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MEMORIA DiSCRIPTIVA

1e presente memoris describe un procedimiento para el
tratemiento de la grasa de la lane que consiste esencialmenw
te en la saponificacion de este material por medio de los
aloalis cdusticos, tal como el hidréxido barico, con objeto
de aislar el colesterol, esteroles y otros constituyentes.

#1 procedimiento comprende el tratamiento de 1la grasa
de le lans por hidroxide barico en medio acuoso con objeto
de saponificarla, la eliminacion de todes les substancias
golubles en sgua y después la separacidn del material sapo=

nificado del no ssponificado y un posterior tratamiento de
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cads uno o de ambos materisles a la vez & fin de obtener el
producto finsl deseados Los jebones baricos tienen interés
ya gue son utiles en la produseidén de grasaes, materiss lu-
bricantes u otros usos. Por otra parte estos jahones pue-
den ser tratados pera trensformarlos en &oidos grasos li-
bres, que tienen valor comeroial en muchos campos, tal como
produccion de jabones y otrose.

Ios materiales insaponificsbles recuperados en el proe=
ceso seguido contienen componentes de valor tales como oo~
lesterol, isocolesterol, vitaminas, alcohol serilico e hi-
drocarburos, pudiéndose obtener csda uno de estos productcs
en diferentes grados de purezs.

Otro producto gque se puede obtener en ¢l proceso es
uns substancia que contiene todos los constituyentes del
material de pertida, pero e¢n ls ocuasl estén los esteres hi-
drolizados en sus constituyentess Tal producto tiene vslor
comercial en le industria cosméticae

Heste shora, para ssponificer la grasa de lana se ha
considerado necesario ¢l uso de sosa o potasa ceustica, pre-
ferentemente en solucion alcoholicae Tales soiuciones fuer-
temente céustiocas tienden & descomponer total o parciaslmen=
te ciertos constituyentes de diohs grass de la lana por poli=
merizsoiodn, degradscidn, u otre causa. Lsto sucede especiale
mente en los meteriales inestables tales como vitamines, hore
monas, csteroles y otroses Por medio del procedimiento objeto
de la patente estas destrucciones han sido practicamente eli-

ninades ¢on el resultado de obtener rendimientos mayores.
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Tembién en tal procedimiento el numero de fases eg inferior
el de los anteriores, redundando en un shorro de trabajo ¥
de tiempoe ademas, oada fase del proocdimiento es mas sen-
cilla y préctica, partiocularmente las fases en gue hay se=-
paraciones y extracoiones, ya yue no hay extracciones entre
liguidose.

a4l contrario de procesos anteriores, en gue usando So~-
luciones caustioas alcoholicas se formeban emulsiones, éste
método use soluciones acuoses. i8to supone una gran venta-
ja pues ciertas impurezes pueden ser faoilmente separadss
por lavado oon agua ys nque no se formen emulsionese

Tembién se he viste que mientras Las soluciones slco=
hbéiicaes de sosa y de potasa caustica solo saponifican par-
ocialmente la grasa de lana, el hidroxido barico en solucion
scucse practicamente lo hace completamente. iin vista de
esta completa saponificacion en medio secuoso, el uso de so-
luoiones aleohoiiocas no solo es innecesario sino también in-
convenientes

5l waterial insaponificable obtenido mediante este pro-
oed imiento est&, por lo tanto, libre de productos descompues=-
tos y polimerizados, de tal manera gue €3 posible por simple
separnoion, usando disolventes ordinarios, sislar y orista-
lizer los constituyentes con rendimientos altos en mayor
grado de purezs y con mayor facilided que partiendo de frao=
ciones insaponifiocables de grasa de lans obtenidas por
otros proecesos. Ul colesterol e isocolesterol obtenido por

este proceso, por simple cristalizacidn, es incoloro e ino=
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doro, y eaté libre de todo producto que le haria inapto
para usos farmacéuticos o cosméticoss

Siguiendo ¢l procedimiento objJjeto de La patente la
grase de lane es tratads ocon solucidén acuosa de hidroéxido
barico, mezolande bien los msteriales, hasts rescoidtn com-
pletas Dlespués se afiade sgua y los Jabones baricos, junto
con toda-la materie insaponificeble insolnble en agus, sSe
separan en forma finsmente divididas La materia insoluble
se sepers del resto por filtreoion y se lava oon agus al
objeto de eliminarle el exoeso de hidroxido barico y todus
las substancias solubles en agua, tales como glicerina ¥
materias que comuniscan olor y colors. il material lavsado
es luego secado. Si asi se desesa, para seperar los jabones
baricos de la waterisa inseponificable insoluble en aguas se
puede efeotusr une extraccion con disolventes tales como
escetona, etil=metil-oetona, etanol, metanol u otros, o en
sus mezZclas, en les que los jabones baricos no son solubles,
mientres que la materia insaponificable si que lo ese Los
jebones baricos pueden ser separados de la solucion por
filtrecion o de otro modo. Hste solucidn se trata como
luego se dirs. Los jabones bsricos separsasdos por filtrae
cion e¢stsn en un estado relativamente purc y pueden ser utie
lizedos en la industria de grasas y jabones, por ¢jemplo,
los jabones béricos pueden ser hidrolizados con acido sulfue
rico, para precipitar sulfato de bario y recupersar los gci-
dos gresos libres, gue pueden ser convertidos en jabones o

usedos pars otros finese 11 hidroxido barico disuelto en



las sguss de lavado de la meteria obtenida en le saponifi-
cacidén y las sales de bario obtenides sl hidrolizar ios ja-
bones pueden ser recupersdos por concentracion y/o precipie
tacion a fin de recuperar el barioe.

5] ie soluoidn scetdonica antes oitade de La materia in-
saponificable contiene interesantes componentes, tales como
colesterol, isocolesterol, aloohol serilico e hidrocarbu-
rose L& acetona se evapora, guedando como residuo un pro-
dusto felativamente puroe Se ha visto gue la proporcion

1ic de los componentes de interés, tales como colesterol, en
dicho producto, vari{s segin ias condiciones de extraccion
con aoetonae Si ésta es ilevada a 20 grados centigrados,
el contenido en colesterol del producto iinal serd un 23
por 100 mayor que si la extraccion se cfectim & 60 grados

i5 centigrados. Tambien depende dicho tanto por ciento del
disolvente usado en la extraccion.

S1i se desea, ¢l material lavado que se obtiene de le
seponificacidn (materias saponificada y wateria insaponifi-
oasble) puede ser tretado de msnera gue ios Jabones 'bé.rieos

20 oontenidos sean hidrolizados, obteniéndose asi los corres-
pondientes acidos grasos. &1 tratamiento consiste en el
uso de &cido elorhidrico, formandose cloruro de bario, que
es separado por lavedoe. &l producto que se obtiene se dife~
rencia dei producto originel en rjue los ésteres yue hay en

25 este estén hidrolizados en sus componentes: &cidos grasos
y slecoholes. También se puede usar acido sulfurico, fore

méndoge sulfato de bario insolubles. &l producto gue resul-
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ta se trata con un disclivente como éter, que uisuelve los
dcidos grasos y la materis insaponificable, mezola util
en cosmétioa.

Bl materiél insoluble que se obtiene de is saponifiocs~
cidén, lavedo y seoo, puede ser uisuelto en dn disolvente
tal como tetracloruro ue carbono, oloroformo, eter, produc-
tos del petrolieo, o semejantes en los gue tode la mesa sea
soluble, de tal manera que cfizdiendo después otro daisolven-
te del tipo de le wucetona, metanol, o analogo, se pregipie
tan los jabones de bario, separandose de la meteris insapo-
nificable que ha quedado en disoluciodne

31 metodo usado pars fraccionar ls meteria inssponifi-
cable en sus couponentes depende del disolvente usado para
separar dlohs materia de los jsbones. 51 se ha extraido
con acetons la soluoidén sceténica se enfria, precipiténdose
el isocolesterol, ¢ue se separs por filtreoidn. Le acetona
se destila y el residuo es tratsdo con aleochol metilico oz~
liente, quedando inscluble una fraccion sceitosa, que se
separae Al enfrier, el colesterol y otras substanclas se
precipitean de la solusién de aloohol metilico. ¥n la prac-
tio& se ha encontrado que destilando todo el metanol, disole
viendo después el residuo en alcohol etilico, y enfriando,
se obtienen mejores rendimientos en colesterois &l mate=-
riel gue queds después de haber separscdo el colesterol y
destiiado el etanol, es util en cosmetica y otrss indus-

triase.

Cuando en lugar de acetona se usan otros disolventes
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pere le seperncidn de 1a materis insaponificable de los
Jebones, hay que introducir modificaciones pare fraccio=
ner csta materia en sus componentes.e Por e jemplo, cuando
se use alcohol metilico, la materis insaponifiomble se tra-
ta ocon acetbna pera sepersr el isocolesterol y despus con
etanol para oristalizar el colesterol.

Los e jemplos siguientes muestran claramente el proe

ceso de que se trate.
sJEIPIO 1.

10 partes de cers de lanas o gresa de lana se calientan
alrededor de 87'6 grados centigrados en un reciniente apto
pere calentarlo“indirectamente. untonces, se pilade 8 la
grasa fundidas uns solucion de 7'5 partes de hidroxido ba=-
-0 en b partes de agua & lOU grados centi-

2
grados, y el conjunto es mezclado, alrededor de medis hora,

rico, Ba (OH)ZBJ:[

manteniendo la tewperatura & unos 87 grados centigradoSe.
Tembien se pueden mezoler ambos materisies = la temperatus
ra eapeocificseda y agitar haste enfriamientoe Aasinmismo pue-
de afladirse & la mezole uns pequefla cantidad (alrededor de
1:50 parte) de un antioxidante tai como hidroquininae. Ie
seponificaoidn puede ser efeotuasde en contacto del uire,
bajo vacio o en una atmosfers inerte (de nitrdgeno, por
ejemplo)e

Cuando le ssponificacidén se ha efectuado, se afiaden
elrededor de 10 partcs de ague continuando ls mezola hasta

que ¢l total de le masa Se ha ulsgregado en finas particu=-
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las. iistas particulss se separan del liquido, se lavan

con agua, hasta que no tengan olor ni color y no se detec—-
te el ion bario en las aguas de lavado. Intonces se proce-
de a la desecameidn del meterial en corriente de aire calien=
te, waterial que una vez seco se trata con ecetona & 60 gra=
dos centigradose Los jabones baricos gue no se han disuel-
to se separan de la aisolucion acetoniocs en le que esta di-
suelta la materis insaponificable, por riltracion o por otros
mediose I& acetona se destila entonces, dejJando como resi-
duo le fracoion insaponificable de 1s cera originsl. El
rendimiento es alrededor del 53 por 100 con una rigueza en
colesterol libre del 30 por 100. 1Los jasbones baricos se
separan de la ccetona por destilaciodn o por era exposicien
al airees Iin el ejemplo anterior si la saponificacion se ha
efectuado a 50 grados centigrados, el rendimiento sera del
67 por 100 con unz riquezs en colesterol l1ibre del 14 por
1003y si he sido efeotusda & 100 grados centigrados, cl ren-
dimiento ser& del 49 por 100 con una riqueza en colesterol
libre del 25 por 100.

Se ha encontrado que si las particulas secas que se
obtienen después de la saponificacion son tratadas con ace-
tona o 20 grados eentigrados en lugar de 60 grados centigra-
dos, el rendimiento final es de un 35 por 100 aproximadamen=
te, con una riqueza de colesterol de 37 por 100

Is tabla siguiente demuestra los rendimientos y rique-
za en colesterol ocuando se usan disolventes diferentes de

la coetonsae
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Disolvente  Temperstura Rendiéiento Colesterol libre

encontrado

4loohol metilico 200°C 25 40
ideme 64u C Peie 56 28
Alcohol etilico 200 € 28 38
ideme 784 C Peiie 65 25
Ltilemetil=cetona  ebullicidn 60 28

Acetona y alcohol

metiiico (partes

iguales) iderme 52 28

les partioculss éecas que se¢ obtienen después de lie sa-
ponificacion pueden ser disueltas en 15 partes de tetraclo-
ruro de carbono, sicdiendo después 20 partes de ucetona oon
el fin de gue preocipiten los jabones baricos, cue pueden ser
separedos por filtracion, obteniendo lu materia inssponifi-
oable y separcndo la mezcla disolvente por destilaclone Bajo
estas condiciones se obtiene un rendimiento del 63 por 100
con una riqueza de colesterol libre del 25 por 100.

bn luger de separar ios jabones baricos de la materia
insaponificable por uedio de extraccion cson disolventes,
puede hacerse por destilacion de 1 misme sin previa deseos~
eidén, bajo un alto vacio; de esta maners ei rendimiento ob=-
tenido es alrededor del 40 por 100 con una riguez&a de coles~-
terol libre del 30 por 100.

31 se usa la destilacidn oon vapor, el rendimiento es
del 52 por 100 con une riqueza de colesterol libre del 20

por 100
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81 en el ejemplo de cue se trate la concentracidn del
hidréxido bérico se baja usando 5 partes de hidrixido bé=
rico pare 10 de sgua, o sea, si 1s concentrscion de hidroxi-
do barico, Ba(OH)zeﬁaO, se reduce al 20 por 100 con relacion
8 la mezols, el rendimiento obtenido sera del 50 por 100
con una riqueza de colesterol libre deli 18 por 100 1ustos
resultados enseiian gue pars obtener maximos rendimientos
en este proceso la concentracion del hidrdxido barico em=
pieado no ha de ser preacticamente inferior al 20 por 100
en peso, con relecién & la mezcla, basdndose en el peso de
los equivsalentes de Ba(OH)zaﬂzc, en la mezola asi como gue
la saponificacion no se ha de c¢fectuar u temperatura supe=
rior a 100 grados centigrados.

Otrea meners de operar con la nateria lavseda obtenids
después de la saponificecidn consiste en el tratemiento de
dicha materia por la solucion scuosa de &cido clorhidrico
8l 10 por 100 agitando biene il cioruro de bario obitenide
eS8 separado por iavado, procediendo luego & secar en alre
caliente 1z materia que no se he disuelto. Lista materis
seca es luego tratada de la manera ya fijada, obteniéndose
un rendimiento del 98 por 100 con una rigueza de coleste-
rol del 16'5 por 100.

S4 los jabones baricos se obtienen en un estado rela-
tivamente puro, de la menera ya deserita, pueden tratarse
con una solucion acucose de ecido clorhidrico al 20 por 100,
separandose ¢l oloruro de bario formado por lavado, dejando

solo los acidos grasos gue pueden ser desecados y recuperadoSe
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Otre modificecidén en el proceso desorito consiste en
hacer paser oorriente de znhidrido oerbdénico por las mezols
de moteriasles inmedistemente después de ls saponificacidn
con obJeto de precipiter ¢l exceso de bario al estado de
cerbonato de bario. lLuego se trate ¢l usterial de la mane=
ra ye oitada, separdndose asi al carbonato dé bario con los
Jabones baricose Los compuestos de baric pueden después ser

tratados pars recuperer el berio, por ejemplo por igniciodne

LIRMPIO IIX.
Alglamiento del isocolesterol.

le grease de lane se saponifios de zouerdo oon el ejem~
pioc Ie 1s8 materis insaponificable se extrue con aucetona
caliente'en ls proporceidn de 5 partes de mcetons por uns
de materia inscponificable. L& solucidn scetonise se en~
fris alrededor de 10 grodos centigrados precipiténdose iso-
colesterol {6 por 100 en peso oon relacidn & la grasse de

lana) que es filtrado y lavadoe
wdiMPIQ  III.

Alglsnmiento del colesterole

&1 filtrado gue 8¢ obtiene en el ¢jemplo Il, después de
haber separado ¢l isocolesterol, se destils hasta sequedsd
v extrae con metanol en la proporcién de 6 partes de éste
por 1 parte de materis insaponificable. ia solucion en el
aloohol metilico obtenida se seca por destilacion, diseolvien-
do el residuo en asleochol etilico calentado a 95 grados centi-

gredos. Por enfriamiento, ¢l colesterol oristaliza; se se-
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pere por riltracidén y lava obteniéndose rendimientos 12«15
por 100 en peso con relascion w la grase de lange Después de
heber separado el colesterol, se evapora el azlcohol etiliao
hasta sequedad del residuo, gue ain contiene pequeilas canti-
dades de colesterol, alcohol cerilico y ciertos hidrocarbu~-
rogs, siendo util en ias indusirias farmacéutiocas, cosméti-
cas, de cucros y otras. Rendimiento del residuo es de 256
por 10U con relacidn & ls grssa de laname 1l slcohol cerili-
co s8¢ aigle del residuo por oristalizacion en aicohol metiw
lico o éter de petrdoieo. Rendimiento 8 por 100 con rela-
6ién & la grass de lanse

In el transcurso de ls desoripeidn del procedimiento
S8e ha hecho mencidn de poroentajes y proporeiones de hidroxie
do barico, sin puntuelizar la formulae Nos hemos referido
8 la siguiente Ba(OHéSEEO. Naturaimente que se pueden usar
cantidades equivalentes de hidroxido barico anhidrido o bien
de oxido barico gue se disuelve oomo hidrodxido.

Con le indicacidén de grass de lana nos referimos también
8 la cera de lana ¥y la lanolinse

Tode la desoripoion jue untecede no se ha de interpre-
tar como ung limitaciodon de ias formss y caracteristicas esen-
ciales del objeto de ia patente, eiL cusl gquedara esencilsimen=-
te definide por los puntos gue a continuecion son reivindica=-
¢OSe

NOT A

Hi

Por 1las patente de invencidn a que se refiere La pre=

sente memoris descriptiva se RLIVINDICA la explotacidn ex=
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olusiva de:

le= Un procedimiento pars el tratamiento de ia grasa
de lana que comprende la saponificacidn de tal materis
con hidroéxido barico en medio acucso, y extraceién del ree-
siduo insoluble en ugua con un disolvente organico u rin de
gseparsr la materia insaponificable que contiene los esteroe-
les, de los jebones resuitantes de ia saponificaciodn, no
siendo les temperatura emplesds durante dicho tratamiento
superior a los 100 grados centigrados a fin de evitar la
destruceion de 1os esterolese.

Ze= Un procedimiento para el tratamiento de ia grasa
de lans tai como el especificado ¢n 1, caracterizado por
que ¢l residuo insoluble en sgus es tratado ocon un disole
vente en el ocual toda ls mesa es soluble (tanto la materia
inseponificable como los jabones de bario, formados en la
saponificacion), formeéndose una disolucion de la gue se se-
persn los jabones de bario mediante la adicion de un disol=-
vente, en el ¢ue uichos jabones son insclubles, de manera
que se logre la separacion de la materis insaponificable
de 1os jabones baricos.

3e= Un procediniento pars el tratamiento de la grasa
de lana tal como el especificado e¢n 1, caracterizado por
que los productos de is reaccion insolubles en ugua son sSo-=
metidos @ westilacion con vapor & fin de separer la materie
inseponificable, la cual se recupera del destilados

4.~ Un procedimiento para ¢l tratomiento de 1o grasa

de lans tal como ¢l especificado en 1, carascterizado por el
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hecho de gue el residuo insoluble en ¢l agua es sometido
o destilacién ¢l vecio vy ia meteris insaponificable recu-
perads en el destiladoe

Sew Un proocedimiento pare el tratcmiente de la gresa
de lana tal como el especificado vn 1, carssteriz=do por
el hecho de reaplizer una posterior fase que consiste en el
tratemiento del residuo insoluble después de haber Separa-
do la materis inssponificable, por medio de un &cido con
objeto de obtener los acidos gresos libres.

6e= Un procedimiento para ¢l tratamiento de la grasa
we lans tal como vl especificado «n 1, empleado paras el
gislemiento del isocolesterol de 1la grasa de lans carazc=-
terizado por realizar Ls sesponificacidn de 1& lana oon
hidroxido barico en wedio acuoso & una temperstursa no su-
perior & 100 grados oentigrados (& fin de evitar la des=-
truccion del isocolesterol presente, el lavndo del pro-
ducto resultante ocon sgua, la desecacidn del residuo y la
extreccion con un disolvente caliente, forméndose una di-
solucion de la cusl precipitu el isocolesterol ul cnfriare

7.= Un procedimiento para e¢l trstomiento de la grassa
de lana tal como él especificado en 1, empleedo pars el
aislamiento del colesterol de la grasa de la lana, carac=-
terizado por reaiizar la saponificacion de ésta con hidréxi-
do barico en medio acuoso, el lavedo y la desecacidn del
residuo resultente insoiuble e¢n egua, la separceién del iso-
oolesterol y de todos ios materiscies insolubles en alcohol

metilico, l& extraceion con «lcohol etilico y ls oristalizea=-
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eién del colesterol libre a partir de le disolucion alco=
holicse

Be~ Un procedimiento para el tratamiento de La grasea
de lana tal como el especificedo en 1, carascterizado por
gue comprende ¢l tratamiento de la grasa de lans por uns
solucidén acuoss de hidrdxido bérico, la seperrcidén de los
produstos de .ia reaceidn insolublies en sgua, del licor
acuoso, el trastsmiento de dichos productos con un acido comn
objeto de producir le hidrdiisis de Los jabones presentes
¥ precipitecidn ue una sal de bario insolubie, y finalmen=
te la seperscion de la citeda sal de los geidos grasos for-
msdos y la watcria insaponifidabLe por medio de extraccion
con éters

Ye= Un procedimiento perc ¢l tratamiento de ia greso
de lena tel como el egpecificedo ¢n 1, carscterizado por
oue ocomprende l& saponificacidn de la gresa de lana con
hidroxido bérico en wedio acuoso no siendo la concentra=
sion del hidréxido barico inferior al 20 por 100 con rela-
cion al peso de la mezcla ni la temperatura superior < 100
grados centigrados y el tratamiento de la solucién scuosa
resultante por medio de snhidrido csrbonice, con objeto de
precipitar el exceso de hidrodxido barico, la separacidn de
los preductos de la resceidn insolubles en agus del licor
scucso ¥y la scparacion we la materis insaponificable de di-
chos productos ce reacclon por extraccidne

10e= Un prooedimiento pars e¢li tratomiento de la grass

de lana tal como cl especificado en 1, empleado ¢n lg pro=
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duccion de concentrados de grasa de lana que contienen
oolesterol 1ibre y otros slilcoholes, caracterizado por
realizarse le saponificseiodn de is grasse de lana e¢n medio
scuoso gue contenga no menos del 20 por 100 en peso de
By (OH)zadZO con relecion & mezela, y no siendo la tempe=~
ratura superior & 100 grados centigrados.
lle- la explotacidén exclusive uel objeto de la paten=-
te, sean cuasles fueren las circunstanciss que conocurran
con su esencialidad definide en las enteriores reivindica-
ciones, cual objeto esi
"Un procedimiento para ¢l tratamiento de ia grass de
lan&a.
éonsta lg preseunte memoria de dieoiseis hojss, folia-
das, escritas por une sola carae
Barcelona, 19 de Agosto de 195Q.
P, ps de lcs Srese Don antonio BULBZNA SANZ,
Don Antonio MONASTHRLO SANCH:Z y
Uon Bernardo LONASTERLO SANCHEZ,

-
i N

A,
// L/

e



	Bibliographic data
	Description
	Claims



