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PATENTE

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE LONOGLICERIDOS", a
favor de HENKEL & Cie, GmbH., de nacionalidad alémana, domi-
ciliada en DUSSELDORF-HOLT:IAUSEN, (Alemania), Henkelstr. 67.

iIEKIORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacién de monoglicéridos.

En la preparacion de monoglicéridos de acidos grasos
por reesterificacidn de ésteres de acidos grasos con gliceri-

5. na son obtenidos productos reaccionales que contienen, segzun

las proporciones cuantitativaes de los materiales de partida,
cantidades variables de glicerina libre, mono- y diglicéridos.
Si se intenta terminar la elaboracidn de tales mezclas por
destilacidon fraccionada, entonces los monoglicéridos se des-

10. componen bajo las condiciones de destilacion en di- y/o tri-
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glicéridos. La ulterior formacidn de di- o triglicéridos,
partiendo de monoglicéridos habréa de ser favorecida por el
catalizador utilizado en la reesterificacidn, el cual catali-
za no solamente la formacidn de monoglicéridos a base de és-
teres de acidos grasos y glicéridos, sino también la ulterior
formacién de di- o trigliceéridos, partiendo de monoglicéridos.
Por esta razén se ha propuesto neutralizar antes de la desti-
lacidén el catalizador de reesterificacion acido o basico. Pero
con una comprobacion posterior de este procedimiento se ha
hecho constar que la inactivacion del catalizador por neutra-
lizacidén antes de la destilacién no ha tenido ninguna influen-
cia en la descomposicién del monoglicérido durante la desti-
lacion; ni en el residuo, ni en la glicerina, separada por
destilacidn, se ha encontrado monoglicéridos. Segin otra su-
gerencla para la obtencidn de monoglicéridos a base de los
productos reaccionales de 1la reesterificacion, se renuncia a
la inactivacidn del catalizador, y se somete el producto reac-
cional a una evaporacion rapida, efectuada en evaporadores de
capa delgada, y en la que la glicerina y el monoglicérido son
expulsados, dentro de brevisimo tiempo, del residuo no vola-
til bajo las condiciones reaccionales elegidas. Este procedi-
miento sdlo se puede llevar a cabo en evaporadores de capé
delgada bajo las condiciones de una destilacién molecular, en
los que el material a destilar es repartido en capa delgada
sobre una base calentada, y en los que los vapores liberados
llegan al condensador bajo presiones muy reducidas, sin pasar
por obstéculos como, por ejemplo, fondos de intercambio. Los
aparatos de esta naturaleza han de ser tratados con particu-
lar cuidado. Puesto que, por regla general, la mezcla de gli-

cérido a destilar presenta sdélo un contenido en monoglicérido
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de 40-60%, el rendimiento en monoglicérido, referido a la
cantidad total del material a destilar es relativamente redu-

cido, lo cual constituye una desventaja esencial del procedi-

miento.

Ahora bien, se ha encontrado que se puede separar por
destilacidn monoglicéridos con ayuda de glicerina en forma de
vapor como vapor portador, de sus mezclas con di- ¥y trigliceé-
ridos que pueden estar preparadas de modo en si conocido. Con
este procedimiento, el catalizador de reesterificacidn exis-
tente puede ser inactivado antes de la expulsién del monogli-
cérido; no obstante se ha de considerar como ventaja particu-
lar del procedimiento el hecho de que los catalizadores de
reesterificacidn pueden quedar conservados en la mezcla. De
este modo se hace posible impedir que se formen los monogli-
céridos, sino durante la destilacidn, separandolos de la mez-
cla de reesterificacidn luesgo continuamente por destilaciodn.
En ambos casos se puede operar tanto de modo continuo como
discontinuo.

Como material de partida para la preparacién de mono-
glicéridos sirven los ésteres carboxf{licos con 6-26, especial-
mente con 12-20 atomos de carbono en el radical de 4cido car-
boxilico. Con los écidos carboxilicos se trata principalmente
de acidos grasos de cadena recta o ramificada,'saturados o no
saturados, que proceden de plantas, animales terrestres o ma-
ritimos, o de microorganismos, si bien pueden estar prepara-
dos sintéticamente segin cualesquier procedimientos potesta-
tivos. Pero la invencidn, es aplicable también a dsteres de
acidos carbox{licos de naturaleza ciclica, por ejemplo a los
dsteres del 4cido benzoico, o del dcido salicflico, a cuyo

efecto se puede tratar, como por ejemplo con los dcidos resi-
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nicos, también de acidos carboxilicos no aromaticos. Por ra-
gones de sencillez, a continuacion se hablard aun sdélo de
4cidos grasos, o bien de ésteres de acidos grasos; por los
mismos ha de entenderse, no obstante, todos los acidos carbo-
x{licos antes indicados, o bien sus ésteres. Se ha mostrado
como conveniente eliminar antes ce le reesterificaciodn mayo-
res cantidades de componentes acidos, que estan presentes en
los ésteres de acidos grasos a elaborar; el contenido en dci-
dos grasos libres no ha de exceder de un 2% en peso. Por neu-
tralizecidn de los acidos grasos libres con alcalis, 4lcalis
térreocs o fuertes bases organicas se puede eliminar simulta-
neaments los dcidos grasos libres y producir el catalizador
de reesterificacion,

Como componente alcohodlico pueden estar presentes en
los ésteres a slaborar radicales de la glicerina, pero asi-
mismo, radicales de alconoles bi- o monovalentes. lLa reesteri-
ficacidn puede llevarse a cabo, no sdlo en triglicéridos, si-
no aesimismo en diglicéridos.

La reesterificacidén de los ésteres de dcidos grasos g
elaborar se recaliza segin metodos en si conocidos. Por regla
general se opera con un exceso de glicerina gue puede ser de,
por ejemplo, 0.5 a 2 veces lo tedricamente necesario; pero‘si
la reesterificacidn y la destilacidn se efectian en una sola
fese operatoria, entonces este exceso puede ser esencialmente
may or.

Como catalizadores de reesterificacion se utiliza
substancias no volatiles bajo las condiciones reaccionales de
reaccidn acida o alcalina, como por ejemplo fuertes acidos
inorgénicos polibédsicos, particularmente dcido sulfirico o

fosférico, asi como los derivados organicos &cidos de los
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mismos, por ejemplo Acidos sulfo- o fosfbénicos, ésteres par-
ciales sulfonicos o fosféricos, etc, Tambidn puede utilizarse
otras substancias acidas como catalizadores, por ejemplo clo-
ruro de aluminio. Como catalizadores basicos son utilizables
los metales slcalinos o alcalinotérreos, cono por ejemplo so-
dio, potasio, litio, magnesio, calcioc, estroncio, cinc, cad-
mio, as{ como sus éxidos, hidréxidos, carbonatos, jebones,
alcoholatos u otras substancias de reaccidn alcalina. También
las bases orgénicas, particularmente bases de nitrdgeno ter-
ciarias o cuaternarias pueden ser utilizadas como catalizado-
res de reesterificacidn, mientras que no sean voldtiles bajo
las condiciones reaccionales. La cantidad de catalizador es
de a 1o menos 0.01, preferentemente 0.05 a 0.1 mol por mol de
radical de acide graso. Como catalizadores pueden servir tam-
bién intercambiadores de iones basicos o 4dcidos, particular-
mente a base de resing artificial, lLas indicaciones cuantita-
tivas se refieren, al efectc & la centidad de los iones in-
tercambiables.

La temperatura reacciocnal estd situada dentro del or-
den de 130 y 250°C; puesto que la reaccidn a 13000 transcurre
aun relativamente despacio y que méds alla de 200°C se hace
perceptible la formacidn de poliglicerinas, se opera, conve-
nientemente, a temperaturas de 150—20000.

Los ésteres de Acidos grasos a reesterificar y la
glicerina se mezclan mal entre s{ y resulta conveniente para
la aceleracidn de la reesterificacidén, llevar a contacto in-
timo ambas fases. Esto puede efectuarse por agitador intensi-
vo y/o por adicidén de emulgentes., Como emulgentes sirven,
preferentemente, substancias que presentan en la molécula un
radical de acido carboxilico liposoluble .de por ejemplo 10-

-26 atomos de carbono y una agrupacidn soluble en agua y en
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glicerina. Tales agrupaciones son por ejemplo varios grupos
hidroxilo libres o verios Atomos de ox{geno etéreo, particular-
mente en forma de cadenas de polidteres. Preferentemente, se
utiliza emulgentes que no contienen ningun enlace de éster y
que, por consiguiente, no pueden sufrir ninguna reesterifica-
cidn bajo las condiciones reaccionales como por ejemplo pro-
ductos de acumulacidn de 6xido de etileno en alcoholes grasos
o aminas grasas que contienen por ejemplo 10-26 atomos de
carbono en el radical graso, o éteres parciales de alcoholes
grasos coﬁ aquellos alcoholes polivalentes que presenten en

la molécula a lo menos tres grupos hidroxilo, como por ejem-
plo, glicerina, poliglicerinas, sorbita, manita, o sus produc-
tos de disociacidn de agua intra- o inter-moleculares, También

se puade utilizar como emulgentes los productos de acumula-

cidén de bxido de etileno a los citados éteres parciales. Los

emulgentes han de ser no destilables, es decir no han de pre-
sentar, bajo las condiciones de destilaciodn con glicerina,
como vapor portador, ninguna tensiodn de vapor mensurable. Los
monoglicéridos que pueden ser adicionados antes de la reeste-
rificacidn comec emulgentes forman une excepcidn. La cantidad
del emulgente puede importar 1-50% en peso de la mezcla reac-
cional. |

Segﬁn el invento, entonces el monoglicérido formado
es destilado de la mezcla reaccional con ayuda de vapor de
glicerina como vehiculo. Esto tiene lugar, por ejemplo, por
introduccién de vapor de glicerina en la mezcla reaccional.
Entonces es arrastrado tanto monoglicérido cuanto corresponda
a la tensidn de vapor del monoglicérido a la temperatura ope-
ratoria del caso respectivo. Si el producto de reesterifica-

cidn contiene un exceso bastante grande de glicerina, enton-
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ces la destilacidn con vapor portador de glicerina puede lle-
varse a cabo, asimismo, sin introduccidn de vapor de glicerina.
La expulsidn del monoglicérido se lleva a cabo, preferente-
mente, a las temperaturas de la reesterificacidn y a presiones
de 1-20 mm de Hg, si bien son aplicables también temperaturas
més bajas, siempre qué~se rebaje la presion de modo corres-
pondiente, vg., a 0.1 mm de Hg. Temperaturas esencialmente su-~
periores a 250°C no son recomendables; se recomienda, ya al
operar encimsa de 20000, ingctivar el catalizador por neutra-
lizacién, para evitar la formacion de poliglicerina.

¥l arrastre de vaporses de monéglicéridos de la mez-
cla de glicerina-monoglicerido hirviente tiene lugar en esca-
la reducida también en la separacidén destilatoria en si cono-
cida, de la glicerina en exceso de las mezclas de reesterifi-
caciodn. Pero con este procedimiento se intentaba una separa-
cidn de glicerina y monoglicérido por destilacidn fraccionada,
lo cual ya se desprende del hecho de que se intentaba aislar
el monoglicérido mediante destilacidn, del residuo obtenido
después de la destilaciodn de la glicerina. Pero al separar
mezclas de substancia mediante destilacidn fraccionada se
opera, usualmente, con columnas de destilacidn en las que los
componentes arrastrados del componente de ebullicidn diffcil
son precipitados por intercambio de materia entre el vapor
ascendente y el condensado que ses encuentra en retorno. Ade-
mas, la cantidad en exceso de glicerina,usualmente aplicada en
la reesterificacidén de grasas con glicerina, no es suficiente
para obtener cantidades de monoglicérido dignas de mencionar.
Si se desea expulsar de mezclas de reesterificacidn el mono-
glicérido con ayuda de la glicerina en exceso presente en la

mezcla de reestsrificacidn, sin glicerina adiciongl, por ejem-
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plo en forma de vapor introducido, entonces al efecto hace
falta, segun la presibén de vapor del monoglicérido a la res-
pectiva temperatura que depende de la magnitud del radical
del &cido graso en 81 existente, a lo menos 8 veces, prefe-
rentemente 10 a 25 veces de glicerina con respecto a la mez-
cla de monoglicérido que esta presente. La siguiente tabla
indica, a titulo de medida para la presién de vepor, los pun-

tos de ebullicidn de algunos monoglicéridos.

lionoglicérido Punto de ebullicidn °C / mm Hg
Monocaprina 175 / 1

monolaurina 186/ 1
monomiristina _ g9 / 1
moncpalmiting 211 / 1

monooleina 186 / 0;2
moncestearina 190 / 0.2

En el caso del monoglicérido de acido laurico se ne-
cesita aproximsdamente 12.5 veces de glicerina. De estas con-
sideraciones resulta la deduccidn concluyente de que con los
procedimientos conocidos, en tanto que se separaba por desti-
lacidén un exceso de glicerina de la mezcla de reesterificacidn,
no se ha logrado ninguna obtencidn del monoglicérido mediante
destilacidén de vapor portador de glicerina.

Desde lusgo no hace falta mantener siempre, en la des-
tilacion de vapor portador, en la retorta tan grandes excesos
de glicerina; también se puede operar con cgntidades menores,
gl se hace retornar la glicerlina que se separa del monogliceé-
rido después de la condensacidn de los vapores de glicerina-

~monoglicérido expulsados, como vapor o lfquido a la retorta.
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En este caso, la proporcién cuantitativa glicerina.:
acido graso, en la retorta, puede ser a lo menos 1 : 1, prefe-
rentemente 2 ¢ 1, hasta 8 : 1.

En la forma de realizacién descrita hasta ahora del
procedimiento recién desarrollado, se iban destilando glice-
rina y monoglicérido en la misma proporcidén, en la que se en-
cuentran sus tensiones de vapor entre s{., Ahora bien, se pue-
de intensificar el grado del efecto de la destilacién, es de-
¢ir se puede aumentar la cantidad de monoglicérido expulsada
con la nmisma cantidad de vapor de glicerina, operando con va=-
por de glicerina calentado. Si se produce el vapor de glice-
rina separadamente, el mismo puede ser pasado por los conocidos
recalentadores de vapor para llevarlo a la temperatura desea-
da, utilizandolo seguidamente para expulsar el monoglicérido.

Una forma de realigacidén, bien apropiada para la fi-

~ halidad aqu{ descrita, de la modalidad operatoria con vapor

- portador recalentado, consiste en cargar la retorta adicio-

nalmente con la suficiente poliglicerina para que la temperatu
ra del matraz, necesaria para la destilacidn de la mescla de
monoglicérido-glicerina, quede situada por encima del punto

de ebullicidn de la glicerina a la presién respectiva., En
principio, puede utilizarse, como es natural, agimismo, en
lugar de poliglicerina todo otro l{quido inerte que no desti-
le bajo estas condiciones, por ejemplo poliéteres de alcoho-
les polivalentes que presenten vg. 2 a 5 atomos de carbono en
la molecula. Utilizables son, por ejemplo, poliglicoles, po-
liglicoléteres de alcoholes grasos, etc., superiores. Las po-
liglicerinas resultan muy particularmente apropiadas para es-
ta finalidad, puesto que son miscibles con glicerina y que son

recuperadas, con una elaboracidn ulterior de la glicerina uti-
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lizada para la destilacidn, del modo usual en la obtencidn de
glicerina pura a base de glicerina bruta. Ademés no entran en
reacciones secundarias indeseables.

Si se carga por ejemplo una retorta con una mezcla de
partes iguales de poliglicerina y de glicerina, ademés de
grasa a reesterificar, catalizador y emulgente, entonces se
logra un recalentamisnto de aproximadamente 20°C a un vacfo
de 8 mm de Hg. Si el monoglicérido a destilar es monoglicéri-
do de dcido estearico, entonces pasa aproximadamente en la
proporcidn ponderal 1 : 40 con el vapor de glicerina, mien-
tras que esta proporcién representa, en la destilacidn sin
recalentamiento de vapor de glicerina, aproximacdaments 1 : 50,

No se pusde impulsar hasta cualguier extremo el reca-
lentamiento de vapor por adicidn de poliglicerina, porque la
cantidad de glicerina existente en la sedimentacidén va dismi-
nuyendo a medida que aumenta el recalentamiento del vapor de
glicerina., Pero es mecesaria cierta cantidad de glicerina pa-
ra impedir la descomposicidn del monoglicérido durante la
destilacidn. La proporcidn ponderal élicerina libre a mono-
glicérido, en el destilado, ha de ser con esta modalidad ope-
ratoria a lo menos 3 : 1. La proporcidén ponderal poliglicerina
a glicerina, puede oscilar segin el largo de la cadena de
dcido graso de la grasa utilizada, en el orden de 20 : 80
hasta 80 : 20.

En la forma de realizacion, con la cual.tiene lugar
en el material a destilar, simultédneamente, la wreesterificacidn
de la grasa en monoglicérido, desde luego, se forman en pre-
sencia de poliglicerinas también ésteres parciales de acido
graso-poliglicering. o obstante la dessada formecidn de mo-

noglicérido no es estorbada por ello, ya que a medida que se
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ve destilando monoglicérido, también se va formando ulterior-
mente monoglicérido a base del éster parcial de poliglicerina
y de la glicerina.

La realizacidn del procedimienté segin la invencion,
con retorno de la glicerina condensada y a segregar del mono-
glicérido, es posible por ejemplo en el utillaje representado
en el dibujo, en el que se ha llevado a cabo también los éjem-
plos aqui descritos. Como recipiente reaccional o bien de des-
tilacidn, sirve el matraz 1 que estd provisto de dos bocas 2
y 3, a través de las cuales son introducidos, segin necesidad,
capilares de ebullicidn, termémetros, y las substancias a
transponer entre sf{. El matraz 1 estéd conectado mediante un
cono esmerilado 4 con el tubo ascendente de vapor 5. Este tu-
bo puede estar provisto parcial o enteramente de cuerpos de
relleno que sirven exclusivamente para retener porciones li-
quidas arrastradas del contenido del matraz. Como sea que en
este tubo no ha de tener lugar separacidn, el mismo dehe estar
bien aislado, o incluso calentado, para'que en ¢l no se pro-
duzca ningun retorno. El1 tubo 5 pasa al refrigerante descen-
dente 6, en el que los gases son condensados y conducidos al
colector que consiste en el matraz superior piriforme 7 ¥y en
el tubo 8 fijado a la parte inferior del mismo. En el matraz
piriforme se encuentra el tubo de conexidn 9 para el vacio y
un rebosaderoe 10 con grifo ll. En el matraz 7 termina el tubo
del reffigerante 6; debajo del extremo de éste esta dispuesto
el embudo colector 12. El tubo del embudo colector 12 se pro-
longa en una varilla de cristal 1> que, rodeada por unha espi-
ral de cristal 14, descansa en el tubo 8, En el sitio de unidn
enfre el tubo del embudo colector 12 y la varilla de cristal

11 estéd dispuesta una abertura 15. Los vapdres de glicerina
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liberados en el matraz 1 y cargados de monoglicérido van Su-
biendo por el tubo 5, son condensados en el refrigerante des-
cendente 6, llegan al colector 7 como mezcla de glicerins if-
quida y monoglicérido en el embudo 12, pasando & través del
orificio 15 al tubo 8 que convenientemente ha sido previamen=-
te cargado entera o parcialmente con glicerina. Aqui se gepa-~
ran gliceriﬁa y monoglicérido; la capa de monoglicérido va
subiendo en el tubo 8 y en el matraz 7 hacia arriba hasta que
puede ser evacuada & través del rebosadero 10 por un colector
al vacio. E1l1 tubo 8 acaba en su extremo inferior en el con-
ducto de retorno de glicerina 16, cuya porcidén 16a - 16c de-
sarrollada a modo de sifdn lleva un grifo de salida 17 y cuya
porcidn de rebosadero 16d esta provista de un grifo 18, con
cuya ayuda es regulada la cantidad de la glicerina retornada.
La porcidén de rebosadero 164 pasa, de retorno, al tubo ascen-
dente de vapor 5 y acaba como pieza tubular l6e en su parte in-
ferior ebierta.

En este utillaje se puede llevar a cabo el procedimien-
to segin la invencidén de modo continuo o discontinuo, efectuan-
do ya sea en el matraz 1, primero, la reesterificacidn y se-
guidanente la destilacidn del monoglicérido bajo retorno de
glicerina. Pero también se puede llevar a cabo la reesterifi-
cacidn gel éster de acido graso con glicerina en otro reci-
piente e introducir el producfo reaccional obtenido en éste,
continuamente o por cargas, en el matraz 1, donde la semra-
cion de monoglicéridé tiene lugar igualmente de modo continuo
o por cargas. Con particular ventaja se incorpora en el ma-
traz 1 éster de &cido graso, glicerina y catalizadores, ex-
pulsando el monoglicérido en el momento en que se origina.

Si se elabora ésteres de adcido graso de alcoholes que
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presentan un punto de ebullicion més bajo que la glicerina,
entonces pasan juntamente;al destilar alcoholes libres, for-
mados en la reesterificacidn, y se puede separar por aspira-
cidén los alcoholes en forma de vapor, mediante condensacidn
fraccionada en el refrigerante 6, a través del conducto de
vacio 9, condensando entonces en caso deseado. El procedimien-
to reivindicado no queda limitado al empleo de una retorta
como recipiente de destilacion y reaccidén. Puede llevarse a
cabo mas bien en todos los utillajes usuales y conocidos para
el alcance de presiones de 0.1-20 mm de Hg para la destila-
cidn. |

Se ha demostrado que las capas de monoglicéridos y
glicerina gue se van separando en el colector contienen sun
reducidas cantidades de glicerina, o bien de monoglicéridos.
La glicerina puede ser eliminada de los monoglicéridos, si se
lava los monoglicéridos brutos con azua, pero preferentemente
con soluciones salinas, o separéndolos segin otros pfocedi-
mientos conocidos.

Pero se puede ayudar la separacidén de glicerina-mono-
glicérido también, haciendo pasar el condensado a través de
un medio de extracciodn que si bien disuelve monoglicérido, en
cambio, no la glicerina. Para este efecto resultan apropiados
los hidrocarburos o compusstos organicos polares. Son apro-
piados por ejemplo alcoholes, éteres, ésteres, cetonas o ni-
trilos, preferentemente aquellos que hierven & lo menos a
2000, preferentemente hasta a 100°% por debajo del monoglicé-
rido respectivo, de manera que se pueden separar facilmente
por destilacién del monoglicérido en ellos disuelto. Como
perticularmente utilizable se ha demostrado el alcohol diace-

ténico.
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e

Se utiliza el utillaje representado sn el dibujo, cuyo
matraz 1 estd provisto de un capilar de ebullicidn, un termé-
metro y un embudo cuentsgotas. En los aparatos evacuados se
incorpora por aspiracién a travée del tubo 10, primero, la
glicerina necesaria para que eésta llene totalmente el tubo
16c. Entonces se introduce por aspiracidn posterior alcohol
diacetodnico hasta que la capa limite entre alcchol diacetoni-
co y glicerina quede situadaralgo por encima de la unidén en-
tre los tubos 8 y 1l6¢c. lLa glicerina desplazada del tubo 8
circula por el grifo 18 y las porciones parciales de tubo 164

y l6e hacia el matraz 1. En este matraz se introduce una meg-

"cla de 150 g de glicerina, 100 g de monoglicérido y 1 g de

éxido de cinc. Seguidamente se calienta hasta alcanzar una
presién de 5 mm de Hg y hasta que pasa, a una temperatura de
aproximadamente 165°C, una mezcla de vapor de gliCerina-monb—
glicérido que es condensada en el refrigerante 6. Entonces se
adlicions & gotas, en el transcurso de 8 horas, 300 g de acei-
te de coco (cifra de acidez = 0.2, cifra de saponificacidn =
= 256, cifra de yodo = 8.0) y 150 g de glicerina. En el ma-
traz se reaiiza la reesterificacidn, y el monoglicérido for-
mado es expulsado mediante vaepor de glicerina. El condensado
que va llegando al embudo colector 12 va ssaliendo a través
del orificio 15 del tubo del embudo, circulando a lo largo de
la espiral de cristal 14 a través de la capa de disolvente,
en la que la glicerina es libersda de monoglicérido, retor-
nando por el tubo 16 al matraz. Lespues de que el lfquido de
extraccién ha alcanzado un contenido en monoglicérido de
aproximacamente 20%, se cierra el grifo 18, se aspira glice-

rina por 17 bajo el vac{o que se encuentra en el utillaje, y
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se hace circular el disolvente a traveés del grifo 11 hacia un
colector al vacf{o. Tan pronto como todo el disolvente que con-
tiene monoglicérido esté despl&zado, se introduce por aspira-
cidn a través del grifo 11 disolvente fresco, seperando por
aspiracién a través del grifo 17 otra vez la glicerina utili-
zada para el desplazamiento del disolvente. Tan pronto como
el disolvente haya alcanzado su estado antiguo, son cerrados
los grifos 11l y 17 y es abiertb el grifo 18.

De la megcla de monoglicérido-alcohol diacetodnico se
elimina por evaporacidn al vac{o el disolvente, a temperatu-
ras superiores g l40°; los dltimos restos son expulsados por
tratamiento con vapor de agua recalentado.

De este modo se obtiene, a base de 300 g de éster de
édcido graso, 430 g de monoglicérido (sin el monoglicérido
primitivamente adicionado) con los indices: cifra de acidez =
= 3, cifra de saponificacién = 196, cifra de yodo = 1.8.

EJEMPLO 2.

El matraz es cargado con 400 g de glicérina, 100 g de
un producto de transposicién de 1 mol de alcohel laurilico
con 8 moles de 6xido de etileno y 1 g de dxido cdlcico. El
tubo 8 y el conducto de retorno de glicerina 16 estan carga-
dos con glicerina. Se evacua a aproximadamente 10 mm de Hg y
se calienta durante el tiempo necesario para que se destile
la glicerina a asproximadamente 176°C. Seguidamente se adicio~-
ha a gotas, delbembudo cuentagotas, paulatinamente, 300 g/h
de aceite de coco (cifra~de acidez € 2) y aproximadamente
100 g/h de glicerina en substitucion de la glicerina gastada
en la reesterificacién; En el transcurso del tiempo se forma
en el colector 7 y el tubo 8 una capa de monoglicérido que es

eliminada de vez en cuando -como se describe en el ejemplo 1-
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del utillaje, siendo reemplazada parcialmente por glicerina.

El monoglicérido extraido del colector 7, contiene
aprdximadamente 20% de glicerina.

Una vez terminada la reaccidn se hace circular, para
la eliminacidn de glicerina, a una temperatura de unos 160°C,
durante tres horas, vapor de agua recalentado a través del pro-
ducto reaccional. lLa cantidad principal de la glicerina se des-
tila. Una reducida cantidad de los monoglicéridos de los aci-
dos caprodnico y caprilicc, presentes en la mezcla, van pasan-
do en la destilacidén igualmente. E1l producto remanente pre-
senta aun aproximadamente 3% de glicerina libre, una cifra de
saponificacién de 186 y una cifra de acidez de 2.3.
EJEMPLO 3,

En una instalacidn de destilacidn al vacio con retorta
de destilacion, refrigerante, ceparador intercalado, recalen-

tador y colector para monoglicérido, son llevados a reaccidn

3

en ol matraz de destilacidn con capacidad de 5 m”, una mezcla
a base de 1.6 kg de poliglicerina (cifra de hidroxilo = 1245),
500 kg de grasse de coco neutfa, 900 kg de glicerina (peso es-
peci{fico 1.,263-1.2645), 100 kg de monoglicérido de &cido gra-
80 de coco como emulgente y 10 kg de déxido de cinc a 18000,
siendo destilados a un vacf{o de 10 mm de Hg.

Al cabo de un tiempo inicigl de 1-2 horas pasa, des-
tilando bajo las condiciones indicadas, una mezcla de 9 partes
de glicerina y 1 parte de monoglicérido de acido graso de co-
co. En el colector de separacion conectado detrds del refri-
gerante se separa la mezcla de glicerina-monoglicérido a una
temperatura de 80-130°C en dos capas, de las que la inferior
contiene 1la glicerina y la superior el monoglicérido, la gli-

cerina retorna del cclector separador continuamente a la retor-
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ta de déstilacién y el monoglicérido al colector conectado
detrds para el monoglicérido, desde donde puede ser extrafdo
separadamente, sin interrumpir la destileciodon. Segun la can-
tidad del monoglicérido destilado se incorpora posteriormente
por aspiracidn a la retorta de destilacidn grasa neutra y
glicerina, para gque la proporcién cuantitativa primitivamente
aplicada de los componentes reaccionales queda mantenida du-
rante la destilacidén. El1 monoglicérido obtenido entonces es
liberado de la glicerina disuelta en el mismo y de reducidas
fracciones de Acido graso libre. Se obtiene una substancia
incolora e inodora, & modo de grasa, con una cifra de saponi-
ficacion de 193-195 con las conocidas propiedades emulgentes.
La invencidn, en su esencialidad, puede ser desarro-
llada en otras formas de realizacidn, que difieran en detalle
de las indicadas a titulo de ejemplo en la descripeidn, a las
cuales alcanzard igualmente la proteccién que se recaba. Po-
dré, pues, llevarse a la préctica con los medios y aparatos
mAs adecuados, por quedar todo ello comprendido en el esp{ri-

tu de las reivindicaciones.

it
.
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NOTA

Descrito el objeto de la invencién se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad alemana n?

H 24 428 1IVd/12 del 16 de Julio de 1955.

1. Procedimiento parae la preparacién de monoglicé—
ridos, caracterizado porque se destila los monoglicéridos de
mezclas que contienen monoglicérido, obtenidas de modo cono-
cido, con ayuda dé glicerina como vapor portsnte,

2, Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque se elabora ulteriormente mezclas gque contie-
nen monoglicérido obtenidas por reesterificacidn de ésteres
carboxf{licos y glicerina.

3, Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado poraue se destila los monoglicéridos inmediata-
mente después de su fornacidn a base de ésteres carboxilicos
y glicerina, con glicerina como vapor portante.

4, Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque se hace retornar la glicerina separada des
pués de la condensacidén de monoglicéri{do, al matraz de desti-
lacidn.

5. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizedo porque se opsra con vapor de glicerina recalen-
tado.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 5,
caracterizado porque se produce el vapor de glicerina reca-

lentando por calentamiento de mezclas que contienen glicerina,
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monoglicéridos y poliglicerina.

7. Procedimiento para la preparacidn de monoglicé-
ridoes.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de diecinueve hojas, foliadas y escritas a maguina
por una sola cara, acompafiadas de una lamina de dibujos.

iladrid, a 14 de Julio de 1956,

HENKEL & Cie. GmbH.

P. 8e
JAIME ISERN MIRALLES
P. P.
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