MEMORIA DESCRIPTIVA

para solicitar
PATENTE DE INVENCION
| en '
ESPAR A
por VEINTE afios
. a nombre de D, LEANDRO SILVAN LOPEZ-ALMOGUERA, de naclonali-
ded espefiola, residenté en San Martf{n 5%, San Sebastién, Oui-

pizeoca, por:
YUN PROCEDIMIENTO PARA TRATAR CERAS ANIMALES Y
COMPUESTOS AFINES CON EL FIN DE SEPARAR SUS COM-
PONENTES Y OBTENER PRODUCTOS HIDROFILICOS®™.
—o—o—o—o—o—o—-o—o—o-o~o-o-o—o—'o-o-o—o-.o-o—o-o-o—O-0-0-0-0-0-0-

Las ceras de origen enimal son productos de cons-~

titucién complicada: en le CERA DE ABEJAS existen, entre o-

tros componentes, diversos hidrocarburos de elevedo nimero
de Carbonos (en proporcifn del 12 el 17 por 100}, fcidos 1i-

5 bres (en especial fcido cerdtico, hasta alcanzar el 14 por
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100) y varios S8steres (parmitatos, cerotatos, carnaubatos,..)

de los alcoholes miricilico, cetflico, cerfiico, stc...; en
estos ésteres, que alcanzan en muchos casos la proporcidn del
80 por 100, predomina el palmitato de miriciio.

‘ Otres ceras enilales (CERA DE INSECTOS O CERA CHI-
NA, CERA DE GHEDDA, etc..) y diversos productos afines (ES-
PERMACETI, LANOLINA,..) tienen composiciﬁn més o menos prdxi-
ma a la que corresponde a la Cera de sbejas y podrd aplicar-
se 8 los mismos, total o parcialmente, el procesoc que a con-
tinuacibn se describe y que constituyealbjeto de esta Péfan_
te.

ia finalidad inmediata del referido proceso es

obtener, a partir de las ceras y substancias afines, sus dis- -

tintos componentes, agrupados segln sus iddntidsdes de fun-
ciones quimicas y con suficiente grado de purezs. .COmo fi-
nalidadshediatas ulteriores, no comprendidas en esta Paten=-
te, sefialaremos, entre otras, las siguientes: TUtilizsecidn

de aquellos componentes como emulgentes y gelificantes, cuan-

-do tengan propiedades hidrofilicas en le forma en que se ob-

tengen; y tembidn la transformacidn de ellos en substancias

dotadas de esas propiedédes hidrofilicas, smpleand o paras tal

trensformacidn técnicas diversas, ya conocidas, que no se in- .

c¢luyen en ssta Patente. Téngase en cuenta que los mencionsa-

dos productos hidrofflicos tienen un asmplio consumo en nume-

. rosas aplicaciones y sobre todo para util;Zarlos en la pre-

paracidn de pomedas, pastas y cremas, s8lidas, semisdlidas

y 1fquidas (lactescentes), aplicables para usos farmacol6gi—

cos, dermatoldgicos higidnicos y estéticos (cosméticos y pro-
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ductos de higiene y belleza, etc...).

Las referidas pomsdas, pastas o cremass, son dis-

persiones de grasa en agua o0 de agua en grasa, segﬁn los ti-

pos, y Para la estebilizacidn de tales dispersibnes es in-

dispensable la presencia dehlgunos productos que den contie
nuidad a la fase dispersante {agua o grasaj, permitiendo la
persistencia de la dispersifn. Dichos productos estabili-

zantss son - desde sl punto de vista quimico - ésteres neu-
tros de &cidos grasos muy caerbonedos, de férmula general

R.GOO.R‘; o bien alcoholes superiores (monoles y a veces Do

lioles; o cuerpos mfs complejos, tal como los del tipo,

‘R. COO,R.OH y del tipo R:CO0.R',0,R",0H, en los que coeXis-

ten la funcibn 8ster y otras funhciones ternariss oxigenedas

(alcohol, cetona,..) pudiendo hallarse estas repetidss y aun

coexistiendo con funciones nitrogenadas (asminas, por e]em-
plo).”'

Algunos de los citados alcoholes superiores, 8s-
teres, oxiésteres y alkilfsteres, existen ya formedos en
las ceras y productos afines, siendo suficiente SQPararlos
adecusdamente de los restantes cuerpos que en aguellas les
acompafian; pero ademds tambidn pueden obtenerse esos produc-
tos a partir de los componentes de las Ceras, a condicibn
de que estos hayan sido bien separados unbs de otros, en
la forma que convenga, ¥y se los consiga recoger suficieh-
temente puros. Tiens pues especial impoitanéia técnica y

econdmica, la correcta separacidn de los distintos grupos

de compuestos gque existen en las Ceras snimales y prodjctos

afines, ¥ para efectuarla reivindicamos el proceso que a
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continuacidn 8e describe éetaiiadamente, proceso constltu-
tivo de esta Patente de invencidn.
| Tal proceso separador constas de las siguientes’
operaciones, que seran realizadas sucesivemente ¥ precisa-
mente y precisamente en el orden en que aqui se describen.
A.- PURIFICACICON DE LAS CERAS Y, EVENTUALMENTE,
DE L0S PRODUCTOS AFINES, Y SEPARACION DEL ACIDO CEROTICO LI~

'BRE,- Antes de llevar a cabo ninguna otra menipulacién, es

indispenssable purificar cuidadosamente la cera o .el produc-

.to a tratar, para lo cual se utilizarén los métqdos ya co-

nocidos de refusiones con agua ligersmente sulfirica, segui-
dos de filtraciones en caliente, con o sin adicidn de tie-
rras decolorantes, negro animal, csrbdn activo, etc. Sa2 ha-

réd tambidn una decoloracidn, por la luz solar o por bicro-

mato o permanganato potdsico en soluciones #écidas con fcido
sulfirico, lavando luego a fondo con agua caliente para eli-
minar los resctivos decolorantes. Finalmente ss centrifugs-
ra ei producto en tratamiento, pars eliminer les esguses de
locHn, que podrén.ser también expulsadas por cualquier otro
procedimiento conocido o por conoOcer.

Esa purificacidn podrd complstsrse o realizarse.
con cualesquiers otros métodos o técnicaé, va conocidos o
que en lo sucesivo sean propuestos para esta finalidad.

Suponemos que en todos los casos se realiza el
tratamiento sobre ceras o productos afines que sean genui-
nos, no adultarados ni sofisticados con materias sfiadidas
fravdulentamente.

Cuando semnipule una cera, antes de continuar ol
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tratamiento, interesa separer el fcido cerbtico libre: para

ello se calienta la Cera con elcohol etflico anhidro {de 99,5

por 100) que disolverd el mencionado dcido. Ese calentamien~:

to con alcohol etflico hirviente se repite dos o tres veces,
filtrando luego, en caliente, la solucidn alcohdlica de &ci--
do cerdtico, que cqueda as{ separada de la cera. Evaporan-

do el disolvente alcohdlico {que se recupera para -emplearlo

‘en sucesivos tratamientos) dejarad como residuc el reitera-

damente nombrado &dcido cerdtico, impurificado con una cier-
ta proporcién de ésteres y con las materias colorantes de

la cera: ese &cido puede purlficarse por destilacidn frac-
cionada en el vacio [a unos 10 m.m. de presidn de ague) y
serd utilizadé ulteriormente para esterificaciones que den
origen s productos hidrof{licos, de los que se_ pretende pre;

parar como finalldad mediata deriveda de esta patente.

B.~ SAPONIFICACION DE LAS CHRAS Y PRODUCTOS AFI-

NES Y SEPARACION DE LAS MATERIAS SAPONIFICABLES B INSAPON;~
FICABLES CONTENIDAS EN TALES PRODUCTOS.~- Las ceras o produc-

‘tos afines, ya purificados y exentos de écido;cerético li-

bre, son sometidos a la accidn de un alcali céustico, pars
sgponificarlos.
Se comienza esta operacién disolviendo la cera -

y ‘eventualmente el producto affn de que se trate - en ben-~
cina de petrdleo de punto de ebullicidn no inferior a 1009
centigrados; A tal solucidn, que contendrd la cers en la
proporcidn 1 : 5, se le aflade el flcali saponificante.

. Esa élcali'seré, preferentemente, hidrdxido po-

tdsico en solucidn alcohdlica doble-normal: la’'centidad de
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tal reactivo seréd calculada tenisndo en cuénta‘que el Indice
de saponificacidn de las ceras se halla'oomprendido entre 90
¥y 107. Para saponificar otros productos se atehderé a su fn-
dice respectivo de saponificacidn.

Como agente hidrolftico, en vez del hidréxido po-
tdsico, podra utiliZafse otro &lcali cAustico que produzca
jabones solubles en agua, figurando entre dichos 4lcalis la
sosa caustica, el amoniaco, mezcla de gsos reactivos entre
s{ en chalqﬁiér proporcidn v tambidn mezclas de los citados
cuerpos con carbonato s8dico o potfsico. Las Poporciones de
los mencionados reactivos estardn de acuerdo con 155 corres-
rondisntes equiialencias moleculares reépecto de 1l1s potasa_
céustica, a la que se refiere, como se sabe, el valor del
fndice 3 saponificacidn.

La solucidn bencinica de cera y sl flceli afiadi-
do, se calisntasn juntos durante un tiempo no inferior a diez
horas. Ese caldeo se realizaré mediante cualQuier foco cé—
1orifi§o. Aunque puede‘operarse a presidn ordinaria, serd
preferible trabajar a presidn superiof a la normal, entre
una y veinte atmbsferas y en todos los casos se trabajard
en reactores cerrados, de cualquier tamafio y forma, cons-
trufdos en materias inatacables por los productos reaccio-
nantes: esos reactores deberédn ir provistos de agitadores
mecénicos vy 8e refrigerantes o condensadores de reflujo, que
eviten sl que los 1fquidos se eliminen del medlo reaccionan-
te.

Terminada la saponificacidn se deje enfriar has-

ta unos 50-602 Centigredos el aparato sn Gue £e opera y =e




g '  afiade entonces agua caliente, que disuelve los jabones for-
mados. Bl volfimen de agua que s8 afiade sera igual al de los
productos contenidos en sl apsrato y despuds ds afiadirla se

calentard nuevamente durante un tiempo no menor e cinco ho-
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5 ras. Al cabo de ese plazo se interrumpe el caldeo ¥ se da=- .
Ja enfriar totalmente dhontenido del apafato, que Se dividi-
ré entonces en dos capas: la inferior (solucidn acuosa de
jabones y de dlcalis) se‘extrae de aquél; la supsrior (so- .
lucidn bencfmica de materias insaponificables) contiene los

10 hidrocarburos ¥ los alcoholes superiores de la cera tratada.

Téngase presents que si la dilucidn de la solu-
¢ibén jabonosa no es grande y si el enfriamiento no es total,
‘-in hay riesgo de Que en esa solucién Jabénos§ quede disuelta
o uma proporcién importante de a—icoholes-de la cera.

s 15 , ' La capa bencinica é que anteriormente'hemos alu-
dido se deja en el reactor, se le sfiade agua,len‘proporcién

2:1, v se calienta nuevamente durante tres o cuatro horas,

dejando lusgo enfriar totalmente y extrayendo, como antes,

la capa acuosa separada: alln se repite otra tercera vez el

20 caldeo con nueva cantidad de agua, procsdiendo como acaba-

mos de indicar. El =agua separada en la segunda y tercera

operacidn antedichas se reune a la qus se eXtrajo primsra-
mente, y todas juntas se guardan para obtener de ellas, en

k3
una operacibn posterior, los #cidos Qque contienen disueltos b

25 " en forma de jebones (véase mis adelante).

BER ~ La cepa bencinica, lavade reiteradaments en la for-

ma descrita, queda practicamente exenta de substanciams extra-

fias (saponificables) ¥y puede ahora ser evaporada a sequedad, .
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culdadosaments, destilando la bencina, que es recuperads pa-

ra utilizarle de nuevo. Esta destilacidn se hard a presibm

ordinaria o mejor sun en el vacfo (entre 10 y 50 m.m. de pre-

sibn de agua) debiendo evitarse durante ella el sobrecalenf
tamiento del residuo seco, que se Tecogeréd en foﬁma de tor-
ta sblida, constitufda por una mezcla de los hidrocarburos
muy carbonados y de los alcoholas superiores que existian
en la cera con ue se‘ha operado. Bse residuo seco pueds
quedér an el reactor, para.someterlo alli a la sigulente fa-

sa del tratamiento.

C.- SEPARACION ENTREZ SI DE LOS HIDROCARBUROS Y

DE 10S ALCOHOLES SUPERIORES CONTENIDOS EN EL RESIDUO INSAPO-

NIFICABLEs~ La torta sélida a que acabalos de rasferirnos

ge trata, en el reactor que la. contiene, con una msezcla a
partes iguales (en peso) de alcohol amflico y Acido clorhi-
drico acuoso (de densidad .1,18/1,20). A esa mezcla se le
afiadiré alcohol butflico normal (o isobutflico), en propor-
cidn comprendida entre el uno y el cinco por ciento de la
misma; ¥ en Junto el disolvente smpleado estard en propor;
cidn 15 a 20 veces superior él de 1a forta que se trata.
) El resctor, con su‘carga, se calienta hwosts lle-
gar a la ebullicidn y se mantiene &sta durante medie hora, .
como minimo, condensando siempre el disolvents, mediante
refrigerante de reflujo. Luego se deja enfriar, muy lenta-
mente.

El contenido del reactor, una vesz frfo, se sepa-
ra en dos capas: la superior (sdlida) contiens los hidro-

carburos de la cera, insolubilizados; la fnferior (que es
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un magma pastoso y. cristalino) contiene los glcgoholes supe-

riores que en aguella existan.

Se efectla shora una separacidn mecénica, lo mas
cuidadosa posible, de ambas capas y ceda una de ellas, inde-
pendienteﬁente, se somete a nuevo tratamiento con la ya des-
crita mezcla de alcoholes amflico y butflico y écido eclorhnf-
drico acuoso de densidad 1,18/1,20, operando en e8stos nue-
vos tratamientos del modo que se scaba de indicer. Proge—
diento asi se habrd logrado la totsl separacidn de los hi-
drocarburos y de los alcoholes superiores de la cera: al
final de los sucesivos tratamientos reféridos, se rsunen,
separadamente, los compuestos binarios hidrocarbonados (s~
lidos) vy los va citados alcoholes supsriores (magma pestoso,
cristalino).

D.~ PURIFICACION DE LOS HIDROCARBUROS Y D& 10S

ALCOHOLES wUE HAN SIDO SEPARADOS.- Como anteriormente se
indicd, la posibilidad de utilizeacidn tdécnica e industrisl
de todos estos productos estéd brasada en que sa llegue a
cbtenarlos suficigntemente puros.,

Rezlizada la separacidn de los dos grupos de come
ponentes insaponificables de las ceras (hidrocarburos y al-
coholes), previa eliminscidn del &cido cerdtico libre y de

los componentes saponificables de las mismas, serd preci-

" 80 purificar todos los grupos de componentes Qque hemos ra-

sefiado,

(” ' Para la purificacidn de los hidrocarburos ss co-

menzari por someterlos a reiteradas refusiones (dos por lo

menos) en agua d&bilmente alcalina (con Carbonato sbdico al

i
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dos por'ciento); luego se refundirén tres o cuatro veces més
en agua pura, calentando en todos los casos suavements, en
bafio de aceite o de arsna, pars evitar sobrecaldeos que per-
judicerfan la buena calidad de los productogibtenidos.
| Despuds de la {ltima refusidn en agua pura, la
torta de hidrocarburos, una vez fria, se‘prénsa, con objeto
de eliminar la fase lfquida, y = continuacidn es disuelta
en eter sulfirico puro de 660, Se’deja'cristalizar allf,
poY evaporacidn del disalwvente, que debe ser recuperado, ¥y
se replte una segunda vez la cristalizacibn, con solucidn
etérea nusva. Posteriormente ‘los hidrocasrburos separados
de la sdmeidn, se funden en lémina délgada vy sé calientan

algun tiempo a 40-50% ¢ para eliminar totalmente el eter re-

sidual'que pudieran contener. Quedan ssi muy puros y en con-

dicicnes de Ser smplesdos pare cualguisra de lgs finalidades pre-

vistas como deriveciones del proceso ds separacién que veni-
mos describiendo. V

#1 magma pastoso y cristalino que contiene los &l-
coholes e las ceras y que ha sido sepasrado segin anterior-
mente se indicd, se purifica de la manera siguiente.

Comidncese por mezclarle con un vollmen aproxi-

. madamente igual de asgua pura, siadiendo ademds un poco de

bencina de petréieo {haclia el cinco por ciénto de bencina,
deipunto de ebullicidn superior a 100¢ Cenffgrgdos). ‘Se-
guidamente se hierve la mezcla, lentamente y agitendo, con
lo que aquella se espesari y se transfo:maré~en una masa
traslicida de color claro. Consezuids esa transformacidn,

se deja enfriar y se somete a un prensado suave y Dprogresi-
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vo, dentro de un saco o envoltura de lone, bien limpio: con
ello se elimina la fase lfquida, que arrastra consigo la ma-
yor parte de las impurezas.

La masa prensada se refunde dos veces en agua li-

geramente alcalina {(con carbonato cbdico al 2 por 100) y lue-

go se refunde otras 3 o 4 veces en asgua purs.. Finalmente
ge hace uné doble recristalizccidn en eter sulfﬁriéo anhi-
dro de 66 grados. &1 producto cristallizado, ya muy puro,
se funde en lfmina delgada y se calienta durante algln tiem-
po a 40-50% C. para evaporar el &ter residusl que pudiers
contener. | v

En las refusiones con agus y en las cristaliza-
ciones en solucidn etérea debe operarse con cuidado, para
no sobrecaientar la masa de alcoholes. Bl eter utilizado
seré,,en todos'los casos, recupersdo por destilaciGn, tra-
bajando con la tdcnieca v precauciones usuales, bien cono-
cidas. |

Bventuslmente, la torts formada por los alcoho-
les superiores, ya purificados segln se ha indicedo, puede
ser sometida a la destilacibn fraccionada en vacfo (infe-
rior a 5 m.m. de presidn de agua) séparando éada uno de los
alcoholes constituyentes de la mezcla citada. Pars esa des-
tilacidn se procederé en la forma usual, y previo énsayo
que permita determinar las diversas temperaturés a que de-
be realizarse la separacidn de cada alcohol al-fraccionar
el destilado. _“

B~ TRATAMIENTO DE 1OS JABONES RESULTANTES AL

SAPONIFICAR L& CERA O PRODUCTOS AFIIHS Y PURIFICACION DE

LOS ACIDOS qgésos-SEPARADGS.- Los Jjabones obtsnidos éegﬁn

- 11 -
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se indicd anteriormente, separados como se ha descrito de los

[ d
- restentes componentes de las ceras, se passn a una capsula

y se descomponen 2ll{ calentando moderadsmente la solucidn

‘acuosa que los dontiene con la cantidad de Acido sulfirico

.

o} clofhidrico que sea exactamente precisa para neutralizer
1la alcalinidad ésl medio. #1 dcido, previamente diluido,
ge aiiadira poco a poco y para fijar e1 punto de neutraliza-
c¢idn se utilizari como indicador la fenolphtalsina.

Después de un moderado caldeo a ebullicidn inci-
piente, durante una a dos horas, se deja enfriar completa=-
mente ¥ luego se extfae, vor cualquler procedimiento, lafa-
Se quuida. quedaré en la cépsula utilizeds para la opera-
cibn que describimos, una mezcla formada por los Acidos gra-
s0s que esterificaban los alcoholes de las ceras.

Bsos acidos grasos son sometidos a una cuidadosa
purificacidn que consistird en refundirlos dos o tres veces
con agua pura y en destilarlos luego en =l vacio, a presiSn
inferior @ 5 mem. de agua., Tarnto las refusiones como la des-
tilecidn a vacfo se haran trabajardo muy cuidadosesmente, pa-
ra evitar sobrecalentamientos que podrfan impurificar los
productos obtenidos.

Bn la destilacidn a vacfo pusde operarse en for-
ma tal que se consiga un fraccionsamiento del producto desti-
lado, recogiendo las diversas fracciones separadaments, =
las temperaturas de sbullicidn qu@‘correspondan a cada com-
Ponente: la técnica de ese fraccionamiento y los aparatos en
Que se realice, serfn los corrientes, ya bien conocidos.

. » - .
Los &cidos grasos de las ceras, asi obtenidos, se-
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parados © mezclados, estén en condiciones adecuadas para su

utilizacidn en aplicaciones ultsriorss de todas clases, en-

+tre las que sefialaremos, como més importante, le de servir

&e agentes de esterificacibn, reaccionasndo con los alcoholes
superiorés que en otras operaciOnes ya descritas han sido se-
parados de las ceras. Los ésteres que se obtengan, tal como
resulten o tratados nuevaments para crear sobre ellos otras
funcionss  {cetdbnica, alcoholica, etc..) poseeran propiedades
hidrofflicas, segln ya se indicd al principio de esta kemoria,
y tienen por ello especial interés emn reladpﬁ con la finali-
dad que pretende el método de separacion en ella descrito.

En todas las particularidades no detalladas ex-
presaménte en la pressente Wemoria, se entiende que la técni~

ca operatoria serd la usual, bién conocida de los profesio-

nales,

——== N O T A —cue

 Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para gue sean objeto de esta Patente de Invencién en

Espafia, son los siguientes:

lg, Un. proeedimiento pars tratar las Ceras ani-

- 13 .
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males y productos afines, con el fin de separar sus compo-~
nentes en grupos de caracteres quimicos anflogos o cada'uno
de'ellds independientémente de log restantes ¥y con pureza~su~
ficiente para poderlos utilizar sn aplicaciones dlverses ¥y
muy especialmente como productos hidrofflicos o como mate-
rias primas para la preparacidn de esos productos hidrof{-
licos, caracterizéndose el referido procedimiento porque en
81 se realizan sucesivamente, ¥ precisamente por este orden,
las siguientes operaciones: 4). Purificacidn de las ceras
o substancias afines y'sepafaoiSn del Acido cerbtico. B).
Sapdnificaoién de las ceras y substancias afines y separa-
cibn ulterior de las materias saponificadas y del residuo
insaponificable. C). Separacibn de los hidrocarburos y de
los alcoholas superiores contenidos en el residuo insaponi-
ficable. D). Purirficecibn de los hidrocarburos y de los
alcoholes superiores que han sido separadoé. B). Trata-
miento de los jabones resultantes al saponificar las ceras
o0 materias afines y purificacidn de los A&cldos grasos sepa-
rados.

2%, Un procedimiento para tratar las deras ani-
maleé y productos afines, con la finalidad 'y caracterfsti-~
cas Indicadas en la nota 1, en el gue partiendo de produc-
tos genuinos, se haga una purificacidn cuidadosa de ellos,

decolorféndolos luego ¥ en sl que las ceras o afines, ya pu-

rificadas y decoloradas, sean privedas del £cido cerdtico

"libre que contiens tratandolas dos O tres veces consecuti-

vas, a ebullicibn, con alcohol etilico anhidro de 99,6 por

100 y filtrendo luego, en cada tratamiento, para separsr la

- 13 -
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solucidn aleohdlica conteniendo el mencionado Acido cerdtico,
égidp_que 58 recupéra posteriormente evaporando =l alcohol
-en Que estd disuelto ¥ que puede ser purificado por refusio-
'néS Y por destilacidn sn el vecio a unos 10 m.m. de presidn
de agua, ' 7

3%, Un procedimiento para fratar las ceras ani-

males ¥ productos afines, con ia finaiidad vy caracteristicas
indicadas en 1 y 2, en el Gue las ceras o substancias simi-
leres, ya purificadas y exentas de Acido cerdtico libre, se&n sa-
ponificédas por un Alecali céustico cualquiera, pero preferen-
temente con hidrdxido potésico en solucidn alcohdlica doble=-
normal, disolviendo previaments la materis que se sapbnifi-

que en bencina de petrbleo de punto de ebullicidn no iﬁfe—

rior a 1l00% Centigrados, en proborcién tal gque la concentra-
cidn de esa_soluéién sea de 1 3 5,

48, Un procedimiento para tratar las ceras ani-
nales ¥ productos afines, con la finalidad y caracter{sti-
cas indicadas en 1, 2 ¥ 3, en el que la saponificacidn des~
crita se lleve a‘cébo,a presiSn ordinaria o preferiblemen-
te a presidn superior a la normal, entfa 1 y veinte atmds-
farés, calentando los productos reaccionantes a abulliciﬁn{
durante un tiempo minimo de diez horas y sgitando mecfnica-
mente la masa que reacciona,

50;. Un procedimiento- para tratar lés_ceras ani-
males y productos afines, con la finalidad y caracter{sti-
cﬁS'indicadas eh las notas 1, 2, 3y 4, en el que ﬁe@iante
dilucibn, con agus, de los productos resultantes al saponi-

ficar, se separen los jabones solubles de las materias inaa-
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drocerburos de cadera carbonada larga y los alcoholééféﬂ-

- ponificables (que son insolubles en agua) eviténdose, medianh

te une amplia dilucidn de la solucién acuosa jabonosa, que ,
bueden llegar a disalvarse en ella algunas porciones de las
mencionadas materias insaponificables.

6%, Un procedimiento para tratar ceras animales
¥y productos afines, con la finalidasd y carscteristicas indi-
cadas en las notas 1, 2, 3, 4 ¥ 5, en el que las materias
insaponificables obtenidas sean separadas en‘forma de solu-
¢ibn bencinica, extrayéndolas de ésta por evaporacidn del
disolvenfe, que serf recupérado destiléndolo,arpresiﬁn or-
dinaria, o preferiblemente en el vacfo, a presidn no supe-
rior a 100 m.m. de agua. ‘

7%, Un procedimisnto para tratar ceras animqlés
¥ productos afines, con la finslidad y caracferisticas in-

dicadas en 1, 2, 3, 4, 5y 6, en el que se separan los hi= |

B S

'perioras que se hallan contenidos en el‘residﬁo insaponifi.
lcable,.tratando éste en caliente por mezcla a partes igua-'f

les (en peso) de alcohol amflico puro y'écido clorhidrico

~acuoso de densidad 1,18 a 1,20, con la condicidn precisa de

que esa mezcla contenga ademfs alcohol butflico (normel o

isobutflico) en proporcidn gravindtrica comprendida entre

el uno y el cinco por -ciento del total.

82, Un procedimiento para tratar cerés animales
¥y productos afines, .con la‘fiﬁalidad y caracteristices indi-
cadgs en les notas 1, 2, 3, 4, 5, 6 y 7, en el que después'

del tratemiento de las materias insaponificables con el di-

solvente amilico-butilico—clorhidrico, se separen mecénica-

- 18 -
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mehte las dos capas que del miémo rosultan {una sd8lida y
otra sn forme de magma pastoso, cristelino) ¥y se repita so-
bre cada una de'qsas capas, independientemente, la accibn
del citado disolvente amilicofbutilfbo-clorhidrico,Vcon ol
fin de llegar a una total seperacidn de los productos del
tipo hidrocarburo y de los gque tienen funcidn alcohdlica A
con elevado nimero de édtomos de carbono, que se rscogen a-
parte unos de otros,.para someterlos a la ulterior purifi-
cacidn.

‘ 9%2. Un pfocedimiento parsa tratar ceras animales
y productos afines, con la finalidad y caracteristicas in- -
dicadas en las notas 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7y 8, en el que la.
masa sélida que forman los hidrocerburos separados del re-
siduo insaponificable sea purificada por refusiones sucesi-
vas y reiteradas, con sgua debilmente alcalina (con carbo-
nato s&dico al dos por ciento) y luego con agua pura, ca-

‘lentando en todas ellas con las precauciones necesarias pa-

“ra qQue no Se produzcan sobrecalentamientos perjudiciales ¥y

terminando el tratamiento con el prensado de la mésa de hi-

drocarburos y con su recristalizacidn reiterada em solucién -
etdrea (con &ter sulflirico de 66%2) de ls que se obtienen muy
puros evaporando el disolvente, ;ue_se recuﬁera por destila-
ciSn. |

‘ 108, Un procedimiento para tratar ceras animales
y productos afines, con la finalidad y caracterfsticas indi-
cadas en las notas 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 ¥ 9, en el que el

magma pastoso, cristalino, que contiene los alcoholes supe-

riores separados del residuo insaponificeahle, sea purificado

..417-
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calentdndole previamente con un volfimen aproximadamente igual
de agua, adicionada del cinco por ciento de bencina de pe- .

tr8leo (con punto de ebullicidn superior a los 100% centi-

-grados). llediante ese calentamiento, qus debera’ser lento

¥y gradual, el magma se espesari y se transformard en una ma-
sa traslfcida de color claro, Que se deja enfriar y se pren-
sa luego, dentro de un saco o envoltura, de lona,‘refun&ién-
dole seguidaments con aguas alcalina (por carbonato sbdico

al dos por cisnto) y con agus pura, ¥y recristalizdndola a

‘continuacidn, repetidamente, en &ter anhidro de £6%, pudien-

do recuperarse los alcoholes puros al evaporar su soluecién

‘etérea y pudiendo esimismo someter a la destilacién fraccio-

nada en el vacfo (inferior & 5 m.m. dé‘presién de agua) la
mezcla de alcoholes superiores que quedd como residuc al
evaporer la solucidn etérea antes mencionada.

112, 7Un procedimiento pars tratar ceras anima-
les y productos afines, con la finalidad y caracteri;tica
indicadeas en las notas 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 y 10, en |
el que la solucidn jabonosa dilulda procedente de la'éaponi-
ficacibn de tales ceras o productos. afines, separadas dsl’

residuo insaponificable, sea tratada en caliente por la can-~

tidad exacta de Acido sulffirico o clorhfdrico dilufdos nece~
. sarios para neutralizar su alcaliqidad (utilizando fenolph.
‘taleina como indicador de neutralizacidn) con lo que se po-

nen en libertad los 4cidos grasos del jabbn, en forma de ma-

sa s8lida, que se recoge eliminando por cualquier procedi-

~ miento el 1fquido acuoso. Esos &cidos grasos libres, luego

de separsdos, son refundidos varias veces en agua pura y se
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terminea su purificacidn destiléndolos en el vacfo, a presidn
inreriaf a 5 m.m. de agua, con o sin fraccionamiento de los
Productos que deatilén.
: 128, Un procedimlento para tratar las ceras ani-
males ¥ productos afines con la finalided y caracter{sticas
indicadas en la totalidad Eg las notes precedentes y tal co-
mo se desoribe y detalla en la Mamoria que antecede.
132, Un procedimiento para tratar ceras aniliales

Y compuestos afines con el fin &e separar sus componentes ¥
obtener productos hidrofflicos”.

Tal v como se ha &e;crito en la Memoria que ante-
cede ¥y péra los fines que se han espegificaﬁo.

Esta Memoria consta de dlez ¥y nuéve hojas escri-

tas a mAquina por una sola cara.

uearta { 7 ABR 1954) ;
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