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‘tados, de suerte gue no se han logrado las propledaldes reque_

El presente invento se refiere a grasas vegetales
comestibles y mde particularmente a un tipo conoosido en el
comercio como mantecea dura. .

Las composiciones de este tipo son ésteres de gli_
céridos de doidos grasos elevalos, que son sélidos a la tem_
perature ordinarie del local. Se emplean como ingredientes
en gomposiciones tales como cremas para reposterfa y para
recubrimientos o capas para confiterfa oomo bombones o simi_
lares con envoltura de chocolate.

Tepbién se los emplee en varias compos iciones para
aplicaciones oomeetibles. Las propledades gque necesariamente
ha de tener un producto de esta clase, son importantes y las
determinaciones gue de las mismas se han hegho, son relativa_
mente rigidas. Los procedimientos antes seguidos para la pro_
duceién de estas mantecas no han sido campletamente satisfac
torios, ya que el procedimiento ordinario de esterificacidn

no conduce por sf mismo a la fdoil reproduccidn de los resul_

ridas. Ademéds se producfan tembién diversas pdrdidas debidas
2 la menera de operar y se tropezaba con otras dificultades
durante las operaciones.

El presehte invento tiene por obJeto y se presta
para vencer las dificultades inconvenientes inherentes a los
procedimientos de la téonice anterior, siendo umo de los obje |

tos del presente invento proporcionar un prosedimiento para

la esterificacidn de doidos grasos elevados con glicerina,

mediante el cual se obiene una manteca dura que se adapta
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muy blen para empkarse en capass de pastelerfa, confiteria,
bombonerie y otros cqmestibles de diversos tipos.

Constituye-tamb;én otro objeto del presente invento
el proyorcionar un procedimiento gue pueda controlarse IioiL_
mente y que pueda de un tiempo & otro conducirse sin ninguna
dificultad pera logrer esencialmente idénticos resultalos en
la menteosd dura acabada. '

También es un objeto del presente invento el pro_
porcionar un procedimiento cue da por resultaao un producsto
suave, de punto de fusién relativamente elevado, que se funde
répidamente en la boce para dejar libre un lfquido flufdo y
cue esencialmente estd 1ibre de orasitud e la temperatura
elevada y que también sin necesidad de masticarse se deshaga
en la booa.

Tembién entre los objetos del presente invento es
el de proporcionar un procedimientoc que reduce a un mfnimo
las perdidas de los componentes durante la operacidn, que
reduce a un mfnimo el tiempo necesario para el proce so, redu_
ce las pérdidas posteriores en el refinado y de un producto
que se blanquea mds fdollmente.

En la préctica del presente invento se prepara una
mezela de 4cidos grasos, de la cual el dcido idurioo es el
componente mayor y le cual contiene una cantidad importante
de dcido mirfstico. La'oomposioién doide contiene también en
muchos casos una cantidad relativamente pequefia de dcidos gra
sos de un tipo de aceite como el de coco con 8 y 10 dtomos
de cerbono, y une cantidad ligeramente mayor de §cidos gresos
de an acelte con 16 y 18 dtomos de carbono.

La mezcla de dcidos grasos se aliciona con una canm_

tidad de glicerina suficlente para que al final de la reaccidh
|

|
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se tenga un exceso de deldos gresos de unos 5 % y 10 % sobre
la cantidad molecular equivalente neceseria para formar los
triglicéridos mixtos neutros de los doidos grasos. La mezcla
se calienta en un reciplente de reaccidn adecuado provisto

de un agitador y un condensador de refiujo haste una femperq_
ture de unos 450° F., con un vacfo de unas 85 pulgadas de mer|
sgurio. Le mezcla de reaccién se mentiene a esta temperatura

y presidn durente varias horas, después de lo ouasl la tempe_
rature se aumenta grasjuslmente hesta unos 560° P. Bl tiempo
total hasta llegar a este punto es de unas 8 horas. La tempe_
ratura del reflujo debe ser tal que el vapar de agua puede
selir del sistemsa.

Durente las opersciones tienen lugar las reacciones
principales. A la temperatura indicada y con el exceso sefia
lado de 4cidos grasos, la formacién de triglicéridos se ace_
lera y se reduce & un minimo la presencia de mono y diglicé_
ridos para todos los fines practicos. El vacio utilizado re_
lativamente bajo impide que la glicerina se elimine de la
zona de reaccidn. '

Durente la fase de reaccidn antes sefialeda, tlene
lugar un reflujo de suerte que los reaccionantes que Se vapo
ricen durante la operacidén, se condensan en el condensador
de reflujo y se tornan a la zona de reaccidn. La temperatura
del condensador de reflujo es suficientemente elevada de modo
que el vapor producido durante la reaccidén esterificedors
se elimina y se condensa separadsmente.

iuego el vacfo en el recipiente de reaccidén se au_

mente heste unaes 29 pulgadas de merocurio y se continua el

caldeo a la temperatura méxima esteblecide durante otra hora.,

El reflujo puede acoplarse a un tubo de destilacidén o tube 5
1
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de vapor desde la caldera puede acoplarse & un condensador de
destilacidn. Durante esta operacidén se elimina el exceso de
éoido greso libre presente hasta shora en el producto de reac_
cidn. - |

Hacia el final de la destilacién se pasa una corriente
de vapar a través de la mass reaccionante, qus se agits oonti_
nuemente durante toda la operacidn. El vapor elimina los dci_
dos grasos inferiores como el cédprico y el caprilico aun ocuan
do tales 4cidos se hayan oombinade en forma de glicéridos mix
tos.Este resultado se logra gracias al desplazamiento de los
doidos grasos inferiores por el exceso remanente de dcidos
grasos mds elevados en el recipiente de reaccién.

El producto se quita luego del recipiente o caldera de
reaceidn y se enfrfa. Se refina con £lcall el glicéride crudo
¥y se blanquea del mo¥o usual seguido en la industria de acelte
comestible. Se somete luego & la hidrogenaeidn con objeto de
saturar esenclalmente los dcidos gresos més altos insaturados
por ejemplo ,016ico, presentes en el material de partida.

A consecuencia de esterificarse los glicéridos de modo
sustanciglmente completo, quedan e¢liminadas las difiocultades
que antes se encontraban durante le hidrogeneacidn y la opera_
c¢idn marcha de modo suave y hasta el punto extremo requerido
gin peligro de envenenar el eatalizedor. Por el mismo motivo
se facilita la operacidn de refineio y se reduce esencialmente
la pérdaida durante el mismo.

Los siguientes ejemplos sefialen especificamente el modo
de llevar a la préctioca el presente invento.

Ejemplo 1° / 5000 1bs. de £cidos grasos més elevados
mezclados de aceite de coco se colocan en una caldera o0 reci_

piente de reaceidn adecuado ¥ calentado con un agitsior y un
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acoplamiento para el vacio y con un condensador de reflujo.
Los (oidos grasos estan representados prinoipalemente p<r los
acidos laurico y miristioo con menores cantidades de acidos
grasos adyaoentes y pueden tener un contenido de acido graso

ilibre de 126. Luego a los acidos grasos se agrega una cantidad

jde glioerina tedricamente requerida para combinarse con unos

195 % de los acidos grasos en la proporcion de 1 mol de gliceri_

Tna por 3 mol de acidos grasos.

La mezola se calienta hasta una temperatura de 450"
F. De ordinario se requieren unas 4 horas. Durante toda la ope
racion de oaldeo se mantiene un vacio de unas 25 pulgadas y
se hace correr agua refrigerante a travéos del condensador de
reflujo en tal proporcién que los vapores que atraviesan por
el condensador de reflujo tengan una temperatura no superior
a 140° F. Se continua el oaldeo a una temperatura de 450° a
550° F y esta dltima temperatura se mantiene durante un némero
Isuficiente de horas hasta que el contenido de &acido graso libre

de la masa de reaccidén permanece sustanoialmente constante.

Luego se aimenta el vacio a unas 29 pulgadas de mer_

curio, se cierra el tubo que conduce al condensador de reflujo
y los vapores que se desprenden en la caldera de reaccidon se
destilan y se recogen en un depdsito del destilado. Los vapores
estan constituidos esencialmente por un exceso de acidos grasos
que no se han combinado con la glioerina. La destilacion se
continua hasta que la cantidad de &acido graso libre es inferior
al 3 % de la calculada cono acido olaico. La operacion requiere

aproximadamente una hora.

El producto de la reaccién se enfria y luego se qui
H

ta de la caldera de reaccidén y se introduce en una caldera de

refinado. Entonces se le somete al refinado usual mediante aloa
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li y despule se blanquea. Un analisis tipico del ester orado
antes del refinado da lo siguiente;

Color (En unidades rojas Lovibond con un espesor de la

capa de 5 1/4,phlgadaj 30/15
Contenido en acido graso libre (ccmo oldaico) 2,5%
Indice de yodo 18,0
Coeficiente de saponificacion 238,0
Indice de acetilo 13,0

El producto se hidrogena para reducir el indi_!
ce de yodo a menos de 1. El producto puede utilizarse como tal
en la industria o puede mezclarse con otros materiales grasos
para aplicaciones especiales.

Ejemplo 2°/ 500 lbs. de una mezcla de &acidos grasos mas
elevados derivados de la destilacién fraccionada de los acidos
grasos de aceite babasau y con un contenido de acidos grasos
libres de unos 124, se coloca en una oaldera de reaocidén o en
un recipiente de esterificaoién como se ha des-crito en el
ejemplo 1°. Se mezclan con una cantidad de glicerina esencial_
mente pura, de suerte que se tenga un exceso de 5% a 10 % de
acidos grasoB sobre la oantidad tedrica calculada para formar
triglioaridos en la consiguiente reaccioén.

La mezcla se calienta durante un periodo de unas 4
horas hasta una temperatura maxima de unos 450° F manteniendo
un vacio de unas 26 pulgadas de merourio. La temperatura de
los vapores que atraviesan ai condensador de reflujo es como
maximo de unos 140° F. Se continua el caldeo y la temperatura
se eleva a un madximo de unos 550° F durante un periodo de va_
rias horas y se mantiene esta temperatura hasta que el grado
de reduccion del oontenido de acido graso libre en el producto

de reaccién haya descendido a menos de 0,5 % de contenido de
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acido graso por hora. El oontenido de acido graso libre en
este momento puede ser de unos 12 % caloulada como acido olai
oo.

A continuacién se cambian las tuberias del conden
sador de reflujo a la posioidén para la destilacion, se aumen
ta el vacio a unas 29 pulgadas de mercurio, se continua el
oaldeo y los vapores producidos en la operacidén se destilan
a través de un depoOsito de destilado. Entonces el contenido
de acido graso libre de la masa de reacciéon ha descendido
a un valor no superior de 4 % del calculado como acido olei
oo y la desacidificacion es completa. Se enfria el aster cru
do y luego se le hace correr a una caldera refinadora. La
composicién analitioa es la siguiente:

Color (en unidades rojas Lovibond con un
espesor en la capa de 5 1/4 pulgada) 30/15

Contenido en acido grasolibre (como olaico) 3,5 %

Indice de yodo 19,0
Coeficiente de saponificacion 242 .0
Indioe de aoetilo 5,0

La reaccion esterifioadora requiere de 8 a 9 horas.
El aster crudo se refina luego por alcali, se blanquea e hi
drogena.

El presente procedimiento da por resultado una man
teca dura que es suave, posae un punto de fusidn relativamente
elevado, pero que sin embargo se funda facilmente en la
boca para producir un liquido muy fluido lo que es de gran
valor para lo que se requiere en el comercio. Los confitados ~
y oapas producidas con esta manteca dura no se reblandecen
indebidamente o se funde a las temperaturas ordinarias en el |

verano, ni tampoco se pegan a los dedos ouando se las manipu |
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la . La consistencia de los confitados, mantecados y simila_
yes hechos con esta manteca dura son del tipo exacto requeri_
do por el comercio. Sustanoialmente esta exenta de color y
tambian de olor. Estos resultados pueden reproducirse y en
una u. otra coohura del producto presentan todos los requisi__

tos y cualidades exigidas por el comercio.

Se solicita la reivindicacién de la prioridad
de la solioitud de patente Norteamericana, Serial nR 210.435
del dia 10 de Febrero de 1951, a los efectos de esta solioi_

tud, la cual consta de las siguientes reivindicaciones?

IR- / Matodo de fabricacidon de manteca dura o
de asteres de glicoridos sustancialmente neutros de los &oi_
dos grasos mas elevados, caracterizado porque comprende la
introduccion en una caldera o recipiente de reaccié6n de una
mezola de los indicados &cidos grasos y glicoéridos, el oaldeo
de esta mezcla a unos 450 F al vacio de unas 25 pulgadas de
merourio para verificar la esterifioacién, el aumento gradual
posterior de la temperatura a unos 550° F, el aumentar des_
puas el vaoio a unas 29 pulgadas mientras se mantiene dicha
temperatura y el separar por destilacion los &oidos grasos
libres y en recuperar el producto de la reaccion.

3~ / MOtodo de fabricacién de manteca dura o
de asteres de glicéoridos sustanoialmente neutros de los aoi

dos grasos mas elevados, caracterizado porgque comprende la-
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introduccién en una caldera de reaccidn de una mezola de di_
chos ¢oifdos grasos de glicerina, encontrandose la cantidad de
acidos grasos en un exceso de 5 a 10 % del requerido para for
mar triglioaridos durante la reaccién; el caldeo de dicha
mezola a unos 4500 F a un vacio de unas 25 pulgadas de merou_
rio para verificar la esterificaoidén, el aumentar despuaa
gradualmente la temperatura a unos 560** F, el aumento poste
rior del vacio a unas 29 pulgadas mientras se mantiene dicha
temperatura, y el destilar y separar los acidos grasos libres,
recuperando el producto de la reaccion.

5* / Matodo de fabricacidén dd manteca dura o de
asteres de glicaridos sustancialmente neutros de los acidos
grasos mas elevados, caracterizado porque comprende la intro_
duooidn en una oaldera de reaccidon de una mezola de diohos
aoidos grasos y de glicerina, siendo la cantidad de los &oi
dos grasos de 5 a 10 % en exceso de la que se requiere para
formar triglioaridos durante la reaccidn; el caldeo de dicha
mezcla a unos 450** F durante varias horas a un vacio de 85
pulgadas de mercurio para que tenga lugar la esterificaoiodn,
el aumentar luego gradualmente la temperatura a unos 550* C
en unas 8 horas, el aumento posterior del vacio a unas 89 pul_
gadas mientras se mantiene dicha temperatura durante unas 9
horas, y el separar luego por destilacion los acidos grasos
libres y recuperar el producto de la reaccion.

4~ / Matodo de fabricacién de manteca dura o de
asteres de glioarldos sustanoialmente neutros de los aoidos
grasos mas elevados, caracterizado porque comprende la intro_
duocidn en una caldera de reaccién de una mezcla de dichos
acidos grasos y de glicerina, exoediendo la cantidad de los

aoidos grasos en 5 a 10 % de la que se requiere para formar
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triglicéridos durante la reaccidn; el ocaldeo de dicha megz
ole & unos 450° F bejo un vacio de unas 25 pulgadas &e mereu
rio pars gue tenge lugar lea esterificacidén, el aumentar des_
pu€s graduslmente la temperatura & unos 550° F con retlujo

e le indicada caldera durante el indicado caldeo de los vapo_
res prodﬁoidos en la reaccién mientras se elimina el vapor;
el aumento posterior del vacio & unas 29 pulgades mientras

gse mentiene dicha temperaturae y en separar despuds por desti

lacidn los dcidos grasos libres y recuperar el producto de

le reaceidén.

58 / Método de fabricacién de menteca dura o de

éesteres de gliedridos sustancielmente neutros &e los deidos

gresos més elevaedos, caracterizado porgque comprenie la intro_
duccidn en una caldera de reaccidn de una mezcla de dishos
dcidos grasos y de glicerina, excediendo la cantidad de los
doidos gresos en 5 a 10 4 & la requeride para formar trigli
cdridos durante la reaccién, el calentar dicha mezcla a unos
4509 F bajo un vacio de unas 25 pulgadas de mercurio pera
verificar la esterificacién, el aumentar después gradualmente
la temperatura & unos 550° P, y después el aumentar el vacio
a unas 29 pulgadas mientres se mantiene dicha temperatura y
se separan por destilacidn los dcidos grasos libres, introdu_
ciendo vapor dentro de la mase de reaccidn y separando por
destilacién los vapores de los €cidos grasos inferiores.

6% / Método de fabricacidn de manteca dura o de
ésteres de glicéridos sustancielmente neutros de los doidos
grasos més elevados, caracterizado porque comprende la intro_
duceién en una csldera de reaccidn de una mezcla de dichos
dcidos gresoe con prineipelmente 12 a 18 dtomos de carbono,

y de glicerina, siendo la cantidad de los doidos grasos de
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6 a 10 % en exceso de la requerida para formar triglicéridos
durante la resccidn; el calenter dicha mezcle & unos 450° F
& un vacio de ﬁnaa 25 pulgadas de mercurio para producir la
esterificecidn, el aumentar gredualmente la temperatura a
unoa.550° ¥, el sumentar después el vacio a unas 29 pulgedas
mientras se mantiene dicha temperatura y el separar por des_
t1lmoién los deidos gresos libres y recuperar el producto

de la reaceidn. |

72 / Método de fabricacidn de manteca dura o de

- dsteres ade giicdridos'sustancialmente neutros de los dcidos

grasos méds elevados, caracterizado poréne comprende 1l& intro_
duceidn en une celdera de reaccidén de una mezcla de la frao_
cién més alta de los decidos grasos del tipo del aceite de
coe0 que ocomo principal constituyente contienen dcidos laﬁri_
co y mirfistico y de gligcerina, excediendo la cantidad de ai_
chos dcldos grasos en 5 & 10 % & la requerida para f&rmar
trigliecéridos durante la reaccidén, el calentar dicha mezcle
& unos 450° F a un vacio de unas 85 pulgedas de mercurio pa_
ra verificar lﬁ esterificacidn, el aumentar gradualmente la
temperaturs a unos 550° F el aumenter después el vaclo a
unes 29 pulgadas mientras se mentiene dichs temperaturs y

el separar por destilacidn los deidos grasos libres y recupe_
rar el producto de la reascidn.

82 / Método de fabriocacién de mantece durs o de
dsteres de gliedridos sustancialmente neutros de los éoidos
gresos méds slevados, caracterizedo porque comprenie la in_
troduceién en una caldera @e reaceidn de una mezcla de Af_
choe docldos grasos y de glicerins, excediendo la cantidad
de fcidos grasos en § a 10 % & la requerida para formar tri_

glicéridos durente la reaccidn; el caslentar dicha mezcla &
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wnos 450° F a un vacio de unas &5 pulgades de msrcurio para

realizar la esterifiscacidn, el aumentar gradualmente la tempe |

retura & unos 550° P y mantener diche mezcla & esta tempers
ture hesta que esencislmente se complete la reaccidén, el au _
mentar después el vacio a unas 29 pulgedas mientres se man
tiene diocha temperatura y el separar por destilacidn los doi_
208 grasos libres y recuperar el producto de la reascidn.

9a / ﬁétodo de fabricacidn de mantece dura o de
ésteres de glicéridos sustancielmente neutros de los £oidos
gresos més elevados, carasterizedo porque comprende la intro_
duceidn en une csldera de reaccién de una mezcla de la freo_
cidén més alta de los £oldos grasos de un aceite del tipo del
de 0000 que gomo principal ocomponente tiene £cidos léurico ¥y
mirfstico, y de glicerina, excediendo le cantidad de dichos
doidos gresos en 5 & 10 % & la requerida pare formar trigli
oéridos durante le reaccidn; el calentar dicha mezala a
ﬁnos 450° F & un vecio de unas 25 rulgades de ﬁmrcurio.para
realizar la esterificacidn, el aumentar gradualmente despude
la temperatura & unos 550° P, el sumentar posteriormente el
vacio & unas 89 pulgades, mientras se mantiene diche tempers
ture y el separar por destilacidn los dcidos grasos libres
en una corriente de vapor pare eliminar los €cidos grasos in_

feriores &l 14urico, de suerte que menos del 2,56 %4 de los m1q+

mos guede en el producto de reecaidn, y el recuperar este pro_|

ducto de la reaccidn.
108 / » Mdtodo de fabricecidn de mentece dure ",
Segin se desoribe y reivindica en esta memoria des_
oriptiva, le cual consta de oce hojes, folisdes y escorites

& médquina por una sola carase

>

Madrid, a 9 de Febrero de 1958.= |
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