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PATENTE DE INVENCION

ﬁ;r YEINTE aBos 2 g93 74 |

.

cuyo privilegio se solicita para todo el territorio nae
cionel, a favor del Patronato "Juan de la Cierva" ‘de In
vestigacidn Tlcnica, del Conseio Superior de Investiga=
ciones Cientiﬁicas, Serrano, 160, Madrid, por “PROCEDI-
MIENTO PARA LA REALIZACION DE LA INTERESTERIFICACION DI
RIGIDA SELECTIVA EN GRASAS Y ACBITES GLICERIDICOS", se-

giin la siguiente

MEMORIA DESCRIPTIVA

Asi como en la preparacifin de grasas destinadas a -
la fabricacign de margarinas, en la mayor parte de las
ocasiones, conviene lograr mezclas de gliq&ridoe hetero
g&neae, cuando se pretende'obtener de ellas, por 6ris§g
lizaciba fraccionada, aceites’éulinarics y de ensalada
con alta estabilidad al anturbiamiento, la comstitucibm
gliceridica de las mismae ha de ser lo mhs simple posi=
ble. Por estas circunstancias constitucionales son muy
pocas las grasas ﬁaturalee que permiten obtener, por =
fraccionamiento, aceites del tipo indicado, ¢oOn rendie
mientos econdmicos, a pesar de que en algunos Casos su
relacibn de Bcidoe grasos saturados a insaturados no =
sea muy dietinta a la que presentan 108 aceites de ori
gen vegetal.

La presente invencidn se refiere a un procedimien-

‘to para modificar la constitucibn glicerfdica de las «

grasas de modo que la filtrabilidad de las mismas, frac
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cionadas por cristalizacifin, se mejora notablemente, al
mismo tiempo que se incremqnga de modo sustancial la =
fraccifin de aceite de ensalada con alta estabilidad al
enturbiamiento, .

Bl proceso de interesterificacggn_dirigida inventaw
do por Bckey y patentado por The Procter & Gamble de =~
BE.UU., abri$y un nuevo camino en el campo de la modifie
cacifin glicerfdica de las grasas. Mediante él, Yy 8in e=
cambiar la naturaleza qufmica de los radicales ficidos =
que 1aa'integran, se pueden transformar gstas en otras
con caractenfsticas quimicoffsicas diferentes. Dicho =w
procesc consiste en realizar la interesterificacifin en
presencia de una fase sflida integrada por uno o var;os-
tipos de glicfridos idfinticos o isomorfos con 1los exise
tentes en la fase liquida en reaccifin, En este sistema,
mediante descenso de su temperatura, se logre desplszar
el equilibrio quimico en la fase 1l%quida, por desplaza-
miento ‘del de cristalizacifin en beneficio, ambos, de los
glicfiridos cuya naturaleza qq%mica sea igual o cuya for

ma de cristalizacggn sea isomorfa con 108 existentes en

-la fase sflida.

Debido a 1la facilidad con gque mezclas sobrew~enfriae
das de triglicfridos Porman disoluciones sflidas, en es
pécial cuando sus fcidos constitutivos son de lomgitud
e insaturacifin no miy dispares, es muy dificil lograr =
una acusada selectividad siguiendo el procedimiento de

Bekey.

BEn el proceso que mm§>se patenta como invencggn pro
pia, la siembra conm ciistales de una determinada espew=e
cie de glicfiridos tipo, se realiza a una temperatura ==
tal, quegglo moygculae del mismo tipo se encuentren en
estado de sobrewenfriamiento en la fase lfquida reaccig

nante, Una vez realizada la siembra, y siempre que el =
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grado de sobreenfriagmiento 1o pormifa, se eleva la temperg
tura hasta aguella en que el equilibrio entre las fases =
ggquidé y sflida empieza a desplazarse en beneficio de la
primera. Desde aqqg se desciende ésta de nuevg lentamene
te hasta que la comstitucifin de la mezcla ya no se modie
fica. Bste proceso ha sido déaignado pbr los autores de
esta patente bajo el tfirmino de Interesterificacifin Diri-
gida Selectiva, '

Como el grado de sobfeenfriamiento de un tipo determi
nado de glicfjiridos depeide no solo de su naturaleza sino
tambifin de su éoqcéntrac@gn en la fase 1§quida, este pro-
cedimienfo no serf limitativo en su aplicacﬁgu a réalizar
una transférmacqgn selectiva en beneficio de trigliclrie-
dos triepturadﬁs. sino~§ue podrf tambggn aplicarse a eiqi

- N o~ ' .
quecer la mezcla en disaturadog, © en monosaturados, siem

pre que la concentracifin inicial en los dqus glicéridos
tipo sea lo suficientemente pequeila para que no resulten
sobreenfriados a la temperatura inicial de siembra ni du=
ranie.togq el probeao.

La elevacifin de la temperature despufis de la siembra
tien; por objeto aumentar la velocidad de cristalizac#&n,
mojoran66 las condiciones ciqgticas del medio, pero man=-
tenygndoee'siempre dentro de la zona de sobreenfriamien~
to correspondiente a los glic§ridos gue se quieren preci
pitar selectivamente, Bl Lfigico aumento eQ ila aolubilik
dad de la fase sfilida en 1a lfiquida como comsecuencia de
tal incremeato en la temperatura, viene contrgrresgado -
por la disminucﬁgn en la misma, otiginada por el cambio
de constitucifin de la fase lfquida en beneficio de los =
glicfridos triinsaturados., Este efecto se hace mayor we
cuanto mis alto es el punto de fusifin de los glicfridos

cristalizados selectivamente.
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Bl tfirmino “siembra® ee defime aqu§j como ;f acto de

‘suministrar, a la fase i%quida, nficleocs cristalinos ya

formados del tipo de gliqgridoe en cuyo beneficio desee
desplazarse el equilibrio qqgmico durante el proceso de-~
Interesteriﬁicacqgu Dirigida Selectiva, Bl tfrmino abar

'¢a 1o miemo la incorporacifin de 10s cristales desde el

exterior del medio reaccionaﬁte como la que procede " de
crearlos dentro del miemo, mediintc thriamicnto a teme
peraturas 1o suficientemente bajgu como para que los gli
q&ridos seleccionados se hallen sobreenfriados pero supe '
riores a aquellas en que el aobreanfrig?ieﬁfo pudiera =
afectar_a los de punto de fusifin ipmediatamenfe inferior.
Bl primer sistems suele eonsideragsé como mis apropiado,
cuando se trata de grasas con muy baja concentracugn en
el tipo de glicfirido elegido para dirigir selectivamenw
te la reaccifin, y el segundo en grasas en que la concen

tracifin de este §iltimo es lo suficientemente alts como

‘para estar sobresaturado en el medio lguido reaccionan

te a teﬁperaturas’muy por encima de aquellas a las que'
estaﬁéﬁu tambifin sobresaturados los gliqgriaos con pune
to de fusifin inferior. - '

De todo suanto se ha expuesto anteriormente, se dedu
ce que para cuda,coustitucqgn glicenfidica, existe una =
temperatura por debajo de la cuales muy dificil lograr =
una Interesterificacifin Dxrigida Selectiya# Esta tempew
ratura qgmite inferior s;qg agquella por debajo de la ww
cual ¢l sobreenfriamiento afecta a mfs de un tipo de =
glicfridos. La temperatura I1fmite superior vendn dada
por la de fusifjn del glicfirido de siembra dentro del.qg
dio reaccionante, |

Se ha podido comprobar que los nficleos crieialinos;
tanto de cristales simples como mixtos, persisten afin -

dequgs de la fusifin completa de la grasa, por ello es
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muy dificil dirigir selectivamente la reaccqgn una vez =
creados cristales mixtos, gunlcuando posteriormente 8¢ =~
permita el ascenso de la temperatura hasta los limites =

usados cuando la reaccggn se realiza en condiciones de =

' Interesterificacqgn Dirigida Selectiva.

Bl ftaccionamienio de las grasas modificadas por Ia~
teresterificacifin Dirig.da Selectiva, puede realizarse =
por cualquiera de 108 procedimientos de cristalizacqgn -
ﬁropueotoa_con tal fin, Lo mismo que t;mbggn por cualquier

otro procedimieﬁto de eeﬁaracggn de gliqéridos{

-R’E : VINDICACIONES

14, PROCEDIMIENTO PABA LA RBALIZAéION DE LA INTERESTE
RIFICACION DIRIGIDA SELBCTIVA DE GRASAS Y ACEITBS GLICERI
DICOS, caracterizado por: Calentar la grasa fundida en ==
éfesencia de un catalizados de interesterificacﬁﬁn a baja
temperatura para lograr la distfibucggn al azar de los rg
dicales §cidos entre los glicfridos. Enfriarlas a una velg
cidad de enfriemiento no superior a diez grados por hora,
hasta la temperatura en que aparecen cristales, Mantener=

la a esta temperatura durante un tiempo noff superior a =

-aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al egquiliew

brio. Descender de nuevo la temperatura a una velocidad =
de enfriamiento no superior a diez grados por hora, hasta
entre 1 y 6 grados por debejo de esta filtima. Mantenerla
a esta temperatura durante un tiempo no superior a aquel
en que. la mezcla reaccionante ha llegado al egquilibrio.
Continuar los descensos de temperatura, seggn el esquema
anterior, haataxla inmediata superior & aquella en la w=
que la constitucﬁgu glicerfdica de la mezcla no se modie
fica con el tiempo, Desactivar el catalizador cuando afn
esth la mezcla a esta §ltima temperatura. Bliminar los =

jabones y materiae extrafias que puedan haberse formado =~



-~ -
< 3

| . Ry
e L Er YD

durante el proceso de desactivacidnm.

P et

155 . 28, PROCEDIMIENTC PARA LA REALIZACION DE LA INTERESTE
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DB GRASAS Y_Acgirné GLICERI
" DICOS, caracterizado por: Calentar la grasa fundida en =
) “béeeepcia de un catalizador de interesterificacggn a baw~
ja temperatura para lograr la distribuciin al azar de w=
160 los radicales ficidos entre los gliggridosianfriarla a
continuacifin a una velocidad de enfriamiento no supérior
a 10 grados por hora hasta ls temperatura én que aparemw
‘ cen cristales. Calentar de nuevo la mezcla de glicfiridos
a una temperatura inferior a la de fusifin total de los =
165 " cristales formados;.Dgpcen&er la temperatura de nuevo a
una velocidad de enfriamiento no superior a la de 10 gra
dos por hora, hasta una temperatura superioro igual a o
aquella en que Aparecieron loe primeros cristales, Mante

nerla a esta temperatura durante un tiempo no superior a-

170
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‘aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al equili
brio. Descender la temperatura a una‘§elocidad de eurr;é
miento no superiog a diez grados por hora, hasta entre 1
y 6 grados por debajo de esta fltima. Mantenerla a esta
temper&tura durante un tiempo no superior a aquel en que
la mezcla reaccionante ha llegado al equilibrio, Contie
nuar. loe descensoe de temperatura seg§n el esquema ante
rior haste 1a~;nmediaga superior a aquella en la que ia
constitucqgn glicfridica de la mezcla 1o s¢ modifica ==
con el tiempo., Desactivar el catalizador cuando aun esw
t4 la mezcla a esta Hltima temperatura. Eliminar los ja
bonea y materiae extrafias que puedan haberse formado du
rante el proceso de desactivacifin del catalizador.,

38, PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTERESTB
RIFICACION DIRIGIDA SBLECTIVA DB GRABAS Y ACEBITBS GLICERI
DICOS, caracterizado por: Calentar 1la grasa fundida en =

presencia de un catalizador de interesterificacifin a ba«
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‘ja temperatura paralloééar la distribucilin al azar de =~

los radicales ficidos entre los glicGridos, Enfriarla a =
continuacifin a una temperatura tal que los cristales de
trilicfiridos tipo puros, que habqgn de adicionarse como
siembra desde fuera, permanezcan sin fundir, pero a0 ==
tan baja como para que se encuentre sobresaturada, tam-
bggn, en glicfridos distintos a los afladidos. Adicionar
los glicfiridos tipo puros. Descender luego la temperaty
ra a una velocidad de enfriamiento no superior a dos 10
grados por hora hasta entre 1 y 6 grados por debajo de -
esta gltime. Mantenerla a esta temperatura durante un s
tiempo no superior a aquel en que la mezcla reaccionante
ha liegado al equilibrio, Continuar los descensoa de tem
peratura seggn el eoqueﬁa anterior hasta la inmediata -
superior a aquella en la que la constituciln gliceridi-
ca de la mezcla reaccionante no se modifica con el tiem
po. Desactivar el catalizador cuando aun est§ la mezcle
a esta fjltima temperatura. Bliminar los jabones y mates
rias extraflas que puedan haberse formado durante el pro
ceso de desactivacifin,

48, PROCBDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTERESTE
RIFICACION DIRIGIDA SBLBCTIVA DE GRASAS Y ACBITBS GLICERI’

DICOS, caracterizado por: Calentar la grasa fundida en ==

' presencia de un catalizador de interesterificacifu a baja

temperatursa para lograr la diatribucggﬁ,al azar de los ra
dicales ficidos entre los glicfridos, Bnfriarla a continua
cifin a una temperatura tal gue los cristales de triglicf-
ridos tipo puros, que'habqgn de adicionarse como siembra
desde fuera, permaneécan sin fundir, pero no tan baja coO=
mo para que se encuentre sobresaturada, tambifin, en glich
ridos tipo distintos a los afiadidos. Adicionmar los crista

lee de gliqgridos tipo puros. Calentar de nuevo la mezcla

de glicfiridos a una temperatura inferior a la de fusiln ~
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total de loe cristales afiadidoe. Descender la temperatura
a una velocidad de enfriamiento no superior a la de 10 gra
dos por hora hasta una temperatura superioro gual a aque;
lla en que se afiadieron los cristales previamente‘fgrmados.
Mantenerls a esta temperatura durante un tiempd no superior
& aquel en que 1a.mezbla reaccionante ha llegado al equili=
brio. Descender luego la temperatura a una velocidad de en
friamiento no superior a 10 grados por hora, hasta eutrebq
1 y 6 grados por debajo de esta fltima, Mantenerla a esta
témperatuba durante un tiempb no superior a aquel en éue -
la mezcla reacéiopante ha llegado al eqnilibrio; Continuar

los descensos de temperatura segfin el paso anterior hasta

'~ la inmediata superior a aquella en que la comstitucifin gli

éoqﬁdica de la mezcla no se modifica con el tiempo, Desace
tivar el catalizaedor cuando gfjn estl la mezcla a e;té fici
ma. temperaturae Eliminar 109 jabonés y materias extrafias =
que puedan haberee formado durante el proceso do desactiva
cggn del catalizador, ‘

58, PROCEDIMIENTO PARA LA RBALIZACION DE LA INTERESTEe
RIFICACION DIRIGIDA SELBCTIVA DB GRASAS Y ACBITES GLICBRI=- .
DIC0S; caracterizado por, calentar la grass hasta fundir.
Bnfriarla a continnacégn a una velocidad de enfriamiento =
nunca superior a 10 grados por hora hasta la temperafura -
en que aparecen cristales, Bn gstns condiciones afadir el
catalizador de interesterificacifin a baja temperatura. Man
tenerla a esta temperatura durante un tiempo no superior
a aquel en que la mezcla reaccionante ha 11ega¢6 al equili
brio. Descender de nuevo la temperatura a una velocidad e«
de enfriamiento no superior a 10 grados por hora, hasta e
antre 1L y 6 gtadoé poé debajo de esta gltimﬁw Mantenerla
a esta temperatura durante un tiempo no superior a aquel
en que la mezcla reaccionante ha llegade al equilibrio,

Continuar los descensos de temperatura hasta la inmediata
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superior a aquells en la que la constifucggn glicqudica'
de la mezcla reaccionante no se nodifica con el tiempo,
Desactivar el catalizador cuando égn estfl la mezcla a es
ta fltima temperatura. Bliminar 10s jaboses y materias «
extrafias que puedan baberse formado durante ..el proceso
de desactivacifin del catalizador.

6‘..PROCBDIMIBNTO PARA LA REALIZACION DB LA INTERBSTE

RIFICACION DIRIGIDA SBLECTIVA DB GRASAS Y ACEITEBS g’;z.:qsa';
DICOS, caracterizado por, calentar la grasa hasta fundir,
Enfriarla a continuacifjin a una velocidad de enfriamiento
no ouperidr a 10 gfados por hora, hasta la_ temperatura én
que aparecen cristales. En estas condiciones afiadir el =
¢atalizador de interesteéificacﬁgn & baja temperatura., =
Calentar de nuevo la mezcla de glicfridos a una témpefa-

tura inferior.a la de fusifin totel de los cristales forw

"mados. Descender la temperatura d¢ nuevo a una velocidad

de enfriamiento no superior a 10 grados por hora, hasta
una temperatura superior o0 igual a aquella en que aparew
¢ieron los p:imeroe cristales, Mantenerla a esta temppqg.
tura durante un tiempo no superior a aquel en que la mez
cla reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender la
temperatura a una velocidad de enfriamiento no superior
a 10 sra&os por hora haste entre 1 y 6 grados por debaew
jo de esta #jltima, Mantenerlas a esta temperatura durane
te un tiempo no superior a aquel en que la mezcla reac=
cionante ha llegado al eqnilibrio@ Continuar los descen
s0s de temperatura segfin el paso anterior hasta la inme
diata guﬁerior a2 aguella en la que la constitucifin gli-
ceq%dica<de>;a mezcla no se modifica con el tiempo; Des
activ?r el catalizador cuando aun eaqgila mezcla a esta

filtima temperatura. Bliminar 1osrjabonesvy materias &Xxe

trafias que pueden haderse formado durante el proceso de

desactivacifn del catalizador,
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;'. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DE LA INTBRESTE
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DB GRASAS Y ACEITES GLICER1
DICOS, caracterizado por, calentar la grasa hasta fundir.
Bnfriarla a continuacifjn a una temperatura tal que 108 =
cristales de triglicenlidos tipo puros, que habqgn de adie

cionarse como siembra, desde fuera, permanezcan sin fune

~dir} pero no tan baja como para que se encuentren sobrew

saturada, tambifin, en glicfridos distintos a los afiadidos,

., Adicionar los cristales de gliqgridoa tipo puros, En es=

. tas condiciones afiadir el catalizador de interesterifica

cifm a baja tempefatura, Mantenerlo a esta temperaturs -
durante un tiempo no superior a aqdei en que la mezcly =
reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender luego =
1la ‘temperatura a una velocidad de en:éi&m@ento NO BUPEwmm
rior a 10 grados por hora, hasta entre 1 y 6 gradoe por

dedbajo de estgzéltima. Mantenerls a esta temperatura due~
rante un tiempo no superior a aquel en que la mezcla =

reaccionante ha llegedo al equilibrio., Continuar los des
ceneos de temperatura segfn el esquema anterior hasta la
inmediata superior a aguella en la gque la constitucifin =
glicqudica de la mezcla no se modifica con el tiempos «
Desactivar el catalizador cuando aun esth la mezcla a es

ta filtima temperatura. Bliminar los jabones y materias =

~ extraiflas que puedan habérse formado durante el proceso =

de desactivacifin del catalizador.

84, PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DE LA INTERESTE

. RIFICACION DIRIGIDA SBLBCTIVA DB GRASAS Y ACBITES GLICERI

DICOS, éiraéteéiéé&o'pbt:’éaleﬁtqr la grasa hasta fundir.
Bnfriarla a continuecifin a una temperatura tal que los
cristales de triglicfridos tipo puios, que habnfn de adi
cionarse como siembra, deede fuera, permandezcan sin qu
dir, pero no'tan baja como para que se encuentre sobra=
saturada, tambifin, en glicgridos distintos a los afiadie
dos, Adicionar los cristales de gliqgridos'tipo PUros, =

En estas condiciones aﬁadii el catalizador de interestew
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- rificacifn a baja temperatura. Calentar de nuevo la mez-

cla de glicfiridos a una temperatura inferior a la de fuw .
sifin total de los glichridos afladidos. Descender la tem=
peratura de nuevo a una velocidad de enfriamieato no suw
perior a ia de 10 grados por hora hasta una temperatura
superior o igual a aquella en que se afladieron los crista
les previamentemformados; Mantenerla a esta temperatura
duﬁante un tiqmpb no superioi a aquei en qué la mezcla «
reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender luego «
la temperatura & una velocidad de enfriasmiento no snpe£km
a iO grado§ por hora, hasta entre 1 y 6 grados por debajo
de esta §ltima. Mantenerla & esta teméoraturq durante un
tiempo no superior a squel en que la mezcla reaccionante
ha llegado al equilibrio. Continuar los descensos de tem
peratura segfn el esquema anterior hasta la inmediata =
superior a aquella en la que la constitucifin glicerldi-
ca de la mezcla no se modifica con el tiempo. Desactiw
var el catalizador cusndo aun est§ la mezcla a esta fijl=
tima temperatura., Bliminar los jabones y materias extra
flas que puedan haberse formado durante el proceso de--
desactivacifin del catalizador,

98, PROCEDIMIENTO PARA LA RBALIZACIO& DE LA INTERBSTE
RIFfCACIQ_N DIRIGIDA SELECTIVA DE GRASAS Y ACBITBS GLICERI
DICOS, caracterizado por, hacerse en las condiciones dese

critas en las reivindicaciones desde la 1 a ls 8, pero ==

sin necesariamente llegar an el descenso de temperatura

hasta la inmedista superior a aquella en la que la consti
taci8n glicerfdica de la mezcla no se modifica con el ww
tiempo,

108, PROCBDIMIBNfO PARA LA REALIZACION DE LA INTB#BS:Q
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DE GRASAS Y ACBITBS GLICERI-
DIéOS, caracterizado pbr, hacerse ea las condiciones des=
critas en laquglvindicaciénes desde la 1 a 1a 9 (ambas =

~

inclusive), pero affadiendo ademis un disolvente que 10 =
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reaccions €on ®1 catalizador empleado, en proporcﬁgn entre

. el 2y el 20% y.-elminarse el disolvente despulis de desac-

tivado el catalizador,

11%. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DE LA INTBRESTE
RIFICACION DIRIGIDA SBLECTIVA DE GRASAS Y ACEITES GLICERI=-
DICOS, tel y como se describe en el cuerpo de esta Memowe

ria, que consta de doce ﬂéginas escritas por una sola ca=~

- P&,

Ma_drid,a.n ARQ %@@Q
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