
P A T B N T B B B I N V E N C I O N

por VEINTE aHos 299374

cayo privilegio ee solicita para todo el territorio nar 
cional, a favor del Patronato "Juan de la Cierva" de Iti 
veatigación Tócnica, del Consejo Superior de Investiga­
ciones Científicas, Serrano, 150, Madrid, por "PROCEDI­
MIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRBSTBRIFICACION DI 
RIGIDA SBLBCTIVA EN GRASAS Y ACBITBS GLICERÍDICOS", se­
gún ía siguiente

MEMORIA DESCRIPTIVA

Asi como en la preparación de grasas destinadas a - 
la fabricación de margarinas, en la mayor parte de las 
ocasiones, conviene lograr mezclas de glic&ridoa hatero 
g&neas, cuando se pretende obtener de ellas, por crista 
lización fraccionada, aceites culinarios y de ensalada 
con alta estabilidad al enturbiamiento, la constitución 
glicertdica de las mismas ha de ser lo más simple posi­
ble. Por estas circunstancias constitucionales son muy 
pocas las grasas naturales que permiten obtener, por - 
fraccionamiento, aceites del tipo indicado, con rendi­
mientos económicos, a pesar de que en algunos casos su 
relación de ácidos grasos saturados a insaturados no - 
sea muy distinta a la que presentan los aceites de or¿ 
gen vegetal.

La presente invención se refiere a un procedimien­
to para modificar la constitución glicerídica de las - 
grasas de modo que la filtrabilidad de las mismas, frac
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clonadas por cristalización, so mejora notablemente, al 
mismo tiempo que se incrementa de modo sustancial la — 
fracción de aceite de ensalada con alta estabilidad al 
enturbiamiento.

Bl proceso de intereeterificaci¿g}n dirigida inventa­
do por Bckey y patentado por The Procter & Oamble de - 
BB.UU., abrió un nuevo camino en él campo de la modifi­
cación glicer^dica de las grasas. Mediante §1, y sin —  
cambiar la naturaleza química de los radicales peídos - 
que las integran, se pueden transformar ágatas en otras 
con características quimicofísicas diferentes. Dicho —  
proceso consiste en realizar la ínteresterificación en 
presencia de una faee salida integrada por uno o varios 
tipos de glicíridoe idénticos o isomorfos con loe exis­
tentes en la fase liquida en reacción. Bn este sistema, 
mediante descenso de su temperatura, se logra desplazar 
el equilibrio químico en la fase liquida, por desplaza­
miento del de cristalización en beneficio, ambos, de los 
gHc^rldos cuya naturaleza química sea igual o cuya for 
ma de cristalización sea isomorfa con los existentes en 
la fase salida.

Debido a la facilidad con que mezclas sobre—enfria­
das de triglicíridoa forman disoluciones a^lidas, en es 
pecial cuando sus ácidos constitutivos son de longitud 
e insaturació" no múy dispares, es muy difícil lograr - 
una acusada selectividad siguiendo el procedimiento de 
Bckey.

Bn el proceso que aq^ se patenta como invención pro 
pia, la siembra con cristales de una determinada espe­
cie de gHc^ridos tipo, se realiza a una temperatura —  
tal, que^lo moléculas del mismo tipo se encuentren en 
estado de sobre-enfriamiento en la fase liquida reaccio 
nante. Una vez realizada la siembra, y siempre que el -
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grado do sobreenfriamiento lo permita, se eleva la tempera 
tura hasta aquella en que el equilibrio entre las fases — 
l^fuidá y salida empieza a desplazarse en beneficio de la 
primera. Desde aqû ' se desciende ̂ }*ta de nuevo lentamen­
te hasta ¡que la constitución de la mezcla ya no se modi* 
fica. Beto proceso ha sido designado por los autores de 
esta patente bajo el termino de Interesterifieaci¡§a Diri­
gida Selectiva.

Como el grado de sobreenfriamiento de uñ tipo determi 
nadó de gHc^ridos depende no solo de su naturaleza sino 
también de au concentración en la fase i^Quida, este pro­
cedimiento no seró limitativo en su aplicación * realizar 
una transformación selectiva en beneficio de triglic¡t)ri—  
dos trisaturados, sino que podr¡S} también aplicarse a enri 
quecer la mezcla en disaturadoé, o en monosaturados, siem

pre que la concentración inicial en loa dea^e glicóridos 
tipo sea lo suficientemente,pequeña para que no resulten 
sobreenfriados a la temperatura inicial de siembra ni du­
rante todo el proceso.

La elevación de la temperatura después de la siembra 
tiene por objeto aumentar la velocidad de cristalización, 
mejorando las condiciones cinéticas del medio, pero man­
teniéndose siempre dentro de la zona de sobreenfriamien­
to correspondiente a loe gHc^ridos que,se quieren preci 
pitar selectivamente. B1 l^Sico aumento en la solubili­
dad de la fase salida en la liquida como consecuencia de 
tal incremento en la temperatura, viene contrarrestado - 
por la disminución en la misma, originada por al cambio 
de constitución de la fase liquida en beneficio de los - 
gHc^ridos triinsaturados. Bate efecto se hace mayor —  
cuanto Ĥ &s alto es el punto de fusión de loe glicg)ridoe 
cristalizados selectivamente.
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298374aquA como el acEl termino "siembra" se define aqu§} como A  acto de 
suministrar, a la fase liquida, núcleos cristalinos ya 
formados del tipo de glic^ridoe en cuyo beneficio desee 
desplazarse el equilibrio qsímico durante el proceso de - 
Interestarificación Dirigida Selectiva. El termino abar 
cá lo mismo la incorporación de loa cristales desde el 
exterior del medio reaccionante como la que procede de 
crearlos dentro del mismo, mediante enfriamiento a tem* 
peraturae lo suficientemente bajas como para que los gli 
cutidos seleccionados se hallen sobreenfriados pero supe 
riorea a aquellas en que el sobreenfriamiento pudiera <* 
afectar a los de punto de fusión inmediatamente inferior. 
B1 primer sistema suele considerarse como s¡ó? apropiado, 
cuando se trata de grasas con muy baja concentración en 
el tipo de glicórido elegido para dirigir aelectivamen* 
te la reacción, y el segando en grasas en que la concern 
tracista de este gltimo es lo suficientemente alta como 
para estar sobresaturado en el medio latido reaccionan 
te a temperaturas muy por encima de aquellas a las que 
estarzan también sobresaturados los gli^ridos con pun­
to de fusijgn inferior.

De todo cuanto se ha expuesto anteriormente, se dedu 
ce que para cada constitución glicetódica, existe una —  
temperatura por debajo de la cuales muy difícil lograr - 
una Interesterificació¡n Dirigida Selectiva. Esta tempe­
ratura limite inferior sér^ aquella por debajo de la —  ̂
cual el sobreenfriamiento afecta a H^s de un tipo de - 
gli^ridos. La temperatura limite superior vendrá dada 
por la de fusión dsl gli^rido de eiembra dentro del ate 
dio reaccionante.

Se ha podido comprobar que los núcleos cristalinos, 
tanto de cristales aimples como mixtos, persisten a^n — 
despule de la fusión completa de la graea, por ello es
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299374
muy difícil dirigir selectivamente la reacción una vez - 
creados cristales mixtos, aun cuando posteriormente se — 
permita el ascenso de la temperatura hasta los limites - 
usados cuando la reacción se realiza en condiciones de - 
Intereeterificacij&n Dirigida Selectiva.

B1 fraccionamiento de las grasas modificadas por In— 
teresterificaci^n Dirig da Selectiva, puede realizarse — 
por cualquiera de los procedimientos de cristalización - 
propuestos con tal fia. lo mismo que también por cualquier 
otro procedimiento de separación de glie^ridos.

R E I V I N D I C A C I O N E S

1*. PROCBDIMIBNTO PANA LA REALIZACION DB LA INTERESIB 
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DÉ GRASAS Y ÁCBÍTBS CHCBRÍ 
DÍCÓS, caracterizaáo por; Calentar ia grasa fundida en —  
presencia de un catalizados de interestorificación * baja 
temperatura para lograr la distribución al azar de loa ra 
dicales óvidos entre los glic§ridos. Enfriarla a una velo 
cidad de enfriamiento no superior a diez grados por hora, 
hasta la temperatura en que aparecen cristales. Mantener­
la a esta temperatura durante un tiempo no# superior a - 
aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al equili­
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 debajo de esta t&ltima. Mantenerla 
a esta temperatura durante un tiempo no superior a aquel 
en que ia mezcla reaccionante ha llegado al equilibrio. 
Continuar los descensos de temperatura, seg§n el esquema 
anterior, hasta la inmediata superior a aquella en la **— 
que la constitución glicer,§dica de la mezcla no se modi­
fica con el tiempo. Desactivar el catalizador cuando aAa 
est% la mezcla a esta pítima temperatura. Bliminar los — 
jabones y materias extraías que puedan haberse formado -
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durante el proceso de desactivación.
2§. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRBSTB 

RIFICACION DIRÍCÍDA SBLBCtlVÁ DB CRASAS Y ACBÍTBS OLICBRI 
DICÓS, caracterizado por i Calentar la grasa Candida en - 
presencia de un catalizador de intereaterificación a ba­
ja temperatura para lograr la distribución al azar de —  
loe radicales óvidos entre los gHe^ridos. Enfriarla a 
continuación e una velocidad de enfriamiento no superior 
a 10 grados por hora hasta la temperatura en que apare­
cen cristales. Calentar de nuevo la mezcla de gHc^ridos 
a una tenperátura inferior a la de fusión total de los — 
cristales formados. Descender la temperatura de nuevo a 
una velocidad de enfriamiento no superior a la de 10 gra 
dos por hora, hasta una temperatura superior o igual a - 
aquella en que aparecieron los primeros cristales. Manta 
nerla a esta temperatura durante un tiempo no superior a 
aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al equili 
brio. Descender la temperatura a una velocidad de enfria 
miento no superior a diez grados por hora, hasta entre 1 
y 6 grados por debajo de esta §ltima. Mantenerla a esta 
temperatura durante un tiempo no auperior a aquel en que 
la mezcla reaccionante ha llegado al equilibrio. Conti­
nuar loe descensos de temperatura segó** el esquema ante 
rior hasta la inmediata superior a aquella en la que la 
constitución gii^ridica de la mezcla no se modifica —  
con el tiempo. Desactivar el catalizador cuando aun es­
tá} la mezcla a ésta pítima temperatura. Bliminar los ja 
bones y materias extrañas que puedan haberse formado du 
rante el proceso de desactivación del catalizador.

3*. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRESTB 
RIFICACION DIRÍCÍDA SBLBCTIYA DB ORABAS Y ACBITBS OLICBRI 
DÍCÓS, caracterizado por: Calentar la grasa fundida en - 
presencia de un catalizador de iatereeterificación a ba—
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temperatura para lograr la distribución al azar de *< 
loa radicales ¡peídos entre los glicóridos. Bnfriarla a - 
continuación s una temperatura tal ^ue los cristales de 
trilicóridos tipo paros, que habrán de adicionarse como 
siembra desde fuera, permanezcan sin fundir, pero no —  
tan baja como para que se encuentre sobresaturada, tam­
bién, en glicóridoe distintos a los añadidos* Adicionar 
los gHc^ridos tipo puros. Descender luego la temperatu 
ra a una velocidad de enfriamiento no superior a los 10 
grados por hora hasta entre 1 y 6 grados por debajo de 
esta pítima. Mantenerla a esta temperatura durante un —  
tiempo no superior a aquel en que la mezcla reaccionante 
ha llegado al equilibrio. Continuar ios descensos de tem 
peratura seg^n el esquema anterior hasta la inmediata - 
superior a aquella en la que la constituci&n gliceridi- 
ca de la mezcla reaccionante no se modifica con el tiem 
po. Desactivar el catalizador cuando aun eet̂ } la mezcla 
a seta Ólti.n'a temperatura. Bliminar los jabones y mate*, 
rías extrañas que puedan haberse formado durante el pro 
ceao de desactivación.

4*. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRBSTB 
RIFICACION DIRIGIDA SBÍSCTIVÁ DBGRASAS Y ÁCBÍTBS GLICBRI 
DICOS, caracterizado por: Calentar la grasa fundida en —  
presencia de un catalizador de Ínterestarificación n baja 
temperatura para lograr la distribución al azar de los ra 
dicaies peídos entre loa glicóridos. Enfriarla a continua 
ci&n s una temperatura tal que los cristales de trigHc^- 
ridoa tipo puros, que habn&p de adicionarse como siembra 
desde fuera, permanezcan sin fundir, pero no tan baja co­
mo para que ee encuentre sobreaaturada, también, en glic?& 
ridoe tipo dietintos a los añadidos. Adicionar los crista 
les de glicápridos tipo puros. Calentar de nuevo la mezcla

de glicóridoe a una temperatura inferior a la de fusi&R -
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total de loe críateles aSadidoe. Descender la temperatura 
a cna velocidad de enfriamiento nó anperior a la de 10 gra 
dos por hora hasta ana temperatura superior o $;hal a aque­
lla en que se aZadieron loe cristales previamente formados. 
Mantenerla a esta temperatura durante un tiempo no superior 
a aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al equili­
brio. Descender luego la temperatura a una velocidad de en 
friamiento no superior a 10 grados por hora, hasta entre —
1 y 6 grados por debajo de esta pítima. Mantenerla a esta 
temperatura durante un tiempo no superior a aquel en que — 
la mezcla reaccionante ha llegado al equilibrio. Continuar 
los descensos de temperatura segAn el paso anterior hasta 
la inmediata superior a aquella en que la constitución gli 
cerAdica de la mezcla no se modifica con el tiempo. Desac­
tivar el catalizador cuando a¡§[n eet^ la mezcla a esta 
ma temperatura. Eliminar loe jabones y materias extraüas - 
que puedan haberse formado durante el proceso de desactiva 
ció** del catalizador.

5*. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTERBSTB- 
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DB CRASAS Y ÁCBITBS GLICBRI- 
DÍCÓS^ caracterizado por, calentar la grasa hasta fundir. 
Enfriarla a continuación a úna velocidad de enfriamiento — 
nunca superior a 10 grados por hora hasta la temperatura - 
en que aparecen cristales. Bn estas condiciones aZadir el 
catalizador de interesterificaciÓ** * baja temperatura. Man 
tenerla a esta temperatura durante un tiempo no superior 
a aquel en que la mezcla reaccionante ha llegado al equili 
brio. Descender de nuevo la temperatura a una velocidad — 
de enfriamiento no superior a 10 grados por hora, hasta - 
entre 1 y 6 grados por debajo de esta pítima. Mantenerla 
a esta temperatura durante un tiempo no superior a aquel 
en que la mezcla reaccionante ha llegado al equilibrio. 
Continuar loa deeceaeos de temperatura hasta la inmediata
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superior a aquella en la que la constitución glioer¡!jdica 
de la mezcla reaccionante no se modifica con el tiempo. 
Desactivar el catalizador cuando a^n eel̂ t la mezcla a es 
ta óHi"o temperatura. Bliminar los jabones y materias - 
extraSas que puedan haberse formado durante el proceso 
de desactivación del catalizador.

6*. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRBSTT3 
RIPICACION DIRIGIDA SBÍBCTIVA DB GRASAS Y ÁCBITBS GLICBRI 
DICOS, caracterizado por, calentar la grasa hasta fundir. 
Enfriarla a continuación a una velocidad de enfriamiento 
no superior a 10 grados por hora, hasta la temperatura en 
que aparecen cristales. Bn estas condiciones aZadir el — 
Catalizador de interesterificación a baja temperatura. - 
Calentar de nuevo la mezcla de gHc^ridos a una tempera­
tura inferior a la de fusió** total de los cristales for­
mados. Descender la temperatura de nuevo a una velocidad 
de enfriamiento no superior a 10 grados por hora, hasta 
una temperatura superior o igual a aquella en que apare­
cieron los primeros cristales. Mantenerla a esta temper¿ 
tura durante un tiempo no superior a aquel en que la mez 
cía reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender la 
temperatura a una velocidad de enfriamiento no superior 
a 10 grados por hora hasta entre 1 y 6 grados por deba­
jo de esta ¡^Iti"** Mantenerla a esta temperatura duran­
te un tiempo no superior a aquel en que la mezcla reac­
cionante ha llegado al equilibrio. Continuar loe desceja 
eos de temperatura se^)n el paso anterior hasta la inme 
diata superior a aquella en la que la constitución gli— 
cer^dica de la mezcla no se modifica con el tiempo. Des 
activar el catalizador cuando aun est^ la mezcla a esta 
pítima .temperatura. Bliminar los jabones y materias ex- 
traZas que puedan haberee formado durante el proceeo de 
desactivación del catalizador.285
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7*. PR0CBDIMIBNT0 PARA LA REALIZACION DB LA INTBRESTB 

RIPICÁCION DIRIGIDA SELECTIVA DB GRASAS Y ACBITBS GLICBRI 
DICOS, caracterizado por, calentar la grasa hasta fundir. 
Enfriarla a continuación a ana temperatura tal que los —  
cristales de triglicerados tipo paros, que habrgn de adi­
cionarse como siembra, desde fuera, permanezcan sin fun­
dir, pero no tan baja cómo para que se encuentren sobre- 
sqturada, también, en glic¡§ridoa distintos a ios añadidos, 

. Adicionar loe cristales de gHc^ridos tipo puros. Bn ee- 
. 3ae condiciones añadir el catalizador de interesterifica 
ció" h baja temperatura. Mantenerlo a esta temperatura - 
durante un tiempo no superior a aquel en que la mezcla - 
reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender luego - 
la temperatura a una velocidad de enfriamiento no supe­
rior a 10 grados por hora, hasta entre 1 y 6 grados por 
debajo de esta ¡dtltima. Mantenerla a seta temperatura du­
rante un tiempo no superior a aquel en que la mezcla —  
reaccionante ha llegado al equilibrio. Continuar los des 
censos de temperatura seg^n el esquema anterior hasta la 

305 inmediata superior a aquella en la que la constitución —
gliceródica de la mezcla no se modifica con el tiempo: — 
Desactivar el catalizador cuando aun est& la mezcla a es 
ta óltiM* temperatura. Eliminar los jabones y materias - 
extrañas que puedan haberse formado durante el proceso — 

310 de desactivación del catalizador.
8*. PROCBDIMIBSTO PARA LA RBALIZACION DB LA INTBRBSTB 

RIPICACION DIRIGIDA SBLBCTIVA DB GRASAS Y ÁCBÍTBS CtICBRÍ 
DÍCÓS, caracterizado por: Caleátar ia grasa hasta fundir. 
Enfriarla a continuación a una temperatura tal que loe 

315 crietalee de trigli^ridos tipo puros, que habrán de adi
cionarae como siembra, desde fuera, permandezcan sin fujg 
dir, pero no tan baja como para que se encuentre sobra- 
saturada, también, en glicgjridos distintos a los añadi­
dos. Adicionar los cristales de glict&ridoe tipo puroa. — 
Bn eetae condiciones añadir el catalizador de intereste-
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rificacjó" a baja temperatura. Calentar de nuevo la mez­
cla de glic^ridoe a una temperatura inferior a la de fu— 
ai^a total de loa glic^ridoa añadidos. Descender la tem­
peratura de nuevo a una velocidad de enfriamiento no su­
perior a la de 10 gradoe por hora haeta una temperatura 
auperior o igual a aquella en que se añadieron los crista 
les previamente formados. Mantenerla a esta temperatura 
durante un tiempo no superior a aquel en que la mezcla - 
reaccionante ha llegado al equilibrio. Descender luego - 
la temperatura a una velocidad de enfriamiento no superior 
a 10 grados por hora, hasta entre 1 y 6 grados por debajo 
de esta pítima. Mantenerla a eata temperatura durante un 
tiempo no superior a aquel en que la mezcla reaccionante 
ha llegado al equilibrio. Continuar los descensos de tem 
peratura seg^n el esquema anterior hasta la inmediata — 
superior a aquella en la que la constitución glicergjdi- 
ca de la mezcla no se modifica con el tiempo. Desacti­
var el catalizador cuando aun sotó 1* Mezcla a esta ¡§p-** 
tima temperatura. Eliminar los jabones y materias extra 
ñas que puedan haberse formado durante el proceso de —  
desactivación del catalizador.

9". PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DB LA INTBRBSTE 
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DB CRASAS Y ACBITBS GLICBRI 
DÍCÓS, caracterizado por, hacerse en las condiciones des­
critas en las reivindicaciones desde la 1 a la 8, pero —  
sin necesariamente llegar an el descenso de temperatura 
hasta la inmediata superior a aquella en la que la consti 
túci^n gliceródica de la mezcla no se modifica con el —  
tiempo.

10*. PROCEDIMIENTO PARA LA REALIZACION DE LA INTBRBSTE 
RIFICACION DIRIGIDA SELECTIVA DB CRASAS Y ACBITBS CLICBRI-
DICOS, caracterizado por, hacerse en las condiciones des-

1
critas en las reivindicaciones desde la 1 a la 9 (ambas - 
inclusive), pero añadiendo adatas un disolvente que no -
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reacciona eco el catalizador empleado, en proporción entre 
el 2 y el 20% y eRminaree el disolvente despee de desac­
tivado el catalizador.

11*. PROCBDIMIBNTO PARA LA RBALIZACION DB LA INTBRBST^ 
RIPICACION DIRÍÓIDA SBLBCTIVÁ DB GRASAS Y ACBITBS OMCBRI- 
DÍCÓS, tal y como se describé en el cuerpo de esta Memo­
ria, que consta de doce paginas escritas por una sola ca** 
ra.
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