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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE MEZCIAS DE ACIDOS
GRASOS EN COMPONENIES DE DIFERENTES PUNTOS DE FUSIONw, a fa
vor de la firma alemana HENKEL & CIE; G.m.b.H,, domiciliada
en DUSSELDORF-HOLTHAUSEN (Alemania), Henkelstrasse, 67.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Los &cidos grasos de origen natural o sintético, las
més de las veces, se presentan como mezclas de 4cidos gra-
sos, cuyos individuos alslados se distinguen unos de otros
por sus puntos de fusion.

Una ventaja del procedimionto de esta solicitud con
giste en el hecho de que no es necesario operar con disol-
ventes orgénicos,

Una ventaja ulterior del procedimiento consiste en
gque no Se necesitan prensas hidréulicas para llevarlo a ca-
bo.
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Una ventaja ulterior consiste en el hecho de gue no
se separs mediante filtracidn los écidos grasos sélidos de
los liquidos. Como es sabido, los cristales 'de Acidos gra-
80s son relativamente blandos y deformables, razén por la
cual pueden ser separados sédlo dificilmente por filtracidém
de los &cidos grasos liguidos,

Una ventaja ulterlor del procedimiento segin la in-
vencidn consiste en que resﬁlta muy- particularmente apropia
do para su realizacidn continua. .

El procedimiento consiste en separar una dispersidn
de los &cidos grasos a separar en una solucidn acuosa de
substancias que presentan actividad capilar, a temperaturas
a las que una parte de las particulas de dcido graso estd
presente como 1liquido, otra parte de las particulas de 4ci-
do graso como substancia sélida, en una ceﬁtrifuga totalmen
te blindada de pared enteriza, o imperforada en dos partes
en las que la més pesada consiste en la solucidn acuosa de
substancias que presentan astividad capilar, con particulas
suspendidas en la misma de los componentes sdlidos de &cido
greso, y la més ligera en componentes liquidos de &cido gra
g0, en sacar de la centrifuga las dos pertes separadamente,
y en separar la solucidn acuosa de las particulas suspendi-
das de 4cidos grasos sdlidos.

Como material de partide pueden ser elaboradas mez~
clas de dcidos grasos de origen natural o sintético. Por
mezclas de dcidos grasos de origen natural son entendidas
las mezolas obtenidas a base de ésteres que existen en la
naturaleza, de mezclas de &cldos grasos. Los ésteres exis-
tentes naturalmente pueden ser obtenidos a base de apimales

mar{timos o terrestres, o bien de partes de plantas, Los &g
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teres pueden ser disociados con ayuda de agua o de vapor de
agua, o ser saponificados con ayuda de lejfa, habiendo sido
1iberados los &cidos grasos de 10s jabones formados con ayu
da de 4cidos, Las mezclas de &cidos grasos de origen sinté
tico pueden ser obtenidos mediante oxidacidén de parafinas
naturales o sintéticas y aislamiento de los &cidos grasos
de la mezcla de oxidacidn, o mediante oxidacidn de alcoho-
les, como se presentan, por ejemplo, en la hidrogenacidn de
dzido de carbono, También por oxidacidn de los productos
que son obtenidos en la acumulacién de dxido de carbono e
bidrdgeno a olefinas, son obtenidas mezclas de 4cidos gra-
sos que pueden ser separadas con arreglo al procedimiento
gegin la invencidn. Sin embargo, no se limita el procedi-
miento a las mezclas de dcidos grasos obtenidas de acuerdo
con los procedimientos aquf indicados, sino es aplicable a
todas las mezclas de 4cidos grasos que hayan sido obtenidas
segln cualquier procedimiento.

En la preparacidén de la dispersién se puede par?ir
de una mezcla de 4cidos grasos totalmente fundidas, o de
una més o menos solidificada. Para llevar a oabo el nuevo
procedimiento, la mezcla de &cidos grasos a eéparar debe es
tar presente en una consistencia que permita a la solucidén
acuosa de substancias de actividad capilar, desplazar los
dcidos grasos liquidos de la superficie de los sélidos.

Si se parte de una mezcla de dcidos grasos mis o me
nos solidificada, entonces gse debe desmenuzar esta mezcla
mediante tratamiento mecdnico, por ejemplo haciéndola pasar
a presidn a través de tamices, por empleo de mecanismes agi
tadores o laminadores, méquinas de emulsionar, molinos de

batidores en cruz, de espigas percutadoras de clavijas o
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pias, de martiliss, de discos dentados, de discos percutade
res, u otros mecanismos trituradores o de cuchillas, o apa-
ratos de deagmnugzamiento. Después de este desmenuzamiento
los 4cidos grasos sélidos estan presentes en forma de menu-

5. das particulas no unidas entre sf. -

Si se parte de mezclag de Acidos grasos fundidas,
entonces primero se deben dejar solidfficar éstas en parte.
Convenientemente se las enfria al efecto a la temperatura a
la que se desea llevar a cabo la separacidn. La solidifica

10, cidn puede sér efectuada en reposo o en movimiento. Para
la solidificacién en reposo, los 4cidos grasos fundidos pug
den ser vertidos en moldes, de los cuales una ves solidifi-
cados son sacados y desmenuzados de tal manera como ha sido
descrito antes para las mezclas de dcidos grasos sélidas.

15, Pero también se pueden conducir las mezclas de Acidos gra-
sos 1liquidas sobre cilindros refrigeradores en los que se
solidifican reposando en la superficie del cilindro refrige
rador., La oapa de 1la mezcla de dcidos grasos solidificada
es ragpada del cilindro reffigerador y desmenugada del modo

20, descrito en la elaboracidén de los Acidos grasos sdlidos.
Tembién se pueden dejar enfriar las mezclas de &cidos gfa-
sos liquidas bajo agitacidn en recipientes apropiados. Co-
mo aproplado se ha mostrado un tubo refrigerado desde el ex
terior, en el cual es continuamente separada mediante rascé

25. dor la capa de componentes de dcido graso que se estan soli
dificando que se va depositando en la pared.

La solidificacidén puede tener lugar paulatinamente,
es decir en el transcurso de varias horas, o répidamente, o
sea dentro de menos que un minuto, También puede efectuar-

30, se en presencia de compuestos orglnicos liquidos adicionales,
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como por ejemplo hidrocarburos, alcoholes, &steres, o &ci-
dos carboxilipos. Preferentemente se utilizan compuestos
orgénicos liquidos que en virtud de sus propiedades fisicas,
como solubilidad o punto de ebullicidn pueden ser facilmen-
te separados otra vez de los Acidos grasos obtenidos. Como
1iquido. de adicidn resultan particularmente apropiados los
acldos grasos lf{quidos que se presentan en el procedimiento,
ante todo, cuando la mezcla de 4cidos grasos & separar con-
tiene pocos componentes liquidos. Co:.» adicidn de los &ci-
dos grasos liquidos que se.presenta; én el procedimiento,
queda suprimida la necesidad de recuperacidn.

51 se copula las mezclag as{ obtenidas de Acidos
grasos sblidos, finamente dispersados y de écidoé grasos 11
quidos, con una solucién acuosae de substancias de actividad
capilar, entonces los &cidos grasos liquidos son desplaza-
dos de la superficie de los sdlidos y se thiene una disper
sién de finas particulas de dcidos grasos 1{quidos y sdli-
dos separados entre s{ en la solucién de las substancias de
actividad capilar. Las mezclas de 4cidos grasos a geparar
pueden ser éacudidas con las soluciones acuosas de substan-
cias de actividad capilar, ser agitadas, o ser puestas en
contacto Iintimo de otro modo. En muchos casos es ventajoso
utilizar a eate efe;to dispositivos de homogeneizacidn o de
emulsionamiento de construccidén de por si conocida. Fre-
cuentemente es posible llevar a cabo el desmenuzamiento de
las mezclas de 4cidos grasos, la adicion eventual de com-
puestos orgdnicos liquidos, asf como la dispersidén en las
goluciones acuosas-mencionadas de actividad capilar, en unea
fase de trabajo. Una modificacion ulterior del procedimien

to consiste en mezclar la mezcla fundida de los &cidos gra-
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sos a separar con la solucidn acuosa de las substancias de
actividad capilar y en efectuar el enfriamiento mediante
tratamiento mecdnico. E1 tratamiento mecénico puede lle-
varse & cabo del mismo modo que ha sido descrito para el en
friamiento de las mezclas de dcidos grasos fundidas, o para
la preparacién de la dispersién. De este modo pueden ser
obtenidos los Acidos grasos sélidos en distribucidén particu
larmente fina,

La fase acuosa ha dg tener una buena aptitud de hu-
mectacion para humedecer la superficie de los componentes
sélidos de 8cidos grasos, para desplazaer componentes de 4ci
dos grasos lfquidos adheridos a la misma, debiendo presen-
tar, ademds, una buena aptitud de emulsionamiento para emul
sionar los componentes de 4cidos grasos separados entre si,
o bien para dispersarlos. Por otra parte; también debe ser
fédoilmente separable la dispersidén obtenida. ILa proporecidn
correcta entre las aptitudes de humectacidn y de emulsiona-
miento de la fase acuosa y la estabilidad de la dispersidn
obtenida es influfda por la naturaleza y cantidad de las
substancias de actividad superficial seleccionadas, as{ co-
mo por electrolitos, disolventes orgénicos y/o bien coloi-
deg protectores, eventualmente adicionados, Esto hace posi
ble una mejora del efecto de separacidén con disminucidn de
la concentracidén de los compuestos de actividad superficial
en la solucidn acuosa;

Por materias de actividad superficial, de las cua-
les es conocido un gran numero de tipos méds diversos y que
se encuentran en el mercado, han de entenderse compuestos
orgénicos que en la molécula contienen grupos hidrdfobos e

hidrdéfilos y que, afiadidos al sistema, reducen la tensidn
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superficial limite entre &cido graso y fase acuosa. Los com
puestos de esta naturaleza contienen radicales hidrocarburo
no erométicos con 8 - 20, preferentemente 10 - 18 &tomos de
carbono, y grupos hidrosolubilizadores que forman y que no
forman sales, Como grupos hidrosolubilizadores entfran en
consideracidn, por ejemplo, acumulaciones de grupos hidroxi
lo libres, cadenasg de poliéteres, grupos de semiésteres sul
fénicos y sulfdiricos y otros. Como ejemplos para materles
de actividad superficial con grupos Acidos hidrosolubiliza-
dores se indice sulfonatos de alkilbenceno, ‘sulfatos alcohg
licos, sulfonatos de alkilo, monoglicéridos de dcidos gra-
sos sulfatados, as{ como jabones, entre éstos, ante todo,
los jabones de bases orgénices, como por ejemplo de la mono-,
di-, o trietanolemina gue no puedan ser producidos sino &l
elaborar ulteriormente las mezclas de dcidos grasos median-
te adicibn de materias apropiadas que presentan reaccidn al
calina, ©Substancias de actividad superficial con grupos hé
sicos hidrosolubilizadores son conocidas asimismo bajo la
denominacidn de "gubstancias cationactivash; a ellas perte-
necen, ente todo, las sales de alkilpiridinio o sales de
trialkilemonio. COmo ejemplos para substancias de actividad
superficlal con grupo hidrosolubilizador que no forma s&l se
citan productos de acumulacién de éxido de alquileno de com
puestos de peso molecular més elevado con  &tomo de hidrdge
no 14bil, por ejemplo los éteres poliglicdlicos de alcoholes
grasos o alkilfénoles, asi como ésteres poliglicdlicos de
édcidos grasos. A ellos pertenecen asimismo los compuestos
con verios grupos hidroxilo solubilizadores en la molécula,
como por ejemplo éteres parciales de alcoholes superiores o

ésteres parclales de dcidos gresos coh alcoholes polivalen-
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tes, o los productos de eterificacién interiores o exterio-

res de los mismos. Nedios emulsionantes conocidos de este

naturaleza son los monoglicéridos de &cido graso, asi como

los ésteres de &cido graso de la sorbita, o de sus éteres
internos.

la concentracidn de las substancias de actividad ca
pilarva utilizar es distinta segin las propiedades de acti-
vidad capiler de les mismas. Por regla general se lograrén
iesultados utilizables con una concentracién de 0,1 - 5% en
substancia activa, A‘la solucidn pueden ser adiciocnadas
también sales hidrosolubles, como vg. cloruros,lnitratos o
sulfatos alcalinos; ademAs sales hidrosolubles de metales
bi- o trivalentes, por ejemplo de calcio, magnesio, o aluni
nio. MNediante adiciones de esta naturaleza pueden ser in-
fluldas las propiedades de las substancias de actividad ca-
pilar, Naturalmente no se deben afladir sales que producen
con las substancias de actividad capiler precipitaciones ipn
solubles. Ia cantidad de las soluciones acuosas de substean
cias de actividad capilar es aplicada dentro de limites de
unas 0,5 & 5 partes de agua por una parté de mezcla de dci-
dos grasos,

Por coloides protectores, que pueden ser adiciona-
dos & la fase acuose, han de entenderse sﬁbstancias inorgé-
nices u orgénicas, solubles en agua, hinchables o insolu-
bles que estin en condiciones de aumentar la viscosidad de
la fase acuosa. Coloides protectores inorgénicos son por
ejemplo arcilles hinchantes, &cido silicico microcristalino
y un gren nimero de precipitaciones mucilaginosas o tomento
sas que en el agua a menudo guedan suspendidas en forma c¢o-

loidal o que se depositan sélo lentamente. Coloides protec
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tores orgénicos pueden ser de origen natural o sintético.
De origen natural son por ejemplo las colas, gelatina u
otros albuminoides, tragacanto, pectinas, alginatos, etc. A
los coloides protectores de origen sintético pertenecen los
éteres ppliglicélicos‘de elevado peso molecular, 1{quidos o
céreos, poliacrilatos, glicolatos celuldsicos, metilcelulo-
sas, etc. DPor el nimero de grupos hidrosolubilizadores pre
sentes en la molécula, as{ como por grupos funcionales no
hidréfilos, eventualmente presentes, pueden ser influides
les propiedades de las materias coloidales. Como ejemplos
se indican los polimerizados miztos de &cido metacrilico y
ésteres metacrilicos, as{ como glicolatos de la etoxicelulo
sa., Ademés han de mencionarse los productos de condensacién
de formaldehido de fenoles, melamina o urea, particularmen-
te, si no se trata de condensados endurecibles que en la mo
lécula contienen grupos hidrosolubilizadorés, por ejemplo
grupos de acido sulfénico.

Wuy en general son de importanéia particular los co
loides protectores que contienen en la molécula grﬁpos que
forman sales.

La concentracidon de los coloides protectores en la
fase acuosa puede oscilar dentro de amplios limites. ILa
concentracién minima estd situada a alrededor del 0,5%; la
concentracidn mlxima es determinada por las propiedades del
coloide, particuiarmente de su efecto de incrementar le vis
cosidad, pudiendo variar entre 1 y 5%.

Como la concentracién de las materias disueltas o
suspendidas en la fase acuosa es veriable, también lo es la
cantidad de esta solucidn en proporcidn a la cantidad de la

mezcle de dcidos gresos. ILa cantidad de la solucidn acuosa
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de las substancias de actividad superficial, por regle geng
ral, es 0,5 a 5 veces la cantidad de la mezcla de &cidos
gresos, sl bien en casos especiéles pueden ser aplicades
asimismo proporciones cuantitativas que difieren de ello,

Mediante ensayos preliminares se puede -establecer
fécilmente las cantidades Optimas en substancias de activi-
dad superficial, compuestos orgénicos 1iquidos, electrolitos,
coloides protectores, as{ como la modalidad de tratamiento
y la finura del desmenuzamiento con la solucién acuosa de
las substancias de actividad superficial. En variacidn de
los procedimientos descritos se pueden incorﬁorar, para la
preparacidén de la dispersidn, también las substancias de ac
tividad superficial en la mezcla de dcidas grasos y disper-
sor ésta en agua o soluciones acuosas.

Se ha mostrado que la modalidad de preparar la dis-
persidn de &cidos grasos influye en el efecto separador. Se
logran resultados particularmente favorables, disperséendo
primero la mezcla de Acidos grasos en un& solucidén de mojan
tes mis concentrada, adicionando a la dispersidén formada
agua, o una solucidn acuosa mds dilufda con respecto a la
concentracidn de mojantes, y elaborando esta dispersidm ul-
teriormente del modo descrito, Con esta modalidad operato-
ria se obtiene un efecto separador més bueno, como si se sg
para la dispersibén primarie sin dilucidn ulterior, o si se
dispersa la mezcla de &cidos grasos & separar inmediatamen-
te en 12 solucibén de mojantes de concentracidn més reducida.
Para esta finalidad se reine la mezcla de &cidos grasos con
arreglo & uno de los métodos descritos con 0,2 a 1 de la can
tidad en peso, de una solucién de mojante concentrada y se

diluye ulteriormente la dispersidn formada con solucidn de
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mojante mds dilufda de modo correspondiente, o con agua. Si
se utilizan soluciones de mojante que contienen electroli-
tos o materias coloidales, entonces la concentracidn de las
mismas en la solucidn de mojante concentrada, aplicada en
primer lugar y el medio de dilucidn ulteriormente adiciona-
do puede ser potestativamente ajustada, La dilucidn gene-
ralmente puede ir tan lejos que en la dispersidn terminada
esté presente 0,5 a 4 veces el peso de solucibén acuosa re-
ferido al peso de la mezcla de &cidos grasos & separar, No
hace falta efectuar la dilucidn a la temperatura de separa-
ci1én, puede tener lugar también a temperaturas més altas.
El enfriamiento de la dispersién, primariamente formada, o
ya dilufda, puede efectuarse en el aparato de enfriamiento
con rascador, un tubo refrigerédo; cuya pared interior es
pasada por raspadores, siendo mantenida de este modo libre
de depdsitos. En lugar del tubo pueden ser utilizados para
la migma finalidad tembién dispositivos de cristalizacién
de por si conocidos que estédn equipados con agitadores o
rascadores mecénicos,

La separacidén de la dispersidén de la mezcla de dci-
dos grasos en la solucidn acuosa de substancias de activi-
dad capilar es llevada a cabo mediante centrifugado., Como
centrifugas son utilizadas centr{fugas totalmente blindadas
de pared imperforada que se distinguen de las centrifugas
de tamiz, porque la fase sélida no es retenida por un tamiz
o filtro, sino las dos fases se separan s6lo en virtud de
su peso especifico. Los dibujos adjuntos proporcionarén
una idea del modo de funcionar de la centrifuge y caracteri
zard diversos tipos de centrifugas, sin que la aplicacién

de este procedimiento quede limitada a las clases especia-
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les de centr{fugas ilustradas en las figuras., La figuras 1
representa una centrifuga que consiste en la jaula de cen-
trifuga 1 que estéd conectada con un &rbol 2. Al poner en
marcha la centrifuga es cargada a través de la boca de en-
trada la fase més pesada, es decir una solucidn acuosa de
substancias de actividad capilar, en la centrifuga a marcha
répida. La solucidn es lanzada a la pared vertical 4 de la
jeula de centr{fuge 1, Convenientemente es introducida en
la centrifuga en tal cantidad que la solucidn es evacuada a
través del tubo con rascador 8. Tan pronto c¢omo ello se
produce se carga en la centrf{fuga la dispersién de componen
tes de &cido graso liquidos y sdlidos en la solucidn acuosa
de substancias de actividad capilar. Esta es lanzada igual
mente contra la pared, donde se sebara en la fase més pesa-
da 5 y la fase menos pesada 6, In la parté superior de la
centrifuga se encuentra el anillo 7 que deja libre una hen-
dedura anulaer en la pared vertical 4, a traves de la cual
la fase mds pesada puede penetrar en el tubo con rascador 8.
La fase més ligera 6 es impedida por el anillo 7 de cubrir
también encima de este anillo la fase mds pesada 5. la fa-
se mids ligera 6 es eliminada de 18 centr{fuga a trawvés del
tubo con rascador 9, Otra centrifuga utilizable estéd repre
sentada en la figura 2, Consiste en el cuerpo de centrifu-
ga tubular 10, en el cual es introducida a través del tubo
11 desde abajo la dispersidn a separar. Esta se separa en
la fase més pesada 12 y la fase més ligera 13. En la por-
cidn superior de la centrifuge las dos fases son separadas
una de la otra por el anillo 14, La fase mds pesada circu-
la alrededor del anillo 14 en el tubo 15 que estd conectado

con el cuerpo de la centrifuga, siendo lanzado al exterior
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a través del tubo 16. Con el anillo 14 estd conectado el tu
bo 17, a través del cual circula la fase ms ligera 13 has-
ta el tubo de salida 18, donde es lanzada al exterior,

Otro tipo de centrifuga estd ilustrado en la figura
3, La centrifuga consiste en el cuerpo de centrifuga 19,
en el cual es introducida desde abajo a través del tubo 20
la dispersidn a separar, Esta seAsepara en la fase mas pe-
sada 21 y la fase més ligera 22, La fase més pesada abando
na el cuerpo de centrifuga a través del orificio 23 que se
encuentra en el extremo superior de la camisa de ciliadro.

Al extremo superior del cuerpo de centrifuga estd aplicada

la pieza 24 en la que entra la fase mds ligera 22 a la que

abandona a través del orificio 25, Al operar con esta cons
truccidn -en contraposicidn a las representadas en las figu
ras 1 y 2- hay que cuidarse rigurosamente de que la canti-
dad en dispersién alimentada a través del tubo 20 sea tan
grande que la capa de limite entre la fase ligera y la pesa
da no gquede situada demasiado cerce de los orificios de sa-
lida 23 y 25, Las centrifugas a utilizar también pueden eg
tar equipadas de inserciones de platos.

In todas las centrifugas de éste tipo la dispersidn
introducidsa, & base de componentes de 4cidos grasos sdlidos
y l{quidos y solucidn acuosa de substanciés de actividad ca
pilar, es separada en una fase mas pesada consistente en una
suspensidn de los componentes de 4dcidos grasos sélidos en
agua, y en una fase més ligera, & cuyo efecto la dltima con
siste en los componentes de Acidos grasos ligquidos.,

Como sea que el peso especifico de los componentes
de écidos grasos sdlidos estd situado entre el peso especi-

fico de la solucidn acuosa de substancias de actividad capi
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lar y el de los componentes de &cidos grasos liquidos, hu-

biese sido de esperar que los componentes de &cidos grasos
sdlidos en la csntrifﬁga se encuentren en parte en la solu-
cidn acuosa, pero en parte en los componentes de Acidos gra
sos 1{quidos. Zn este caso habr{a sido impdsible una sepa-
racidn en procedimientos continuos, ya que con disminucidn
de las fases mis ligeras y més pesada e introduccidn de ul-
teriores cantidades de dispersién en la centrifuga, la capa
central de componentes de acidos grasos sélidos y liquidos,
cuya formacidn hﬁbiese sido de esperar con seguridad, en
virtud de los pesos especificos de los componéntes indiv;-
duales de la mezcla a separar hatria venido haciéndose cada

vez més grande, ocupando finalmente todo el espacio de la

_centrifuga, De hecho no tiene lugar en la centrifuga ningu

na concentracién de una capa centrel de esta naturaleza, si
no la mezcla se separa completamentes en las'dos fases des-
critas. Esta reflexidn muestra lo soprendente en la preség
te invencidn. | '
Reducidas cantidades en disolventes fédcilmente hir-
vientes gque pueden estar contenidas en los componentes de
dcidos grasos separados, pueden ser eliminadas mediante ca-
lentamiento. Los dcidos grasos sdélidos pueden ser separa-

dos mediante f£iltracidn, o por calentamiento de la suspen-

“sién a temperaturas superiores al punto de fusidén de los

dcidos grasos sdlidos de la solucidn acuosa. La solucidn
acuosa de substancias de actividad capilar puede ser utili-
zada para la prepafacién de nueves cantidades en dispersio-
nes de la mezcla de dcidos grasos a separar,

las propiedades de los componentes de &cidos gra-

sos liquidos o sélidos, particularmente el punto de solidi-
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ficacidén de las porciones 1fquidas y el punto de fusidn de
las sélidaé, dependen de la temperatura de lé dispersidn du
rante el centrifugado, Si se funde la mezcla de dcidos gra
sos antes del emulsionamiento en la solucidén de substancias
de actividad capilar, dejéndola’ solidificarse, entonces se
puede seleccionar ya en este sitio la temperatura final de
la mezcla de tal manera gue las porciones con punto de fu-
gidén bajo que ya no deben estar presentes en los 4cidos gra
sos 86lidos, estén presentes como liquidos. El punto de'fg
sién de los componentes de dcidos grasos sélidos separados
y los puntos de enturbiamiento o bien de solidificacidn de
los liquidos dependen, ademds del tratamiento previo de la
mezcla de Acidos grasos a separar, de la temperatura a la
que se efectiia la elaboracién de la dispersién de la mezcla
de dcidos grasos‘en la solucidn acuosa de substancias de ac
tividad capilar. |

Después de terminada la separacidn, las fracciones
1{quidas, o bien sélidas, pueden ser otra vez separadas a
temperatura aumentada o disminufda de la manera descrita me
diante tratamiento con una solucién acuosa de substancias
de actividad capilar y por ceatrifugado en fracciones 1liqui
das y s6lidas. ZEntonces se obtienen &cidos grasos sélidos
con punto de fusidn aumentado y &cidos grasos 1fquidos con
punto de enturbiamiento y de solidificacidén disminufdos.

81 se désea separar los Acidos grasos l{quidos a
temperaturas normales, obtenidos segin el procedimiento des
crito, otra vez en componentes de puntos de fusidn mds bajo
y mds alto, entonces se puede presentar el caso que la mez-
cla de dcidos grasos, o bien su dispersién acuosa, tiens

que ser elaborada a temperaturas debajo de 0°C. En este ca
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go han de utilizarse soluciones de mojantes, cuyo punto de
congelacidén estd situado mds bajo, por ejemplo a temperatu-
ras de -2 a -30°C, preferentemente a -2 & -20°¢. Una depre
sidn de punto de fusidén de esta indole puede ser lograda en
parte por adicidn de cantidades correspondientes de electro
litos, si bien su empleo & menudo es contraproducente, pues
to que las cantidades a utilizar de electrolito pueden in-
fluir de un modo desfavorable enAel estado de dispersidn de
los &cidos grasos sélidos y liquidos en la solucidén de mo-
jantes acuose, Resultan més apropiadas substancias orgéni-
cas hidrdfilas hidrosolubles, pero no solubles en los éci-
dos grasos que no son electrolitos. A este grupo pertene-
cen los aleoholes hidrosolubles, ante todo, los alcoholes
polivalentes, sus éteres o dsteres. De importancia particu
lar son los alcoholes con 2 - 6 &tomos de carbono en la mo-
lécule o sus derivados, vg. los etilenglicoles, propilengli
coles, poliglicoles liquidos o sélidos, glicerina, poligli-
cerinas, pentitas o hexitas, o sus productos de hidrodiso-
ciacidn inter- o intramolecular., La cantidad de la adicidn
a la soluciédn de‘mojantes ha de ser adaptada a la depresidn
de punto de fusidn, guedando situada dentro del orden de
5 = 50% en peso referido & la solucién de mojantes total.
La variacidn descrita en dltimo lugar, del procedi-
nmiento de separacidn segin el inﬁento, no s6lo es aplicable
@ los acidos grasos liquidos, separados a temperaturas nor-
males, sino mds alld de ello a las mezclas de 4cidos grasos
de cualquier origen, en lo esencial insolubles en agua, cu-
yos componentes de punto de fusidn mds bajo presentan un
punto de fusidn en el orden de 0°C, o debajo del mismo. Co

mo ejemplos de materiales de partida de esta naturaleza se
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indican por ejemplo Acidos grasos que contienen solamente

cantidades reducidas, acaso un 5 - 20% en peso en porciones
saturadas, vg. oleina, o &cidos grasos a base de plantas, o

de animales del mar, etc.

EJENWPLO 1

Se hace pasar 4cido graso de sebo(cifra de acidez =
205; cifra de saponificacidn = 206; cifra de yodo = 59) a
22% mediante tornillo sin fin transportador a presién a
través de un molino de excéntrico de expulsién y segui&ameg
te a través de un tamiz fino, y luego se émasa’intensamente
con la mitad de la cantidad ponderal de una solucidén acuosa
que contiene 0,5% de la sal sédica de un sulfato alcohdlico
graso de la longitud de cadena Cy, - 014,_2% de NaCl y 0,5%
de Na,50, & la misma temperatura. La dispersidn formada de
particulas de dcidos grasos sé;idos y liguidos en la solu-
cidn acuose seguldamente es separada a continuacidn por una
centr{fuga de pared imperforada de funcionamiento continuo,
provista de tubos con rascadores de un diédmetro de 30 cm y
un nimero de revoluciones por minuto de 3000, en oleina (ci
fra de yodo = 82), por una parte, y por la otra, en una sug
pensiéﬁ de estearina en la solucién acuosa. Calentada a 80°¢
se segreza de esta suspensidn la estearina (cifra de yodo =
10,2) encima de la solucidn acuosa como capa l{quida, sien-
do extrafde.

BEJEMPLO _2

Una mezcla lfquida a base de 80% de &cido graso de
sebo (punto de solidificacidén : 29,8°C) y 20% de la oleina
obtenida seglin el ejemplo 1 es enfriada continuamente de
+40°C a +10°C en papilla flufda. Al efecto sirve un tubo

enfriado desde el exterior, dentro del cual los brazos ras-
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cadores en rotacion matienen la superficie interior libre

de fracciones de écidos grasos que se solidifican. Al agi-
tar dicha papilla con la misma cantidad de una solucidn
acuosa de +10°C que contiene 0,5% de la sal sddica de un
sulfato de alcohol graso con longitud de cadena 09 - 011,

37 de NaCl y 0,5% de Na,SO,, se forma una dispersién; ésta
da, después de su centrifugacidn a 1déntica temperatura en
una centrifuga de pared imperforada provista de tubos con
ragcadores {como ejemplo 1), una oleina con ¢ifra de yodo =
8%,2, punto de solidificacién : 8,0°C, as{ como una suspen-
8idn de estearina acuosa, la cual seguidamente es calentada
& 52°C y luego enfriada bajo agitacidn dentro de una hora a
46 - 4700. Esta dispersidn es separada en una centrifuga de
camiga total que se encuentra a la misma temperatura, por
una parte, en un &cido graso que se presenta cdmo'fase ope-
ratorla de retormo, con cifra de yodo =-27,1, y por la otra,
en una suspensidn acuosa de estearina, de la cual después de
calentemiento a 80°C se gegrega una estearina con la ¢ifra
de yodo = 5,1 y con un punto de solidificacidn de 53,1,

ILa olefna obtenida por el proceso de separacidn &
10°C es enfriads con la misma cantidad de la solucidn ecuo-
88 geparada de la estearina bajo egltacidn a -3°C y le dis-
persidn acuosa de &cido graso obtenida es centrifugada en
una centrifuga de pared imperforada que se encuentra Atlﬁ
misma temperatura. De esta manera es posible separar la olqi
na en dos componentes con punto de solidificacidén +20,8°C y
-5,3%. .

EJ = M‘P L O 3

Acido graso de sebo liguido (punto de solidificacién

38,2°C) es entriado vajo sgitacién de 40°C a 20°C con la mig
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ma cantidad de una solucidn acuosa que contisne 0,14 de la
sal sédica de un éulfato de alcohol graso de la longitud de
cadena Cg ~ Cqq, asi como 0,3% de NaCl y 0,1% de Na,50,. EL
centrifugado en una centrifuga de pared imperforada de ele-
vado nimero de revoluciones, cuyo cuerpo de rotacidn consis-
te en un cilindro oblongo (didmetro 10,5 ecm, 14 000 revolu-
clones por minuto), da como fracciones liguidas una olefna

(cifra de yodo = 79); las fracciones sélidas suspendidas en

. la solucidn acuosa son segregadas mediante calentamiento a

80°C (punto de solidificacién : 50,1°C).
TJENPLO &4

Un dcido graso de aceite de ballena endurecido o hi-
drogenado (cifra de acidez = 198; cifra de saponificacidn =
203; cifra de yodo = 42; punto de solidificacién = 39,006) es
desmenuzado en un mecanismo de cuchillas de marcha rédpida a

20°¢ hasta consistencia pastosa, enérgicamente sacudido con

la misme cantidad de la solucién acuosa ya elaborada en el ejem

plo 2, y la dispersidn formada es centrifugada entonces en

una centrifuga de pared imperforada con insercidn de plato
(didmetro 11 cm, 10 000 revoluciones por minuto). Los &ci-
dos grasos sblidos separados que después del centrifugado se
encuentran en la solucidén acuosa presentan una cifra de_yddo
= 16,2 y un punto de solidificacidn = 48,3°C,

EJEMNPLO )

Un dcido graso de aceite de esperma hidrogenado o en
durecido (cifra de acldez = 211; cifra de saponificacidn =
211; cifra de yodo = 61; punto de solidificacidn = 25,2°G)
es tratado como se describe en el ejemplo 4, a +10°¢ con una
soluecidn acuosa compuesta como en el ejemplo 2, y la disper-

sién formada es separada en una centrifuga totalmente blinda
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da del tipo imperforado provista de tubzﬁ cén a%%adores,
del modo deserito en el ejemplo 1. Leas porciones 1iquidas
obtenidas tienen una cifra de yodo de 71 y un punto de soll
dificacién de 14,5°C, mientras que las porciones sélidas
presentan una cifra de yodo = 28 y se solidifican a 44,2°C,
EJBENPLO 6

Un &cido graso sintético, preparado mediante oxida-
cién segin Fischer-Tropsch-Gatsch (cifra de acidez = 217;
cifra de.saponificacién = 226; cifra de yodo = 21; punto de
solidificacidn = 39,6°C) es calentado a 50°C y enfriado des
pués de la adicidén de 5% de metanol con 5 veces la cantidad
de una solucidn acuosa que contiene 1% de la sal sédica de
un sulfonato de alkilbenceno téenico &l 30% que contiene
sal, bajo agitacidn paulatinamente a +20%¢, . Ia dispersidn
obtenida de este modo es separada en una centr{fuga de pla-
to (didmetro 11 em; 10 000 revoluciones por'minuéo) en un
dcido greso liguido por una parte y, por la otra, en una
suspensién.a base de dcidos grasos sélidos en solucidn acug
sa. Después de la separacién de los restos de metanol, los
dcidos grasos lfquidos presentan los fndices siguientes, ci
fra de acidez = 221; cifra de saponificacidn = 238; cifra
de yodo = 35; punto de solidificacidn = 26,3°C., Los &cidos
grasos sdlidos que son separados mediante filtracidn de la
solucidn acuosa, 'presentan los Iindices siguientes: cifra de
acidez = 198; cifra de saponificacidén = 199; cifra de yodo
= 10,8; punto de solidificacién = 52,2%.
EJENPLO

Un 4cido graso de aceite de pescado (cifra de acidez
= 196; cifra de saponificacibén = 198; cifra de yodo = 116;
punto de solidificacidn = 27,9°C) es calentado a 30°¢ ¥ en-
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friado a +6°C, bajo agitacidn, juntamente con la cantidad
doble de una solucidn acucsa qﬁe contiene 5% de un éter po-
liglicdlico de actividad capilar y 10% de ¥gS0,. la disper
sién formada de esta manera, después de su separacidn en
una centrf{fuga del tipo imperforado (como en el ejemplo 3),
produce un Acido graso liquido (cifra de acidez = 191; ci-
fra de yodo = 143%; cifra de saponificacidén = 195; punto de
solidificacién = -0,9°C), y una suspensidén de &cido graso
en la solucidén acuosa de la que se seperan los dcldos gra-
sos sélidos por célentamiento ({ndices del &cido graso s61i
do: cifra de acidez = 201; cifra de saponificacidén = 205;

cifra de yodo = 69; punto de solidificacidn = 40,8°C.

EJENPLO 8

| Acido graso de semilla de algodén (cifra de yodo =
87; punto de solidificacién = +33,4°C) es enfriado bajo agi
tacién dentro de 10 horas de 40°% a +3°¢, con pertes igua-
les de una solucidn acuosa que contiene 0,5% de la sal mag-
nésiga de un sulfato de alcohol graso de. le longitud de ca-

dena de Cy & Cqq ¥ 5% de }gsSO,. La dispersién formada de
porciones de 4cidos grasos sélidos y liquidos después de ha

ber pasado por una mdquina de emulsionamiento, a cuyo efec-
to la temperatura sube & +7°C, a esta temperatura es centri
fugada en una centr{fuga del tipo imperforado provista de
tubos rascadores como en el ejemplo 1, Las porciones liqui
das separadas presentan una cifra de yodo = 117 y se solidi
fican a -0,9°C. Los 4cidos grasos sdlidos suspendidos en
la solucidn acuocsa son calentados juntemente con la solu-
cién acuosa a 52°C, enfriados dentro de 2 horas bajo movi-
miento & 48°C y entonces la dispersidn obtenida es separada

a le misma temperatura en una centrifuga del tipo imperfora
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do provista de tubos con rascadores. Aparte de las porcio-
nes 1fquidas & la temperatura (punto de solidificacidn =
47,100) gue sirven de marcha de retorno, es obtenida una
suspensidn de dcidos grasos sdélidos en la solucidén acuosa
de la que se segrege, 2l calentar a 80°C, un 4cido graso
con la cifra de yodo = 28 y un punto de solidificacidn de
51,6°C,

EJEMPLO 9

Acido graso de aceite de colza {punto de solidifica

cidn a 18,6°C) es dispersado del mismo modo como se descri-
be en el ejemplo 8, en la misma solucidn acuosa de substan-
clas de actividad capilar.' La temperatura después del en-
friamiento es de 0°C, la de después del tratamiento en la
méquina de emulsionar de +4°C, E1 centrifugado en una cen-
trifuge del tipo imperforado provista de tubos con rascado-
reg, a la misma tempefabura, produce porclones liquidas con
un punto de solidificacidn a -1,5°C y una dispersidn acuosa
de dcidos grasos sélidos que se segregan al calentar a 80°¢
de la dispersidn como cepa ligquida (punto de solidificacién
32,0%¢).

EJENPLO 10

Para la demostracidn del efecto de lea adicidn segin
el invento de coloides protectores, resulte apropiado el en
sayo siguiente :

Acldo graso se semilla de algoddén, fundido (cifre
de yodo = 95) es enfriado bajo movimiento continuo en una
amasadora a +15%C. 1e papilla de 4cido graso obtenido al
efecto es amasada con la misma cantidad de una solueidn de
la misma temperatura que contiene 0,5% de un sﬁlfdto de al-

cohol graso sédico al 50%, técnico, de la longitud de cade-
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ne Cyp = Cyp» 5% de 1gS0, ¥y, eventuslmente, alginato, duran
te 5 minutos, llenando la dispersidén formeda en envases, va
sos de vidrio centrifugadores y centrifugando. Después de
un centrifugado de 5 minutos de duracidn se forman dos capas;
le inferior consiste en la fase acuoea, con fracciones de
dcidos grasos sélidos suspendidas en la misma, la superior
en 4cidos grasos liquidos. El volumen del &cido graso 1i-
quido segregado coﬁstituye una medida para el efecto de la
adicién'del alginato. ZEste se puede conocer de la relacidn

slguiente :

Concentracibén de alginato en

la solucidn acuogsa de subs-
tancias de aetividad super-
ficial en % en peso

Porcentaje de dcido - graso
1iquido segregado referi-
do a la dispersion .

0,0
0,25

0,5
1,0

12
15

EJENPLO 11

100 g de un 4cido graso de sebo (cifra de yodo = 55)

que es desmenuzado & 22%¢ en un mecanismo de cuchillas de

marche rdpide, a consistencia de papilla, son amasados a la

misma temperatura con la misme cantidad de una solucidn de

mojante acuosa que contiene 0,2% de la sal sédica de un se-

miéster sulfirico de alcohol graso técmico al 50% de la lon

gitud de cadena de C;p - Cqy» 5% de Mgs0, y 0,5% de elgina-

to sédico, durante 10 minutos; la dispersidn formada es 1lle

nada en vasog centrifugadores y centrifugada. Como capa su
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perior se segregan 64 g de 4cidos grasos liquidos (cifra de
yodo = 79), mientras que la capa acuosa inferior contiene
33 g de &cidos grasos sdlidos que son sepérados mediante fu
sién (cifra de yodo = 8,2), Un ensayo paralelo gue es lle-
vado a cabo con solucidn de mojanteé sin adicidn de algina-
tos, produce Acidos grasos sélidos con una clfra de yodo =
20, |

EJENPLO 12

500 g de una mezcla a base de &cidos grasos anima-

les {cifra de yodo = 61; cifra de saponificacidn = 204),
son enfriados, simulténeamente con la doble cantidad de una
solucidn de mojantes que contiene 0,2% de una sal s6dica
técnica al 50% de un semidster sulfurico de alcohol graso
de la longitud de cadena Cyp - Cpy ¥ 5% de MgsQ,, dentro
de tres horas bajo agitecidn de 40° a 20°C,y la dispersién
formada entonces es separada en una centrifuga del modo des
crito en el ejemplo 10. Las fracciones sélidas que se se-
gregan tienen una cifra de yodo = 25,8, En ensayos parale-
los en los que & las soluclones de mojantes son adiclonados
cada vez 1% de diferentes coloides protectores, las fraccig

nes sdlidas segregadas presentan las cifras de yodo siguien

tes ' Cifra de yodo de las
Coloide protector _fracciones gélidas
sin adicidn 25,8
alginato técnico 12,6
tragacanto técnico 16,1
polimetacrilato de amonio | 20,2
glicolato celuldsico d; sodio técnico 15,3

TJENPLO 13

1 kg de la mezcla de acidos grasos descrita en el
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ejemplo 11 es enfriado de 40° & 20°¢ formendo una papilla
aun fluyente de 4cido graso y amasado con la misma cantided
de ﬁna solucidén de mojantes que contiene 0,2% de una sal sé
dica técnica al 50%, de un semiéster sulfirico de alcohol
graso de la longitud de cadena de Cip = Cy,, ¥ 5% de MgSQA,
asi como 1% de un glicolato celuldsico de sodio. La separa
cidén de la dispersidén se efectia en una centrifuga de cris-
fal. Las fracciones segregadas lfquidas del 4cido graso
(cifra dz yodo = 65) son separadas y la capa inferior es ca
lentada de manera que las fracciones sélidas suspendidas en
la misma (cifra de yodo = 18,3) se funden, pﬁdiendo ser se-

poradas. En la fase acuosa remanente, exenta de dcido gra-

80 seguidamente son disueltos 0,2% del sulfato de alcohol

- graso sddico antes mencionado, siendo utilizadas la solucién

de mojantes, del modo descrito antes para una separacidén ul
terior de 4cido graso fresco., Las fracciones sélidas obte-
nidas después de la separacidn presentan una cifra de yodo
= 19,6. Un ensayo paralelo con una solucidn fresca de mo-
jantes de la misma concentracidn, pero sin la adicidn de
gzlicolato celuldsico produce fracciones sélidas con una ci-
fra de yodo = 24,2,

EJEMPLO 14

La mezcla de dcidos grasos descrita en el ejemplo
11 es fundida y enfriada confinuamente en wn refrigerador
con raspador a 20°C formando una masa & modo de papilla £1di
da. Son amasados 100 kg de la misma en 60 kg de una solu-
cidn de mojantes previamente preparada que contiene 1,0% de
un sulfonato alkilbencen-sddico técnico al 30% con 10 a 16
dtomos de carbono en la cadena alk{lica, 2% de WaCl y 2% de

polimetacrilato de amonio. Seguidamente la dispersidn for-
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mada es ulteriormente dilufda con 140 ké de una solucién de
WaCl al 2%, siendo amsada durante 10 minutos. Ia mezcla
fliida que se ha originado puede ser separada continuamente
en una centrifuga del tipo imperforado con ragpadores, a cu
yo efecto resultan de 150 kg de dispersidn 28 kg de acidos
grasos liquidos (cifra de yodo = 84), por una parte, y una
suspensidn de los écidos grasos sblidos en la fase acuosa,
por la otra., MNediante calentamiento de la fase acuoséa se
segregan 20,5 kg de &cidos grasos sblidos como capa liguida
superior, pudiendo ser extraidos, Cifra de yodo de los dci
dos grasos sblidos : 14,9.

EJENPLO 15

Oleina téenica {cifra de yodo = 76; cifra de visco-
sidad = 70;'punto de solidificacidn = +14,1°C) es enfriada
en un refrigerante con rascadores, un tubo rodeado de una
camisa de refrigeracidn e interiormente provisto de raspado
res giratorios que pasan por sus paredes, de modo continuo
a -6°C, y la papilla fluyente obtenida es agitada con la
misma cantidad en peso de una solucién de la misma tempera-
tura que consiste en 67% en peso de agua, 29% en peso de
etilénglicol, 3% en peso de cloruro sédico y 1% en peso de
una pasta de sulfato de alcohol graso sédico {(longitud de
cadena de 09 - 011), durante unos cuantos minutos. De la
mezcla obtenida resulta, separada a -6?0 de modo continuo
en una centrifuga del tipo!imperfofado con rascadores, un

dcido graso liquido (después del lavado con agua: cifra de

<
o
(a8
o
]

87; cifra de viscogidad = 78; punto de solidifica-

(o]
-
O~
=]
1t

-10°¢), as{ como una suspensién de los 4cidos gra-
sos sblidos a esta temperatura en la fase de agua/glicol.

Por calentamiento de la suspensidn son fundidos y separados

los 4cidos grasos sbélidos que después de ser lavados una so
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la vez -con agua caliénte presentan una cifra de yodo = 66;
una qifra de viscpsidad = 65 y un punto de solidificacidén =
21,7°c. 1a proporcién cuantitativa de los Acidos grasos 1f
quidos obtenidos & los sbélidos es de 45 : 55. 50 kg de los
dcidos grasos sélidos separados son fﬁndidos, enfriados en
una amasadorea dentro de varias horas a +10°C, Y la mezcla
de écidoé grasos a modo de papilla, apte ﬁara fluir, es amg
sada con la misma cantidad de una sclucidn acuosa Que con-
tiene 3% de sulfato de magnesio y 1% de un sulfato de alco-
hol graso sddico técnico al 50% (longitud de cadena Cyp -
014), durante 15 minutos a +10°¢. E1 centrifugado de la
mezcle preparada de este modo en una centrifuga del tipo im
perforado con rascadores produce una nueve fraccidn de por-
clones liquidas (cifra de yodo = 77; cifra de viscosidad =
76, punto de solidificacidn = +5,9°¢) y una-dispersién acug,
sa de dcidos grasos sélidos que son elaborados del modo an-
tes desecrito, Indices de los Acidos grasos sélidos : cifra
de yodo = 3%6; cifra de viscoéidad = 36; puntvo de solidifica
cién = 38,7°C. La proporcidn cuantitativa de los 4cidos
grasos liquidos obtenidos a los sbélidos en la segunda sepa=
racibn es de 71 : 29.

Se llega a los mismos resultados, substituyendo los
29% en peso de etilenglicol por 35% en beso de glicerina,
disminuyendo el contenido en agua de modo respectivo.

EJENPLO 16

Acido graso de soja (cifra de yodo = 109; punto de
solidificacidn = 25,7°C) es continuamente enfriado é -5%¢
en el refrigerante con rascadores descrito en el ejemplo an
terior, y el &cido graso obtenido & modo de papilla es ama-

sado durante unos cuantos minutos con la media cantidad en
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peso de una solucidén acuosa ajustéda 2 la temperatura del
mismo que contiene 30% de metanol que contiene 5% de sulfa-
to de magnesio y 4% de un sulfato de alcohol graso sddico
técnico al 27% (longitud de cadena 010). La mezcla viscosa
obtenida seguidamente es dilufda con la media cantidad en
peso, referida al 4cido graso utilizado, de una solucidn
acuosa idénticamente atemperada que contiene 30% de metahol
y 5% de sulfato de magnesio, siendo otra vez agitada duran-
te unos cuantos minutos. Se origina una dispersidén fldide
que puede ser separada a ~5°C en centrifuga del tipo imper-
forado con raspadores. Como primer producto de separacidn
gse obtiene un dcido graso liquido que después del lavado con
agusa presenta una cifra de yodo ='135 y un puntvo de solidi-
ficacidén debajo de -12°C; y como segundo producto de separa
cidn una suspensidn consistente en Acidos grasos sélidos en
la fase de metanol/agua; Los dcidos grasos obtenidos de la
suspensiéﬁ mediante calentamiento y lavado presentan una ci
fra de yodo = 40 y un punto de solidificacidén de 45°C. 1Ia
proporcidn cuantitativa de dcidos grasos liquidos a sélidos
es de 70 : 30.
EJENPLO 17

o kg de &cido graso de aceite de linaza (cifra de
yodo = 160; punto de solidificacidn +13,5°C) es enfriado en
un recipiente agitador con camisa doble, bajo enérgica agi-
tacidn, a -5°. La diferencia de temperatura entre el Acido
graso y el medio de enfriamiento al efecto no excede de.SOC.
El 8cido graso de aceite linaza enfriado a ~5°C presenta
consistencia pastosa, siendo agitada durante unos cuantos
minutos a la misma temperatura con 0,5 kg de una solucidn

acuosa que contiene 18% de glicerina, 6% de sulfato de mag-
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nesio y 3% de un sulfato dé alcohol graso de Na técnico al
27% (longitud de cadena 010). Se origina uﬁa dispersidn
viscosa que es & continuacidn agitada otra vez a -5°C duran
te unos cuantos minutos con 0,5 ké de una solucién acuosa
que contiene 18% de glicerina y é% de sulfato de magnesio.
Separada a la misma temperatura en una centrifugra de vasos
de vidrio, en la dispersidn entonces vuelta liquida, resul-
ta una capa superior de dcidos grasos lfquidos (después del
lavado con agua, cifra de yodo = 176; punto de solidifica-
¢idn por debajo de -12°C), y una capa inferior de glicerina
¥y agua en la que estdn presentes suspendidos los Aacidos gra
sos sélidos. Despuds de terminar la elaboracién mediante
calentamiento y lavado, las porciones s6lidas presentan una
cifra de yodo = 79 y un punto de solidificacidn de 45,000.
EJENPILO 18 |

Como material de partida sirve una fraccidn de un
dcido graso de aceite de pescado que es obtenida segin el
procedimiento sgiguiente :

Un 4cido graso de aceite de pescado (cifra de aci-
dez = 196; cifra de saponificacidn = 198; cifra de yodo =
116; punto de solidificacidn = 27,9°C) es calentado & 30°¢
y enfriado bajo agitacidn a +6°C, juntamente con la doble
cantidad de una solucidn acuosa que contiene 5% de un éter
poliglicdlico de actividad capilar y 10% de Mgs0,. La dis
persidn que se ha originado de este modo, da después de su
separacidén en una centrifuga del tipo imperforado, un 4ci-
do graso liquido [cifra de acidez = 191; cifra de saponifi
cacidn = 195; cifra de yodo = 143; punto de solidificacidn
= -0,9°C) y una suspensidn de dcido graso sélido en la so-

lucidn acuosa,
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2 kg del 4cido graso liquido as{ obtenido son mez-
clados con la misma cantidad de una solucidén de etilenglicol
acuosa al 35% que contiene disueltos 3% de cloruro sddico y
1% de un sulfato de alkilo sddico técnico al 50% (longitud
de cadena Gy, - Cy,) y enfriados bajo agitacidn dentro de
cuatro horas de +5°C a -15°C., La dispersién apta para fluir
formada da, después del centrifugado en una centrifuga de
vagos de vidrio, una capa superior que consiste en 4cidos
grasos liquidos {después del lavado con agua : cifra de yo-
do = 150; punto de solidificacidn inferior a -2Q°C) y una
capa inferior gue representa la fase acuosa y‘en la que es-
téan presentes suspendidos los Acidos grasos, sélidos a esta
temperatura, Kediante calentamiento y lavado puedén ser ob
tenidos estos acidos grasos, Presentan un cifra de yodo =
134 y un punto de solidificacién de +10,5°. Fraccién de los
édcidos grasos liguidos en los utilizados : aproximadamente
60%.

EJEWNPLO 19

Acido graso de soja fundido (cifra de yodo = 109;
cifra de acidez = 204; cifra de saponificacién = 208; t{tu-
lo ='25,7°C) ¢s bombeado continuamente, con una temperatura
de +40°C, con una velocidad de paso de 30 kg/hora a través
de un refrigerador de raspadores, un tubo refrigerado exte-
riormentevde 1200 mm de longitud y 104 mn de difmetro. Un

sistema de raspadores (nimero de revoluciones 200 por minu-

" to) aparta el depdsito de pared que se presenta durante el

enfriamiento en la superficie de enfriamiento. El 4cido
graso abandona el refrigerante de raspadores con uné tempe-
ratura de +5°C y es agitado con una cantidad de solucidn

acuosa igual & su mitad en peso y a la misma temperatura
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que contiene 1% de un sulfato de alcohol graso de 08 T,

y 5% de Mgso4. La dispersidn formada circula continuamente

en un segundo recipiente agitador en el que se introduce c@

da vez por 1 parte de 4cido graso, 0,5 parte de solucidn de
gulfato de magnesio al 5%, ILa temperatura es mantenida cong
tante y le dispersidn que sale es introducida con +5°C en un
separador de platos. En esta centrifuga de platos es sepa-
rada la dispersién en los dcidos grasos liquidos, por una
parte, y en una dispersidn acuosa de los écidos grasos s8li
dos, por la otra, Ios &cldos. grasos lfquidos que salen de
la centrifuga presentan una cifra de yodo = 12§. Los dci-
dos grasos sélidos son separados de la fase acuose mediante
fusidn, presentando una cifra de yodo = 27.
EJEUPLO 20

De la misme manera descrita en el ejemplo 19 son en
friados de +45°C & +8°C por hora 60 kg de 4cido graso de se
bo con ayuda del refrigerador cén raspadores antes descrito.
Una parte én peso de dcldo graso, después de salida del re~
frigerador con ragpadores, es agitada con 0,5 parte de una
solucidn acuosa a la misma temperatura que contiene O 5% de
sulfato decf{lico de sodio y 2% de sulfato de magnesio. 1,5
partes en peso de la dispersidn que va saliendo son dilufdas
con 0,5 parte en peso de una solucidn de sulfato de magnesio
acuosa al 2. La dispersién formada es separada, con ayuda
de un centrifuga del tipo imperforado, en &cidos grasos 1i-
quidos y en und dispersidn acuosa de los dcidos grasos sli
dos. Los &cidos grasbs 1iquidos presentan una cifra de yo-
do de 83, los &cidos grasos sblidos, después de su fusidn y‘

separacidén del agua, la cifra de yodo de 14,5,
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Acldo graso de destilado de semilla de algodén hidro
genado o enduregido'(cifra de aclidez = 202; cifra de saponi
ficaeidn = 205; cifra de yodo = 95; punto de solidificacién
+30,8°C) es bombeado en estedo liquido a través de un siste
na tubular enfriado. En los tubos refrigerantes se encuen-
tran raspadores giratorios que evitan que se deposite el
dcido greso en las‘paredes.de enfriamiento, mezclando simul
tdneamente el 4cido graso (refrigerador rascador). El Aci-
do graso sale del refrigerador a +15°C como masa blanda
fliida., De ella se amasa 10 kg con 5 kg de una solucidn
acuosa atemperada idénticamente que contiene 2% de un sulfa
to de alcohol graso sédico técnico al‘50% de la longitud de
cadena 012 - Cqg con porcidnes en pafte insaturadas y 5% de
sulfato de magnesio, durante diez minutos.(Dispersién 1.
12 kg de esta dispersidn entonces son amesados con & kg de
solucidén de sulfato de magnesio al 5% de +15°C durante 10
minutos (Dispersién 2) y 10 kg de la dispersidn formada 2
son amasados entonces otra vez con ulteriores 5 kg de solu-
cidn de £gso, al 5% durante 10 minutos (Dispersidn 3). En
un ensayo paralelo, finalmente, son amasados 10 kg de &cido
graso procedente del refrigerador de rascadores de +15°C
con 20 kg de una solucidn de +15%; que contiene 0,5% del
mencionado sulfato de &lcohol graso técnico y 5% de sulfato
de magnesio (Dispersidno 4).

Pruebas de las dispersiones 1 - 4 son llenadas en
vasos y separadas mediante centrifugado en capas. La capa
superior consiste en porcionss de dcidos grasos liquidos,
la capa inferior de solucidn acuosa en la que se encuentran

los cristales de las porciones de dcidos grasos sélidos,
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principalmente en la parte superior. Ambas capas son sepa-
radas una de otra y las porciones sdlidas de dcidos grasos
son obtenidas mediante fusidn. Como médidq para el grado
de separacidén estéd indicadae en -la tabla, aparte del punto
de solidificacidn, la cifra de yodo de los productos que
responde a las modificaciones de las condiciones operato-

rias més sensiblemente que el punto de solidificacidn.

~T
% de sulfato de Porciones
A -?lcohol graso _ sepearadas
Proporcion substancia a¢~ [ ¢ ?
dcido gra-] tiva) referido a liquidas | solidas
80 a solu- ' ci-fpun- § ci-fpun-
cién de mo | solu- 4eido | fTafto. | frajto
jantes cion de es0 de jde --de fde
mojantes| & yo~]soli | yo~|soli
do |aifI| do jaiff
ca- | ca-
cidén cidn
Dispersién 1 1:1/2 1 i/2 119} -1°} 36 |48,3]
Dispersidn 2
obtenida a ba- . o
se do 1o dis- 1 1 1/2 1/2 | 119 25 | 51,7
persion 1 :
Dispersidn 3
obtenida a ba . . 0
| se de la disc 1 ‘2 1/4 1/2 | 118] 22 | 52,4
persidn 2
Dispersién & | 1 : 2 1/4 172 | 119] 35 |48,2°

EJENPLO 22

et

En el refrigerador con rascadores descrito en el ejem
plo anterior es enfriado continuamente Acido graso de sebo
(cifra de yodo = 53; punto de solidificacién +39,5°0) de +45
a +11°C formando masa pastosa apta para fluir (paso 70 kg por
hora) y conducido en un recipienie agitador (contenido Util

80 1). En el recipiente agitador afluye simultdneamente una
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solucidn acuosa que contiene 2% de un sulfato de alcohol gra
80 sbédico técnico al 30% de la iongitud de cadena Cyg, asi
como 4% de sulfato de magnesio (Alimentacidn 35 kg vpor hora).
Por un rebosadero llega la dispersidn formada en un sezundo
recipiente de agitacidn de idénticas dimensiones, al cual
afluyen aun 35 kg de agua por hora. Wediante refrigeracién
exterior de los recipientes de agitacidn queda enfriada la
dispersidn respectiva a +7°C. Entonces, esta dispersidn es
separada, en una centrifuga del tipo imperforado con rasca-
dores que funciona de modo continuo, en oleing (cifra de yo
do = 89, puntc de enturblamiento +5°C), por una parte, y una
suspension de los cristales de estearina en la solucidn acuo
sa, por la otra. Una prueba de ello da, después de su fu-
sidn, una estearina con cifra de yodo = 17 y punto de solidi
ficacidn 51,2°C. La suspensién segregada es calentada en un
intercambiador de calor a +55°C, enfriada escalonadamente en
tres reciplentes agitadores conectados en serie a +4é°c y se
guidamente separada en una segunda centrifuga con rasgcadores,
41 efecto se obtiene un dcido graso (cifra de yodo = 35);
punto de solidificacidn 44,500) utilizable como retorno, y
una suspensidén de cristales de estearine en solucidn acuosa,
cuya estearina da, después de su fusidn, una cifra de yodo

= 6,2 ¥ un punto de solidificacién = 53,3°C.

La 1nvenci$n, dentro de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formag de realizacidn gue difieran en
detalle de la indicada a tftulo de ejemplo en la descripcién,
a las cuales alcanzard igualmente la proteccidn que se rece-
ba., Podrd, pues, llevarse a cabo con los medios y materia-
les mds adecuados por quedar todo ello comprendido en el es-
piritu de las reivindicaciones.

= 6 =
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Descrito el invento, se hace constar que esta soli-
citud se acoge a los beneficios de prioridades de las paten
tes alemanas ngms, H 8880 IVe/23d, del 23,.6,51, H 14937
IVa/23d, del 5.1.53, H 17275 Ivd/12, del 1.8.53, H 17276,
1vd/12, del 1.8.53 y H 17277 Ivd/12, del 1.8,53 (acogiéndo-
se al'vigente Convenio Hispano-Alemén), decléréndose nuevas
y de propia invencién las siguientes reivindicaciones, exig
tiendo en todas ellas unidad de invencidn : |

1, Procedimiento para la separacidn de mezclas de
dcidos grasos en componentes de diferenteslﬁuntos de fusiodn
caracterigado porque consiste en separar dispersiones de la
mezcla de &cidos grasos a separar a temperaturas, a las cua
les una pérte de la mezcla estd presente en forma lfquida,
otra parte de la mezcla en sdélida, en centrifugas del tipo
de pared imperforada, en una fase mis ligera consistente en
los Acidos grasos lfquidos, y en una fase méds pesada que
contiene suspendidos los &cidos grasos sdlidos en la solu-
cidn acuosza de substancias de actividad capilar, en evacuar
estas fases de la centr{fuga y en separar las de solucidn
acuosa de substancias conactividad cepilar, todavia presen-
tes en la misma.,

2. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, en que

en la elaboracidn de dispersiones gue hen sido preparadas &

base de mezclas dé dcidos grasos completamente fundidas se

deja solidificar incompléfamente estes mezclas después de la



S

10,

15,

20.

25,

=56=

) E A ot 0y
é&,%ﬁlﬁ %ﬁfﬁfrﬂ

adicidn & las mismas de compuestos orgénicos liguidos.

3, Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2,
en que como compuesto orgénico 1fquido a adiclonar se emplean
4dcidos grasos liquidos. |

4, Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 3,
en que los dcidos grasos fundidos a separar y la solucidn
acuosé de subgtancias con actividad capilar son enfriadas en
comin para la elaboracidén de las dispersiones.

5. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 4,
en que la elabofacién de dispersiones a base de mezclas de
dcidos grasos, sélidos y liquidos es obtenida por enfria-
miento de las mezclas de &cidos gfasos fundides en el refri-
gerador con rascadores. |

6. Procedimiento segliin las reivindicaciones 1 a 5,
en que la elaboracidn de dispersiones ha sido obtenida por
dispersidn de la mezcla de 4cidos grasos con solucidén de mo-
jantes més concentrada y dilucidn de la dispersién con solu-
cién de mojantes mds dilufda, o bien solucidn exenta de mo-
jantes.

7. Trocedimiento segin las reivindicaciones 1 a 6,
en que se emplean soluciones acuosas de substancias con ac-
tividad capilar a las que han sido adicionadas sales.

8. ©Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 7,
en que se emplean soluciones acuosas de substancisas con &ac-
tividad capilar, cuyo punto de solidificacidn estd situado &
temperatura por debajo de 0°C,-particularmente por debajo de
-2%.

9, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 8,
en que se emplean solucliones acuosas de substancias de acti-

vidad capilar sepafada de los componentes de &cidos grasos
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sélidos, para la preparacidn de nuevas dispersiones.

10, Procedimiento para la separacidn de mezclas de
éoidos grascs en componentés de diferentes punto de fusidn.

Segin se descride ¥y reivindica en la presente memo=-
ria, que consta de treinta y siete hojas, foliadas y mecang
grafiadas por una sola cara, acompafiadas de una 1lémina de
dibujos. '

Madrid, @ 30 de Diciembre de 1,959,

HENKEL & CIZ. GmbH |
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