISIS.DE LOS HA-
TERIALES GRASOS DE INFERIOR CALIDAD.

Todo tal y conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva, que conste de diez y nueve
hojes escritas a médquina por una sole cara, y dos planos.

MADRID, 16 de Agosto de 1,950
URSULA ARNO SANTOS

DPelle

d. J. Mor dee Granei
BB T
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