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YA, ’
cuyo privilegio se aolicits para todo el territorio nacio——

nal, & favor del Patronato "Juan de la Cierva" de Investige
cidh Técnica, del Conaejo Saparior de Investiéaciones Cien-
t{fioas, Serrano, 150, Madrid, por "PROCEDIMIENTO DE SEPARA
CION DE MEZCLAS DE GLICERIDOS MEDIANTE CRISTALIZAGION ‘FRAC-
GION&DA“, aegﬁn le aiguiente -

MEMORTA DESCRIPTIVA

Con la invencidn de la margarina, el fraccionamiento ——
por cristalizacidn de las grasas naturales adquirid gren im
portancile como medio de preparar porciones de éstas con dig
tinta insaturacidn y consistencia. A 1a fraceidn de mds al-
{0 punto de fusidn se le denomind estearina y oleins a la -
de punto de fusidn mds bajo. Ia oleina de grasas animales -
comestibles se ha dedicado & tales fines en sustitucién de
algunos eceites de origen vegetal. Una'de las caracterfsti-
cas que debe presentar esta oleina comestible es la de perma
necer lfquida a bajas temperaturas (520 en adelante), para -
poder ejercer las funclones culinariaé de los aceitess

Cuendo se parte para el fin indicedo, de ung grasa o -
aceite natural, la distribucidn de sus radicales dcidos (sa-
turados e insaturados) en las moldculas de triglicéridos- es
siempre préxima o las reguladas por 1la Ley del Azar o Bquita
tiva, lo que impide obtener un aceite liquido por fraccions-
niento de tal grasa, que se conserve claro a temperatura hasg

tante por debajo de aguella a la que la cristalizacidn y se-
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paracidn @e realizan. En tales circunstencias tenemos que ==
optar por una de estas dos soluciones; o enfriar a temperatu
res préximas a la de 02 y obtener bejos rendimientos de frag-
eifn 1fquida o separar aceites solo 1fquidos & tempereturas
préxinas a la ambiente. Estas aseveraciones se deducen fécil
mente a la viata de las constituciones 1lfmites que presentan
las grasas natursles. A t{tulo de ejemplo, vamos & dar las -
de sebo de busy y grasa de cerdos:

TRIGLICERIDOS Grasa de %Sebo de %Punto de Forma

cerdos: bueys ~fusiéns (estable)
Trisaturados 5 25  65-709C
Disaturados 39-32 33-53  359-402C
Monosaturados  46-60 40=0 192-2320
Priinsaturados  10-3 0-20 -178-62C

- »

El fenémeno de disolucidn sélida que presentan las gra--
sas naturales es también originado por esta circunstancia —-
constitucional pues la presencia proporcionada de casi todos
los glicéridos estadfgticemente posibles, hece surgir una ——
marcad{sima tendencia a la formacidn de cristales mixtos en~
tre 1&3 formas semejantes y como consecuencia a la aparicién
de mérgenes de fusién précticemente continuos. Estas disolu-
ciones sflidas, aparte de impedir ya fundamentalmente una se
paracidn marcede de los glicéridos consgtituyentes, dificul--
tan e impiden & veces la realizacidén prédctice del fracciona-
miento cristalino haciendo entiecondmica, en la mayor parte
de los casos, la aplicacién de este procedimiento.

Distinto serfa el caso si la distribucidn de loa radica
les dcidos en las moldeulas glicerfdicas fuera préximo a 1la
regnleda por la Ley de M{nime Distribucién, cuyo caso limite
se presentarfa cﬁando, en relaéidn con la insaturecidn, to--
dos los radicales estuvieran agrupados formando triglicéri-——

dos simples (trisaturedos y triinsaturados). Entonces, 18 =-
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diseme janza creada entre smbos tipos de constituyentes daris
lugar a la desaparicidn del fendmeno de disolucidn sdlida y -
en consecuencia se modificarfa de un modo radical el “HABL
TO DE CRISTALIZACION", de los glicéridos, nasta el extremo -
de que en el camo 1f{mite que hemos indicado la parte insatu—
rada podria conglderarge como disolvente y la parte trisatu-
rada como soluto, siendo aplicable, por tanto, las leyes que
rigen las disoluciones ordinarias.,

La naturaleza no presenta, sin embargo,” ejemplos del ti-

.po ﬁitimamente indicado y por tento para lograr tales congi-

tuciones, tendremos que someter la graga original & un proce
80 de modificacién constitucional. Esta deficiencia queda ——
solventada mediante modificacién del hébito de cristalizacién
de loa triglicéridos de la grasa por alteracidn de las pro--
porciones de los mismos, en el msentido conveniente. Entonces
les grasas as{ modificadas pueden separarse fdcilmente en —-
fracoiones de distinta consistencia por cristalizacidn frec-
cionada, cuyas condiciones son el objeto del procedimiento -
inventado que se pretende reivindicar a t{tulo privativo.

A tal efecto, la gresa con hfbito de cristelizacidn modi
fiea&o, se calienta a una temperatura tal gque desaparezcean -~
todoa los nificleos de cristalizacién. Una vez conseguido se =
deja enfriar dsta, hesta la temperatursa en que aparecen crig
tales y se mantiene & tal temperatura el tliempo necesario pa
ra que se consoliden las formas polimdrficas mds estables de
los triglicdridos mds saturados. Despuds se continua el desg-—
cengo de temperatura de modo lento vy regular hasta que la ==
suspensidn de oristales en le fase lfquida no impide la mobi

lidad de l1a maga. Esta temperatura se mantiene algunasg ho—-

ras més para la consolidacién final, tras lo cuel dicha sus-
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pensidn se filtre & tal temperaturs por cualquiera de los mé
todos ordinariamente en uso.

Ie iniciacidn de la cristelizaecidn, ademds de realizarlo -
segﬁh ge ha indicado anteriormente, se logra mediante siem—
bra del aceite en estudio con oristales de triglicéridos tri
saturados obtenidos por cristalizacidén fraccionada con o sin
digolventes del mismo o de otro &ceite cualquiera. Tal adi-—-

cidn se lleva & efecto cuando le temperatura es algﬁnos gra-

dos mds alta que aquells a la que comenzen & aparecer 1os =-

primeros cristales en le grasa sin gembrar., Ta consolidacién
¥ crecimiento de los coristales de formas polimérficas egta=-
bles se logra también introduciendo la masa apenas comenzada
la cristalizacidén en unbafio d habitacidn con regulscidn de -
temperatura, de tal modo, que ésta osocila intermitentemente
entre 1la de aparioidn de cristales y otra méds alta pero no -
tanto como para fundirlos apreciebleuente. En estas condicio
nes se mantiene la grese en estudio hasta que la consolida=—
cién y crecimiento de las formas polimérficas mds estables -
ha alcanzado el equilibrio. Despuds de este momento se conti
nfie el proceso descendiendo la temperatura de la forma ya in
dicada. Por egte procedimiento, & partir de aceites de natu-
raleza glicer{dica, por ejemplo, grasa de cerdo y sebos, se
logran aceites lfquidos con caracteristicas oculinarias y de
ensalade sin adicidn actual o permanente de ningén producto-
artificial y una grasa pldstica de uso en reposteria.

A tftulo ilugtrativo y no con cardcter de exclusidn va—
mos a presentar aquf los siguientes ejemplos realizados, se-
gin la presente invencidni

Ejemplo ng f.~ Una grasa de cerdo modificeda, con. wn "Punto

de Nube" (C.P)= 338C y con un contenido en triglicéridas tri
saturedos y triinsaturados de 12% y 42% respectivemente, se

caliente & 8020, temperatura & la cual ya han desaparecido =
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‘todos los nicleos de cristelizacidn. Se enfrfa lentamente =
haste 302¢ y se introduce en wn Termostato a este temperstu-
TEe Deapﬁés de pesar la noche en estas condiciones se descim’
de la temperature del Termosteto & razén de 0,5¢C/p. hora,-
hagta lleger & 232C, temperaturs & la cual ge mentiene duren
to 4 hores. Al cabo de este tiempo se sepBran las frecciones
de disgtinta consistencia por filtracién & la temperatura fi-
nel. Ias caracterfsticas de las dos fracciones obtenidag —
son: 7 ‘
4s 1{guido & temperatura ambiente (209C).
"~ Proporcién: 40%. T

Punto de Nube (G.P.): =42C,

Indice de Yodo: T2

Pruebe de frfo ("Could Test", A.0.C.S.) = negativa.

B: Pldstico & temperétura embientes (202¢),
 Proporcidn: 69%. | -
Punto de Nube (CeP.): 38%C,
- Indice de Yodot 42. ’

Ejemglo'ne 2+~ Una grase de cerdo modificada, con wn "Punto
de Nube" (G.P.) = 3820 y con un contenido en triglicé§idos -
trisaturados y triinsaturedos de 20% y 48 respectivamente,
se calienta & 8098C, temperatura a la cual ya han desapareci-
do todos los nficleos de cristelizaecidn. Se enfrifa lentemente
hesta 352C y se introduce en un tormostato e esta temperatu-—
T Despﬁéavde pesar la noche en estas condiciones se descim
de 1a teuperatura del Termostato a razdén de 0,52C/h haste —
llegar & 269C temperstwre a la cusl se mentiene durante 4 ho
ras. Al cabo de este tiempo se seperan las fracciones de dig
tinte congistencia por filtracidn a la temperatura final, —-

Ias caracterfstices de lag dos frecciones obtenidas son:
A: 1fquido a temperatura ambiente (aprox. 202C).

Proporcidn: 35%.
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- Punto de Nube (C.P.)= -58C.
Indice de Yodo = T3« ’
Prueba de frfo ("Could Test" A.0.C.S.)= negetiva.

B:Pldstico 8 tempé;atura ambi;nie (apfoi. 208C).

~ Proporeidn: 65%. | o

Punto de Nube (C.P.) = 43eC.

Indice de Yodo = 40, )
Ejemplé ne 3.~ Un gebo de buey modificado en un "Punto de Nu-
be" = 3820 y un contenido en triglicéridos trisaturados vy -
triinsaturados de 30% y 20% respectivemente, se calienta a =
10090,_temperaftra & la cual ya han desaparecido todos los nif _
cleos de cristalizacidn.

‘Se enfria lentamenie hasta 362C y se introduce en un Ter-
mostato & este températura. Deapués de dos dfes en emtas con=
diciones ge desciente la temﬁeratura a la que gse mentiene du-
rante medio dfa. Al cabo de este tiempo se separan las frac—
ciones de distinte consistencia por filtracidn a la temperatu
ra final. lLas caracterfsticas de las dos frecciones obtenidas
sons _

A: 1fguido & temperatura aumbiente (éprox. 208G).

Proporeidn: 13%. ‘ o

Punto de Nube (C.P.):= -18C,

Indice de Yodo: 87.

Prucbe de frio ("Could Test" A.0.CeS.) = negative.

B: Casi sélido & temperaturs embiente (aprox. 202C).

Proporcidn: 87%. ‘ ”

Punto de Kube (C.P.)t = 40.

Indice de Yodog 33410
Ejemplo.n! 4+~Una grase de cerdo modificada, con wn "Punto de
Nube “(C.ﬁ.) = 258C y un contenido en triglicéridos $risatura~

~
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dos y triinaatﬁrados de 5% y 50% respectivamente, se calien
ta 8 7090, temperature & la oual ya han desaparecido todos
los nficleos de cristalizacidn, Se enfrfe lentamente hasta -
2280 y se imtroduce en un Termostato & esta temperatura, —-
Deépués de una noche en taies condiciones, ge desgiende la -
temperatura del Termostato a rezén de 0,5¢C/hora heste lle~—-
ger a 158C temperaturs & la cual se mantiene durente 4 horas.
Al cabo de este tiempo se separan las fracciones de distintae
consistencie por filtracién a la temperatura finel. Las carag
teristicas de las dos fracciones obtenidas Sont ‘
A: lfquida a temperatura embiente (aproxo 2096).

Proporcidn: 43,5%.

Punto de Nube (G.P.)s 090.

Indice de Yodos 92.

Pruska de fro ("Could Test", A.0.C.S.)= levemente PO~
P . - - 8ltiva.

B: Pldstice a temperatura embiente (aprox. 209C).
 Proporcidn: 56,5. . o
Punto de Nube (C.P.)= 3290.
Indice de Yodo: = 68.
Ejemplo nﬁ S5e~ Una grase de cerdo modificada, de las mismss -
éaracteriéticas que le del sjemplo nf 4, ge calienta a 7090,
temperatura & la cual ya han desaparécidq todos los nfcleos -
de cristalizacién. Se enfrifa lentemente hasta 2290 y se intro
duce en un Termostato & esta temperatura. Despuds de una ho——
che en tales condiciones se desciende la témperatura del Ter-
mostato & rezén de 0,580 hora hagte llegar a 102C temperatura
a la cusl se mentiene durante 6 horas. Al cabo de este tiem=
po se geparan las fracciones de distinta consistencia por fil
tracidn a la temperetura final.

lLag caracterfsticas de las dog fracciones obtenidas fue—

rons
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A: 1fquida a temperatura ambiente (aprox. 2090).
Proporcidn: 37,5%. ' l
Punto de Nybe (c.P.) = -590.

Indice de Yodo = 93,
Prueba de frio ("Could Test" A.0.Ce8.)= negetive,

N

B: Pldstica a temperatura ambiente (aprox. 202C).
Proporeidn: 62,5%, ‘ |
Punto de Nube (C.P.) = 328C.
Indice de Yodo = 68, |
Ejemplo‘nﬂ 6o~ Una grese de cerdo modificad;, de lasg mismas

daracteriaticas que 1ardel ejemplo n? 4, se celienta & 702(C,

-

temperatura & la cusl ya han deseperecido todos los nfcleos
de oristalizacibu. Se deja enfriar lentamente y cuando la -
temperatura es de 259C se afisden cristales de triglicdridos

trisaturados obtenidos en ejemplos enteriores o cristaliza~

dos de acetona. Se contin’a enfriendo hasta 2290 y se mentie

ne 8 egta temperétura durente 3 h. Siguiendo ei descenso de
temperature segin la marchs del ejemplo n® 5. Los resultados
fuerons ’
A : liguido & temperatura embiente (aprox. 208C).
Proporcidn: 40%. ' -
Punto de Nube (C.Pa) = ~4QO.
Indice de Yodo = 91,
Pruebe de Frio ("Could Test") = negativa.
B: Pldetico & temperaturs ordinerie (eprox. 208C).
Proporcidn: 60%. |
Punto de Nube (CoP.) = 4 322C,
Indice de Yodo = 68,

-

Ejemplo n? 7.~ Une grasa de cerdo modificada con un "Punto -
de Nube" (C.P.) = 27,5 y wn contenido en triglicéridos trisa
turados y triinsaturados de 7% y 51% respectivamente, se oca-

lienta a 702C, temperatura & la cual ya han desaparecldo to=
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dos los nicleocs cristalinos. Se enfrie lentemente haste =
248C y se introduce en un Termostato & esta temperatura. Des
puéa de une noche en tales condiciones se desciende la teﬁpg'
rature del Termostato a razdn de 0,52C/hora haste lleger a -
132C temperétura 2 la curl ge mantieﬁehdurante 4 horase. Al -
cabo de este tiempo se separen las fracciones de d1stinte —-
consistencia por filtracién a la temperatura finsl. Iag ca—-—
racter{sitcas de las dos fracciones obtenidas son:
As Tiquida & la temperaturaembiente (aprox. 202C).
froporcién: 45%., o o
Punto de Nube (C.P.) = = 52C,
Indice de Yodo = 95. ]
Prueba de frfo ("Could Test" A.0.C.S.) = negativa,
Bs Pldstica a temperatura ambiente (aprox. 208C).
 Proporcidni 58%, ‘ |
Punto de Nube (C.P.) = 33.
 Indice de Yodo = 67.
Ejemplo‘nﬂ «~ Una grasa de cerdo modificedea, con un “"Pumto
de Nube" (C.P.) = 21,5 y un contenido en triglicéridos trisa
turadoaqyﬂtriiﬁsaturados de 2% y 41% respectivamente, se ca~
lienta & 5020, temperatura a la cual ya han desaparecido to=
dos los nfieleos de cristalizacidn. Se enfrfs lentamente & ——
188C y se introduce en un termostato & esta temperatura. Deg
puds de wna noche en tales condiciones se desciende le tempe
rature del Termostato & razén de 0,58C/hora hasta llegar & —
102C. Temperatura a la cual se mantiéné durante 4 horas. Al -
caﬁo dé oate tiempo se separan las fracclones de distinta -
conaistencia por filtracidn a la temperatura final. las ca--
racter{sticas de las dos fracciones obtenidas son:
A: 1{quida a la temperaturs ordineria (aprox. 209C)
" Proporoidni 50%. | o
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Punto de Nube:(C.P.) = 52C.
Indice de Yodo = 88. ’ |
Prueba de Frfo ("Could Test", A,0.C.S.) = positiva,
B: Pldstica a la taﬁperatura aﬁbiente (épfox. 200¢)
 Proporcidn: 50%. ' o
Punto de Nube (CePe) = 25.
Indice de Yodo = %2;
Ejemplo'nﬂ 9.~ Grasa de cerdo modificada, con las mismes ca-
racter{sticas que la del ejemplo no 7,\50 calentd a 7020, ~
temperatura & la cual ya han desapérecido odos los nécleos
de cristalizacidén. Se enfrid lentamente hagta 242C temperatu
ra & la que abarecen oristales. Entonces se introdujo en wn
bafio con regulacidn de temperatura de tal modo que ésta osci
laba intermitentemente entre 242C y 279C, siendo la subida -
en esta intermitencia mds répidé que 1a bajada, asf se logrd
congolidar la forma polimdérfica mds estable, evitando al mig
mo tiempo la fusién de la misma al mantener la temperatura -
mfxima (272C) solo durante un breve lapso de tiempo. Ademds,
al descéndér"de nuevo la temperatura estos criastales hacen -
de nficleos de cristalizacién y crecen de modo bien definido
y diferencials. En estas condiciones se mantuvo 12 graga Que
rante una hora, al cabo de la cual se descendid la teuperatu
ra a razdn de 0,580/h. hasta 1790, temperatura & la cual se
mantuvo durante AAhSras. Al cab5 de este tiempo se separaron
lag fraceciones de distinta consistencia por filtracidn a 1a
temperatura final., Ias caracteristicas de las dos Eracciones
obtenidag, fuerons ﬂ
A: 1{quida a temperstura ambiente (aprox. 202C).
Proporcién: 45%. ' -
Punto de Hube (CeP.) = =62C,
Indice de Yodo= 96. '
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Prusba de Frfo ("Could Test", £.0.C.3.) = negative.
B: Pldstica a temperatura ambiente (aprox. 2090).
Proporeidn: 55%.
Punto de Nube (C.P.) = 3690.
. Indice do Yodo = 650

Ejemplo n2 10.~ Grasa originel de cerdo con wn "Punto de Hu=
be" = 23 § un Indice de Yodo = 79, se calentd a~7090, tempe—
ratura & la cual ya han desaparecido todos los nfcleos de —
oristalizacidn. Se enfrid lentemente hagta 22°C y se introdu
jo en un Termostato & esta temperatura. Despuds de una noche
en estas condiciones, se descendid la teﬁperatura del Termog
tado a razdn dé 0,52C/h. hesta llegar a 102C, temperatura &

-

la ocual se mentuvo éuéante 4 horas.

Al oabo de este tiempo me separaron leg fracciones de =
distinte consistencia por filtracién a& la temperatura final:
lag caracteristicas de la fracoidn lograda fuerons:

h &: 1fquido con precipitado inmediatemente despuéds de fil

' trar a temperature ambiente (aprox. 209C).

Proporeidn: 222, " -
Punto de Nube (CoPc) = 590.

Indice de Yodo = 85.
Prueba de Frio ("Could Teat", A.0.0.8.) = positiva.

REIVINDICACIONES

18 4= "PROCEDIMIENTO DE SEPARACION DE MBEZCILAS DE GLICERI-
DOS MEDIANTE CRISTALIZACION FRACCIONADAY, caracterizedo, por
calentar la grasa, con hdbito de cristalizacidn modificado .
8 une temperatura tal que todos los ndcleos de cristalizecidh
heyen desaparecido. En dejar enfriar ésta hasta la temperatu
T8 en Que aparecen cristeles, sea este mparicidn espontdnea
0 provocada, y mantenerle a tal temperatura el tiempo necesa

rio para que se congoliden las formas polimérficas uds esta-
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‘bles de los triglicéridos mds saturados. Ordinariemente eg

te tiempo suele ogcilar entre una noche y tres dfas. Des—
puds de este timpo, en continuar descendiendo le temperatu=
ra a razdn de 0,05-0,52¢ por hora, hasta una temperatura —-
en que la suspensidn de oristales en la fase 1{quida no im-
pide la mobilidad de la masa. En mantener esta temperatura
de dos o seis horas para la consolidacidn final, y en fil—-
trer sin elevacidn de la misma, por cualquiera de los medios
en ugo. Las temperaturas finsles ordinaries de trabajo pue-
den oscii&r entre 5 y 208C, ’

28, YPROCEDILIENO DE SEPARACION DE MELCLAS DE GLICERI~
DOS MEDIANTE CRISTALIZACION FRACCIONADAY, segin reivindicae
cidn 1i;mcéfaotéfiéédohp6r ecalentar 1éhérasa con hdbito de -
cristalizecidn modificado a una temperatura tel que todos =-
loam nidcleos de cristalizacidn hayaen desaparecido de le masa
1fquida, dejar que ésta descienda lentemente hasta aquel va-

lor en que aparecen los cristales, colocar esta suspensidn -

en un befio o habitecién con regulecidn de temperstura de tal

modo que éste oscile intermitentemente entre la temperatura
indicada de apericidn de crigteles y otra mds alta pero no -
tanto como para fundir rdpidemente los’cristalee formedos, =
mantener la suspenaién en estas condiciones haste que la con
solidacidn y crecimiento de les formes polimdrficas mds esta
bles he elcanzado el equilibrio, enfriar, al cabo de este —-
tiempo, & rezén de entre 0,05 y 0,52C por hora, hagte una tem
perature en que la suapensidn de eristales en la fase 1fqui~
da no impide la mobilidad de la masa, matener esta temperatu
ra de dos & seis horas para la consolidecidn finel y filtrer
pin elevecidén de la misue por cuelquiera de los medios en --
us0.

38 o~ "PROCEDIMIENTO DE SEPARACION DE MEZCLAS DE GLICERI——
DOS MEDIANTE CRISTALIZACION FRACCIONADAY, segin reivindice--
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ciones 18 y 28, caracterizaedo por la preparacién de un aceil

R L L T RO

o

te 1fquido y una grass pldstica a partir de grasas triglice

365 ridicage.
48 ,~ "PROCEDIMIENTO DE SEPARACION DE MEZCLAS DE GLICERI~

DOS MEDIANTE CRISTALIZACION FRACCIONADA®, 81 y como 86 =-
desoribe en el cuerpo de esta Memorie que conste de trece g
ginea escritas por une gpla care.
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