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Se refiere esta invencidén a la refinacidn alca~

lina de los aceites glicéridos contentivos de acidos grasos
libres y otras impurezas. En los aceites glicéridos en -=-
cuestion van incluidos aceites glicéridos animales y ---
vegetales gue son normalmente sdlidos, asi como aguéllos
que son normalmente liquidos.

Los aceites glicéridos obtenidos por extraccidn
por disolvente, prensado u otros métodos, de materias pri-
mas animales o vegetales, contienen siempre una cantidad
mayor o menor de Acidos grasos libres. Antes de que estos
aceltes puedan ubilizarse en la preparacidn de productos
alimenticios, como margarina, mantecas de reposteria, —-
mayonesa y similares, han de separarse las impurezas. Se
ha convertido en préictvica habitual el reducir o extraer
estas impurezas por medio de un tratamiento en el gue el
aceite se pone en contacto con un 4lcali acuoso a tempera-
turas inferiores al punto de ebullicidn del agua y, gene-
ralmente, a la presidén atmosférica, y al Jabdén asi formado,
junto con otros productos de reaccibén de las impurezas ~-
inicialmente presentes se extrae en solucidn y se descom-
pone a continuacidén para recuperar del mismo el material
graso. Es sabido que durante la neubtralizacidn con una
solucidén alcalina, puede tener lugar un efecto combinado de
depuracidn, eliminacidén de materias gomosas y decoloracidn
parcilal, debido a que cierto nimero de sustancias inde--
seables presentes en el aceite crudo son absorbidas en el
jabdn. No obstante, en este método, se experimentan aln
considerables pérdidas de aceite neutro. Estas pérdidas son
acusadas por indeseables reacciones secundarias que se

producen durante la neutralizacién. En ocasiones se forman
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emulsiones de aceilte en agua estabilizadas por la solucién

jabonosa. Estas emulsiones pueden ser muy estables, lo qﬁe
tiene como comsecuencia que durante la separacién de lasg
dos fases pueda ser arrastrado aceite con la solucidn -
jabonosa.

En los procedimientos hasta hoy aplicados, no ha
sido posible evitar todas las pérdidas de aceite, debido a-
que, por ejemplo, al suprimir una de las causas de las pér-
didas de aceite, pueden ocurrir otras indeseables reaccioneg
secundarias, o pueden ser necesarias otras condiciones in-
deseables para el proceso. Por ende, cuando la solucién
jabonosa ha sido subsiguientemente dividida por hidrdlisis
Adcida para recuperar materia grasa, puede hallarse en el
aceite 4cido una considerable cantidad de acelte neutro,
lo que da lugar a una reduccidén en el rendimiento del acei-
te neutro. Por lo general, los aceites acidos contentivos
de un 30 a un 40 por ciento o més de aceite neutro son ain
muy usuales. Es posible recuperar aceite neutro de una cali
dad buena, a partir de la solucidn jabonosa, pero ello re-
sulta basbante caro y, por comsiguiente, no es satisfacto-
rio industrialmente.

En la literabtura existente, se han propuesto --
varios métodos para reducir las pérdidas inherentes a la
refinacidén alcalina, por ejemplo, el uso de compuestos me-~
nos alcalinos, bales como ceniza de sosa y amonio, y el
uso de centrifugas, que dan tilempos muy cortos de contacto
entre el aceite y la solucidn alcalina. Si bien estos mé-
todos propuestos dan alguna mejora, las pérdidas de aceite

siguen siendo considerables en especial cuando se refinan

aceites glicéridos que contienen predominantemente acidos
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grasos con una longitud de cadena de 16 atomos de carbono

o nmés,

En el curso de una extensa invesbtbigacidn realiza-
da con el objeto de hallar un método satisfactorioc de neu-
tralizar el aceite, en el que las pérdidas de aceite se re-
duzcan considerablemente sin necesidad de efectuar el pro-
ceso con una indebida complejidad, se ha encontrado aue el
proceso de neutralizacidén se puede regular casi completa-
mente por lo que sucede en la interfase de la capa de acei-
te. En esta interfase se producen diferencias locales en la
tensidn interfacial durante el paso de los aceibes grasos
del aceite a la fase acuosa. Estas diferencias en la ven-—
sidn interfacial origina corrientes en la proximidad in--
mediata de la interfase, que pueden ser Han violentas que
la interfase se haga inestable y se desprendan gotlfas de
aceite esponténeamente, absorbidas por la fase acuosa; esto
significa que la emulsificacidén esponbénea tiene lugar en
un grado mayor o menor. Investigando el fendémeno, se ha

hallado que las gotitas de acelte emulsionado son extrema-

~ daménte pequefias, por lo que no se deposibtan, incluso en

un campo gravitatorio muy fuerte. Estas gotitas de aceite
gse pierden, incluso si no se saponifican por la accidn del
dlcali.

Se ha descubierto que las corrientes en la proxi-
midad inmediata de la interfase y la denominada emulsifi-
cacidén esponbténea depende de las condiciones del proceso,
asi como del tipo de aceite ubtilizado, y es el principal
objeto de la presente invencidn el aportar un procedimiento
mejorado de refinado en el que se reducen considerablemen-

te las pérdidas usuales.
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En la sclicitud de patente britinica no 11861/64
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se ha descrito un método de reduccidn de pérdidas en el
refinado en el que las soluciones aceitosa y alcalina se
ponentontinuamente en contacto en un lecho de material de
guarnicidén quimicamente inerte, haciendo que cada unc de
dichos liquidos establezcan contactos fortuitos con el otro
mientras fluyen a lo largo de trayectos bortuosos a:través
de dicho lecho y separéndose subsiguientemente los liqui-
dos aceltboso y acuoso en virtud de sus diferentes gféﬁeda—
des especificas.

De esta manera, la velocidad de las corrientes
de aceite y alcalina gse reduce de manera que la emulsifi-
cacidén se minimiza y, como consecuencia, se producen pér-
didas considerablemente reducidas en la refinacidn.

Se ha hallado ahora que incluso cuando el aseite
v el liguido acuoso entran en contacto en un espacio libre
de obstrucciones, que impidieran el movimiento rectilineo
de uno u otro liquido, puede efectuarse una considerable
reduccidén en la emulsificacidén y, como consecuencia, una
valiosa disminucidén en pérdidas durante el refinado, ponien
do en conbacto ambos liguidos a una temperatura no inferior
a los 10590, pero no lo suficlentemente elevada para llevar
a una saponificacidén importante del aceite, bajo una pre-
sidén super-atmosférica, que sea lo bastante altia para im-

pedir la ebullicidn.

Por consiguilente, el presente invento aporta un
procedimiento para el refinado alcalino de un aceite gli-
cérido con un ligquido acuoso, mediante puesta en contacto
de dicho aceite con un dlcali acuoso, y extraccidén en solu-

cidn acuosa del jabdén formado, caracterizado por el hecho
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de que el aceite y el liquido acuoso entran en conbacto a

-5

una temperatura no inferior a 1052C y no lo suficientemen~
te alta para producir uns saponificacidén importante del
aceite, bajo una presidn superatmosférica suficientemente
alta para impedir la ebullicidn, en un espacio libre de
obstrucciones tales que impidan el movimiento en linea rec-—
te tanto del acelte como del liguido acuoso.

La temperatura Optima depende fundamentalmwente de
la naturaleza del acelte crude tratado, especilalmente longi
tud de cadena y proporcidn de los Acidos grasos libres pre-
dominantes, y fuerza de la solucidn alcalina ubilizada. En
general, con aceltes en los que los Acidos grasos libres
predominantes contengan por lo menos 16 atomos de carbono,
Y aceites en los que el contenido de dcidos grasos libres
sea elevado, por ejemplo 8-10 % o mis, resultan mis venta-
Jjosas temperaturas relativamente altas, por ejemplo de 1350
6 1402 a 150 &6 1602C, aun cuando incluso a temperaturas
situadas enbre 105 y 13020, por ejemplo 110 - 1202C, se
consigue alguna ventaja con tales aceites. Por otra parte,
con aceites en los que predominen Acidos de menor longitud
de cadena en el Acido graso libre, por ejemplo aceite de
coco, aceite de palma y otros aceites del grupo acido liu-
rico, han dado resultados excelentes las temperaturas de
105 a 110 6 1209, incluso cuando el conbtenido inicial de
4dcido graso libre ha llegado a ser de 8 %. No obstante, la
temperatura no deberd ser mas alta de lo necesario para ob-
tener la deseada reduccidén en pérdidas durante el refinado
¥y, en general, no se ha estimado deseable trabajar a tem-
peraturas mas altas de 160 & 1702C aproximadamente.

La presidn ha de establecerse con respecto a la
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temperatura de manera tal que se evite por completo la --—-

formacién de burbujas de vapor. De manera general, ha de -
evitarse presiones mids altas de lo necesario para conseguir

esta finalidad, especialmente cuando se ubtiliza un gas i--

| nerte para obtener la presidn tobtal deseada. A presiones —-

indebidamente altas, el consumo de tal gas tiende a ser -
prohibitivamente costoso.

El procedimiento objeto de esta invencidn .puede
llevarse a efecto de diversos modos. Asi por ejemplo, pue-—
de neutralizarse el aceite en una cémara cilindrica a pre-
sién v con agitacién, cémara provista de un fondo de forma
cénica, rocidndose el &lcali sobre el aceite. O bien, se-
gin un método descrito més recientemente, puede hacerse -
ascender el aceite en forma de pequeiias gobas, a través de
un cuerpo estatico de Alcali acuoso, en una cémars gues, de
acuerdo con la presente invencidn, se someberd a presidn
y calor adecuadamente.

Otro método ventajoso de llevar a efecto la in-
vencidn es el de aplicar a temperaturas y presiones apro-
piadamente elevadas, el método de neutralizacién descrito
en la solicitud britédnica n® 19008/63, en el gque se hacen
fluir el aceibte y la solucidn acuosa en iguales u opuestas
direcciones a través de una sucesidén de zonas de trata--
miento, por cada una de las cusles fluye el acelbe suave-
mente, horizontalmente o hacia arriba en pequeflo dngulo,
sobre la superficie de la solucidn acuosa, y la transferen—
cia entre cada una de tales zonas y la siguiente se efectla
de manera que cualquiera capa de solucidn acuosa de jabdn
que se haya formado inmediatamente por debajo de la capa

de aceite, se desplawza, para poner al aceite en conbacto
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directo con una solucidn alcalina acuosa que contiene me-
nos jabén y mAs dlcali sin reaccionar que el presente en

tal capa, evitidndose en general una mezcla importante de

las fases acuosa y aceitosa.

El procedimiento objeto de la presente invencidn
es bambién aplicable al refinado alcalino continuo de acei-~
te glicéridos con ayuda de centrifugas. El procediuiento
ijeto de la invencidn es asimismo aplicable a procedimien-
tos de refinado distinbos de la neubralizacidn, que com-
prenden tratemiento con liquidos alcalinos acuosos y que,
por ende, tienden a producir pérdidas en el refinado, de-~
bido a la emulsificacidén. Tales procedimientos incluyen
la eliminacién del mucilago en tales aceites, que todavid
contienen algunas proporciones del mismo, mediante trata-
miento con liguidos alcalinos acuosos adecuados, tales co-
mo el silicabto sbdico.

La efectividad del procedimiento objeto de este
invento es sorprendente, ya que a bemperaturas de reaccidn
més elevadas, se acelera la reaccién de saponificacidn,
cuando habrian de esperarse pérdidas en la saponificacidn,
debido a la saponificacibén en la superficie del acelite, pa-
ro aumentar répidamente sl elevarse la temperatura. Parece,
pues, que una saponificacidn directa no contribuye apre-
ciablemente a pérdidas en el refinado. La mayor pate de las
pérdidas en el refinado parecen ser ocasionadas por la --
emulsificacidén y no por la saponificacidn. 81 se produce
saponificacidn, serd generalmente en forma de saponifica-
cidén indirecta, en la superficie de las particulas de acei-
te emulsionadas, que sigue a la absorcidn espontinea de

sceite a ‘través de la inbterfase en la fase alcalina.
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El procedimiento conforme a la invencidn es de
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particular importancia para aplicacidén a tipos de aceites
que, durante la neutralizacidén hayan mostrado tendencia a
formar emulsiones, en especial emulsiones esponténeas.

La diferencia de comportamiento durante la neutra
lizacidn de los aceltes es especialmente determina@glgor el
tipo de acido graso libre predominantemente presente en el
aceite.

Se ha hallado que, en general, las pérdidas en el
refinado decrecen con la disminucidén de la longitud de ca-
dena del &dcido graso libre predominante que se halla pre-
sente en el aceite. Tiene también influencia la presencia
de enlaces quimicos no saturados, en los acidos grasos --
libres. Los aceites que contienen Acidos grasos libres con
uno o dos enlaces no saturados, presentan una menor forma-
cibén de emulsidén que los aceites que contienen acidos gra-
gsos libres predominantemente saturados. Con una mayor longi
tud de cadena de los Acidos grasos libres, las pérdidas debi
a emulsificacidn espontinea se hacen apreclablemente mayores
En particular, los aceites gque contienen 4cidos grasos li-
bres con una gran longitud de cadena, aceifes que poseen
una fuerte tendencia hacia la formacidn de emulsidn durante
el refinado, pueden neubralizarse eficazmente cuando la tem
peratura de neutralizacién se fija en bastante mas de los
1002C. Contrariamente a cuanto hubiera podido esperarse, la
pérdida durante la neutralizacibén con este tipo de aceite
se reduce congiderablemente,y ello conduce a una alta cali-
dad del producto final, cuando se neutraliza a albtas tem-
peraturas.

En general, los diversos aceltes pueden agruparse

das
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i como sigue, con arreglo a su comportamiento durante la —-
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neutralizacidn:

|
1 Aceites como el aceite de coco, al de palma y al
i de nuez Babassu, que contienen predominantemente &cidos --
grasds libres con una longitud de cadena inferior a 16 ==
ﬁ dtomos de carbono;
i Aceites como el de palma, grasas y aceites endu-
t recidos, manteca de cacao, sebo de borneo, manteca dé Tilipe
I tocino y sebo, que conftienen predominantemente &cidos --
grasos libres con una longitud de cadena de 16 Atomos de
ﬂ carbono o mis, conbteniendo una cantidad susbancial de aci~-
dos grasos saturados,

M

Aceites vegetales, como el aceite de semilla de
i algoddén, aceite de soja, aceite de cacahuete, aceite de
ﬁ oliva, aceite de girasol, aceite de alazor, aceite de sése-
| mo, acelbe de linaza, aceite de colza, y aceite de mostaza,
ique contienen predominantemente Acidos grasos de una longiw
i tud de cadena de 16 Atomos de carbono y mas, conteniendo
enlaces no saturados.

Especialmente los aceites de la segundahsi como
de la tercera clases dan origen a muchas dificultades du-~
rante el refinado, como arriba se indica, debido a la emul-

sificacidén espontinea. Es sabido que muchos aceites pueden

considerarse en una posicidn intermedia, en especial entre
las dos clases de aceltes mencionadas en (ltimo lugar.
| La presidn superatmosférica puede deberse simple-

mente a la presidén del vapor del liguido acuoso o puede ser

conferida por un gas inerte como el nitrdgeno, de modo que

;la presibén total se halla muy por encima de la presidén del
f

it

;
i

.
-y .
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vapor saburado del agua, a la presibén de btratamiento. La
presidén total, suma de la presidn de vapor y de la presidn
del gas inerte se halla por lo general comprendida entre 1
y 10 atmbésferas, especialmente 3 - 5 atmésferas, segin sea
la temperatura del proceso.

El uso de soluciones alcalinas mas concentradas,
por ejemplo superiores a 0,3, es de imporbtancia, pa¢ticu-
larmente dado el grado de calor necesario, més peqﬁéﬁb pa-~
ra el caldeo de la solucidn alcalina acuosa. Se ha observa-
do que cuando se intensifica la concentracidén de &lcali de,
por ejemplo O,lN a 0,4N, se requiere un aumento de tempera-
tura de aproximadamente 2020 por encima de las vemperaturas
que se ubilizan regularmente en el refinado con una solu~-
cibén alcalina de 0,1N, para reducir las pérdidas en el re-
finado &l nivel de la sosa clustica mas diluida. Por con-
siguliente, cuando se opera a una temperatura relativamente
elevada, se obtiene una pérdida baja en el refinado con
respecto a Alcalis mds diluidos, y se alcanza una economia
en calor acusadamente mis elevada.

En el procedimiento segin se plantea,puede utili-
zarse carbonato gddico acuoso. Esta clase de reactivo alca~-
lino, sin embargo, da lugar generalmente a una fuerte emul
sificacidén espontinea. Esta emulsidén més fuerte de carbonatb
en la proporcidn respecto al hidrdéxido sdédico puede con~
trarrestarse por un aumento de la temperatura durante el
refinado, con respecto a la temperatura aplicada cuando se
usa hidréxido de sodio. Generalmente, son adecuadas las
solucimes de carbonato sbédico de 0,05 a 2,0 de grado molar.

81 la reaccién se lleva a efecto utilizando una

temperatura aproximadamente 252C mas alba que la usual --
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utilizando hidrdéxido sdédico, el efecto perjudicial del car—
bonato sdédico puede vencerse complebamente y se obbtienen -
las mismas bajas pérdidas en el refinado que utilizando
hidrdéxido sbdico.

Es sabido que el refinado de los aceites glicéri-
dos que contienen una proporcidn relativamente alta d= Aci-
dos grasos libres, por ejemplo de 1 a 5% y superior, halla
con frecuencia muchas dificultades., Tales tipos de aggites
dan lugar a una fuerte emulsificacidén esponténea, ocasionan
do pérdidas de aceites relativamente elevadas. El procedi-
miento objeto del invento es efectivo para esta clase de
aceite en el hecho de que cuando se lleva a efecto la ——
operacidn de refinado a temperaturas marcadamente superio--

res a 1002C, las pérdidas en el refinado se ralicen fuertement

¥ son comparables a las que se obtienen cunando se refinan

aceites de igual clase gque tengan un contenido muy inferior

de 4cido graso libre. En general, la temperatura durante
el refinado de los aceites con un contenido de acido graso
libre marcadamente superior a un 1 % ha de ser de aproxi-
madamente 25°2C mAs alta para obbener pérdidas méis bajas en
el refinado de las que se obbtienen con aceites glicéridos
que tenganfin contenido de &cido graso libre inferior al

1 %.

Cuando han de tratarse aceites contentivos de
cantidades relativamente altas de acidos grasos libres, Te-
sulba conveniente reducir el contenidc inicial de Acidos
grasos libres mezclando el acelte crudo antes de la neu-
tralizacién con un aceite, preferentemente de la mismag -
clase, que contenga una cantidad relabivamente baja de —=

dcidos grasos libres. Tal aceite puede ser incluso un --—

1]
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aceite que ya haya sido sometido a refinado alcalino, ya

que, sorprendentemente, las pérdidas dinales de refinado

son sensiblemente inferiores que la suma de pémiidas en el
refinado cuando se bratan ambos aceites por separado.

A) llevar a cabo el procedimiento de refinado en
forma continua, resulta ventajoso realimentar cont}gqgmen—
te una proporcidén del aceite refinado, después de hab?r
sido separado el mismo de la solucidén jabonosa, eﬁ'iaf~—
corriente de aceife crudo que entra en el espacio en el
que se efectla el refinado. Esta proporcidén depende de la
clase de aceite crudo a tratar de la cantidad y del tipo
de los Acidos grasos libres presentes en el aceite crudo,
asi como de las deméds condiciones del proceso, como la con
centracidn alcalina y, como ya se ha expuesto, la deter-
minaciédn de la temperatura conforme a la invencidn.

Se obtienen buenos resultados cuando la propor-
cibn es tal que el contenido de &cidos grasos libres del
acelbe que entra em contacto con la solucidn alcalina --
acuésa se reduce en tal exbensidén que el contenido jabono-
80 del aceite refinado no sobrepasa a aproximadamente 0,1 %
en peso.

La clase de é4cido graso libre presente en el
aceite crudo depende en alto grado de la estructura glicé-
rida del aceite, ya que estos acidos grasos son, en gran
proporcidn, productos de degradacién de los triglicéridos
presentes en el acelte. Como queda indicado mAs arriba,
los acidos grasos del aceite pueden en general diferenciar-
se en acidos contentivos de larga cadena carbdénica y &ci-

dos contentivos de una cadena carbdnica relativamente —-

corta.
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Las pérdidas relativamente altas en el refinado

de aceites glicéridos que contengan acidos grasos libres
de larga cadena pueden reducirse con eficacia al nivel de,
por ejemplo, el aceite de coco, si se establece una tem-
peratura en el proceso de refinado que sea de aproximadaw-
mente 409C superior a la utilizada normalmente. Lios &cidos
grasos libres de cadena larga dan lugar a mis albtas pér-
didas en el refinado cuando se usan concentraciones més
altas de &lcalis que los &cidos grasos libres de cadena
corta, de modo que el uso de soluciones alcalinas ms acu-
gadas lleva consigo un mayor aumente de temperatura ﬁara
contrarrestar los efectos perjudiciales, En estos casos,
serd necesario que la mayor btemperatura permisible sea de
160 a 1702C, temperatura esta 0Ultima a la cual el grado de
la reaccidn de hidrblisis se hace suficientemente fuerte
y compite con la pérdida reducida debido a evitarse la
emulsificacidén esponténea. Si se refina sebo, contentivo
de un 5 % de &cidos grasos libres compuestos por aprpxima-
damente 50 % de Acidos grasos saturados Cig @ Cqgy 7 50 %
de &cidos grasos no satburados Cigs en una cémara, con agi--
tacidn, a 902C, la pérdida de aceite asciende a 1 kg, de
aceite por kg de Acido graso extraido. A una temperatura
de 1402C, sin embargo, bajo las mismas condiciones de re~
accidn, la pérdida de aceibe asciende a 0,4 kg de aceite
por kg de Acido graso extraido.

En la neubtralizacidén, pueden aplicarse sales
sbédicas, neutras, especialmente cloruro de sbédio , por
ejemplo en una cantidad de 0,3 a 3 %, y especialmente de O,
a 2 %, disueltas en la solucidén alcalina, para promover la

separacidn de la fase de aceite y la solucidn de jabdn.

T
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No obstante, se observé gue la sal promueve también la

emulsificacién esponbénea y el aceite asi emulsionadoc no
puede ya separarse de la sal, ya que la influencia de la
sal no se extiende al aceite espontaneamente emulsionado,
que se pierde. El efecto perjudicial de la sal a este --
respecto puede reducirse mediante una temperatura mis ele-
vada de neutralizacidén, para reducir la emulsificacién
espontinea. Asl la ventaja de la sal en la separacién del
aceite y de la fase acuosa se mantiene atn sin que.ée pro-
duzca el efecto perturbador de un aumento de la emulsifi-
cacidn espontinea. Si, por ejemplo, se trata aceite de
alazor contentivo de un 3 % de Acidos grasos libres, con
una solucidén alcalina de 0,1N a 60°C, el factor de refina-
do es de 1,15. Si bajo iguales condiciones se trata aceite
de alazgor con lejia O,1N que contenga 2 % de sal, a una
temperstura superior a los 1002C, la pérdida en el refina-
do sera del mismo nivel.

E1l procedimiento objeto de esta invencidbén es es-
pecialmente aplicable a aceites tales como el aceite de
sojd, el aceite de colza, el aceite de semilla de algoddnm,
el aceite de linaza y el aceite de cacahuebe, que suelen
contener una proporcidén relativamente alta de mucilago.
Este mucilago se extrae normalmente mediante una operacidn
de limpieza, por ejemplo tratando el aceite crudo con agua
caliente para hidratar los fosfdtidos y precipitarlos. No
obstante, este bratamiento no extrae todos los fosfatidos,
vy asi por ejemplo en el caso del aceite de soja, un 0,3 %
aproximadamente en peso del fosfatido se hallypresente, por
lo com@n. Durante la neutralizacién, se extrae la mayor

parte del mucilago restante, pero por lo general, subsiste
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la suficiente cantidad de mucilago en el aceibe para gque
sea necesaria un posterior desmucilagado, sl es que se
desean aceites muy puros.

Una ventaja del presente invenbto es.la de que
puede evitarse una posterior fase de desmuclilagado si se
mezcla el aceite contentivo de mucilago con un dcido -
acuoso, preferentemente &cido clorhidrico de 1 a 5 N en
una cantidad de 1 a 5 % del peso del aceite, y esta mez-
cla, sin extraccion del écido, es sometida a neutraliza-
cidn mediante el contacto de la mezcla con un agente al-
calino bajo las condiciones que caracterizan el proceso
de la presente invencidén. Cuando se aplica este traﬁéﬁien~
to previo por Acido, es particularmente deseable efécfuar
la subsiguiente neutralizacidn conforme a la presenta in-
vencibén en un espacio totalmente libre de obstrucciones.

Ilustraremos a conbinuacidén la invencidn con los
siguientes ejemplos.

Ejemplo 1
Para ilustrar la reduccidn en las pérdidas du-

rante el refinado gque se obtlenen manteniendo las tempera-

tratd un sebo que posela un contenido de &cido graso libre
de 4,9 %, a una temperatura de 90°C, y a continuacidén se
tratd otro volumen del mismo aceite, a 1302C,

A una temperatura de 902C se desacidificd sebo
erudo (contenido de &cido graso libre: 4,9 %) en una -
chmara cilindrica con agitbacidbdn, provista de un fondo —=
cbénico, con una solucidn alcalina de 0,8N en un exceso de
10-%. sobre la cantlidad tedrica requerida. EL aceite fue

tratado a continuacidén con un 15 por ciento en volumen de
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solucién de lejia diluida de 0,2N, seguido de 3 tratamien-

tos de lavado con sgua en una proporcidén de 10 % basada en
la cantidad de aceite. Los resultados fueron:

contenido final de 4cido graso libre: 0,1 %

contenido final de jabén: 0,15 %, y

factor de neutralizacidén: 1,8, que corresponde

a una pérdida de aceite neutro de 0,8 kg for
kg de &cido graso extraido.

Se tratd después una cantidad similar de sebo,
en el mismo aparato, a una temperatura de 1302C y una pre-
sibn de 4 atmbésferas (nitrégeno junbo con vapor de agua).

Después de la neubralizacidn, se obbtuvieron un
contenido final de 4cido graso libre de 0,07 %, un factor
de neutralizacidén de 1,4, correspondiente a una péxdida de
aceite de 0,4 kg por kg de &acido graso extraido, y un con-
tenido de jabdn de 0,1 %, con lo que no fue necesario nin-
gin otro tratamiento de lavado. Por el descenso del factor

de neutralizacibén, puede verse gue la pérdida de aceite

- neutro descenid en 50 %.

Ejemplo 2
Una cantidad de 16 kg de aceite crudo de alazor

fue neutralizada en el mismo aparato que se utilizé en el
Ejemplo 1 a una temperatura de 9092C con una solucidén alca-
lina de 0,8N. Después se precisbé un post-tratamiento con
una solucidén de lejia 0,2N seguido de 3 lavados con agua
para extraer el jabdém que se formd por neutralizacidn.

El factor de neutralizacibn fue 1,6, con lo gque
se perdié 0,6 kg de aceite neutro por cada kg de acelte
graso exbtraido.

Cuando se trataron en el mismo equipo otros 16 kg
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con la misma solucidén alcalina, a una temperatura de 1252C

v una presidén de 4 atmbsferas, no fue necesario ningin tra-
tamiento de lavado con agua para exbraer el jabdn. .

] contenido final de &cido graso libre en este
caso fue de 0,05 %, el contenido de jabdn de 0,05 % y el
factor de neubralizacidn de 1,2, correspondiendo a una
pérdida de aceite de 0,2 kg por kg de &cido graso extraido,
es decir, que la pérdida de aceite neutro disminuyd de
0,6 kg por kg de &cidos grasos extraldos, a 0,2 kg.

Ejemplo 3

Guando se comparan las pérdidas por neutraliza-
cibn al utilizar una ceniza de sosa y una solucidn @6~
lejia respectivamente, puede comprobarse que a la miéﬁa
temperatura y bajo las mismas condiciones, el tratamiento
con lejia da por resultado pérdidas considerablements in-
feriores en el refinado, que con el tratamiento por ceniza

de sosa. Utilizando una temperatura més alta en el trata-

miento con ceniza de sosa, pueden obtenerse resultados

completamente comparables. Un sebo que presentaba un con-
tenido de &cido graso libre de 4,5 % fue neutralizado en
una columna provista de placas-gula dispuestas en zigzag,
segln descrito en nuestra solicitud briténica n® 19.008/63.

El aparato se componia de 36 placas-guia monta- |
das en zigzag, de una longitudfe 18 cm y un ancho de 5 cm
colocadas en pendiente de 52, en un alojamiento de ﬁna -
longitud de 18 cm, un ancho de 5 cm y una altura de 100 cm.
En cada placa se montd un tubo, en un orificio de 0,9 cm
de didmetro en el centro de cada placa, a una distancla de
1 cm del extremo de la placa. El tubo estaba destinado a

hacer ascender la solucidn alcalina a través de la capa de
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acelite hasta la placa colocada debajo. En este aparato se

neutralizd un volumen de sebo que tenia un conterndo de
4dcido graso libre de 4,5 %, a 1102C con una solucidn alca-
lina 0,1N, con un exceso del 25 % de la cantidad tedrica
requerida, y no se precisaron en absolubto tratamientos de
lavado. Los resulbados fueron: contenido de jabdén: 0,02 %,
contenido final de &cido graso libre: 0,3 %, factor de neuw
tralizacidn: 1,05. Con una solucidbén de ceniza de sosa de
grado molar 0,1, se obtuvieron un contenido de jabdn de 0,1
%, un contenido final de dcido graso lile de 0,6 %y un
factor de neutralizacién de 1,3, bajo idénticas condiciones

No obstante, cuando se llevd a efecto el trata-
miento con ceniza de soga a una btemperatura de 14020, se
obtuvieron un contenido final de &cido graso libre de 0,4 %
y un factor de neutralizacidén de 1,05.

Ejemplo &4

La influencia perjudicial de una alta concentra-
cibén de sosa calstica en la neutralizacidén puede compensar-
se elevando la temperatura durante la neutralizacidn, Esto
puede demostrarse por la neutralizacidén del sebo a 952C,
de un contenido de dcido graso libre de 4,5 %, con una solu
cibén de sosa calistica 0,1N (25 % en exceso de la cantidad
tebrica necesaria) en el mismo aparato descrito en el Ejem—
plo 3, y por comparacidén de este resultado con un trata-
miento similar pero ubilizando una solucidn de sosa cals-
tica mas fuerte.

El factor de neutralizacidn fue de 1,10 y cuando
se neubtralizd bajo las mismas condiciones con una solu-
cidén de sosgtalistica 0,4N, se obtuvo un factor de neutra-

lizacidén de 1,45, Se requirid una temperatura de 140°C en
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i la neutralizacion del sebo con solucidén de sosa calstica

0,4 para obtener un factor de neutralizacidén igual al co-
i rrespondiente a la utilizacién de solucidn de sosa calstica
| 0,1,
. Ejemplo 5
Se neutralizaron tres tandas de sebo utilizando
una solucidn de sosa caustica 0,1N contentiva de 1% de
cloruro sbdico en el aparato conforme al Ejemplo 3, poseng’
i do la primera un contenido de &cido graso libre de 1 %, ¥
las dos (fbimas un contenido de 4cido graso libre de 5,0 %.
Las pruebas efectuadas con el sebo con bajo y con alto con-
tenido de &cido graso libre, mostraron que el factor de
neutralizacidn en el Gltimo caso era considerablemente mas
alto. Al neutralizar el sebo con un alto contenido de aci-
do graso libre, bajo iguales condiciones, excepto que la
temperatura durante la neutralizacidn fue de 20°2C mis alta,
se obtuvo un factor de neutralizacidn igual al que se ob-
tuvo al neutralizar un sebo con bajo conbtenido de &cido

graso libre.

: Los resultados fueron los sigulentes:

Temperatura Contenido de &cido graso Factor de
; libre neutralizacion
952 1,0 % 1,35
952 5,0 % 1,6
§ 1152 5,0 % 1,35
, Ejemplo 6

ﬂ La influencia de la presencia de sal en la neu~
g tralizacién del sebo (contenido de &cido graso libre 5 %)
ﬁ puede demostrarse por medio de 3 pruebas llevadas a efecto

en el aparato descrito en el Ejemplo 3.
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De los resultados registrados puede deducirse
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que la presencia de sal aumentd considerablemente la pér-
dida en la neutralizacidén cuando se tratd el sebo a una
temperatura de 952 C. Cuando se llevbé a efecto el trata-
miento a una temperatura de 1302C desaparecid el efecto
desfavorable de la adicidn de sal.

Los resultados fueron los siguientes:

Temperatura Alcali Factor de neutralizacidén
950 0,1N 1,2
950 0,1N con 1% de sal 1,6
1302 0,1N con 1% de sal 1,2
Ejemplo 7

Para obtener los mismos resultados para la neu-
tralizacidén de alazor y de sebo que los que fueron obieni-
dos bajo condiciones similares en la neutralizacidén de
aceite de coco, hubo de establecerse la temperabtura del
trataniento de neutralizacién sustancialmente mis alta. El
aparato utilizado fué el mismo que se ha descrito en el
Ejemplo 3.

Los resultados de los ensayos fueron los siguien-

tes:
Aceite Temperatura Conten. &cido Alcali Factor de neu-
graso libre en tralizacidén
e, equiv./ke.
coco 952C 0,17 0,1§ con 1% sal 1,1
sebo " " L 1,6
alezor " u " 1,25
sebo 1408¢ n " 1,1
alazor 1202C " " 1,1
Ejemplo 8

Este Ejemplo ilustre la neutralizacion llevada a
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cabo conforme a la invencidn en un espacio de total des-

obstruccidén. En una columna de acero inoxidable, de una
altura de 160 cm. y un didmetro de 10 cm., y con fondo
cébnico, se neubralizd un sebo. Se cerrd la columna a la
atmdsfera y se efectud la neutralizacidn bajo una presién
de unas 5 atm., componiédndose la atmdsfera de nitrdgeno
saturado con vapor de agua. El aceite y la solucidnr alca-
lina fluyeron a conta corriente, introduciéndose el aceite
por el fondo y fluyendo hacia arriba desde numerosas ?e-
queilas aberturas, para formar la fase dispersada, y fiu-
yendo la solucidn alcalina hacia abajo. La solucidén jabo-
nosa formada fue retirada continvamente desde el fondo,
bajo la admisibén del aceite. La solucidén alcalina presenta-
ba una concentracidén de 0,3N y estaba presente en mas de
un 25 %. La temperatura durante la neubralizacidén se man-
tuve a 1409C. La cantidad de aceife utilizado fue de 4
ton/m2/h. EL contenido inicial de &cido graso libre fue de
5,62%. E1 aceite neutralizado tenia un contenido de acido
graso libre de 0,15 %, y un contenido de jabdn de 0,08 %.
El factor de neutralizacidn se estimd en 1,16.

En resumen, la Patente de Invencidn que se soli-~
cita recaerd sobre las sigulentes:

~ REIVINDICACIONES -~

1. Procedimiento para el refinado alcalino de un
aceite glicérido con un liquido acuoso mediante puesta en
contacto de dicho aceite con un &dlcali acuoso y extraccidn
en solucidén acuosa del jebdn formado, caracterizade por el
hecho de que el aceite y el liquido acuoso entran en con-

tacto a una temperatura no inferior a 1058C y no suficien-

temente alta para conducir a una saponificacidén importante
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cientemente elevada para impedir la ebullicidn, en un es-
pacio libre de obstrucciones que pudieran impedir el movi-
miento en linea recta tanbo del aceite como del ligquido
acuoso.,

2. Procedimiento segln la reivindicacidén 1, en
el que el aceite y el liquido acuoso son puestos cohfinua—
mente en contacto en un espacio carente por completo de
obstrucciones.

3. Procedimiento seghn la reivindicacidén 2, en el
que el aceibe fluye hacia arriba y el liquido acuoso fluye
hacia abajo a través de dicho espacio.

4, Procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que el aceite y la solucidn acuosa son obligados a fluir
en direcclones iguales u opuesbtbas a través de una sucesidn
de zonas de tratamiento en cada una de las cuales el acei-
te fluye suavemente, horizontalmente o hacia arriba, for-
mando un angulo peguefio, sobre la superficie de la solu-
cibén acuoga, realizdndose la transferencia entre cada una
de tales zonas y la siguiente de modo tal que cualquier
capa de solucidn acuosa de jabdén que se haya formado in-
mediatemente por debajo de la capa de aceibe, se desplace
para poner el aceibte en contacto directo con la solucidn
alcalina acuosa contentiva de menos jabdén y mds &lcali no
reaccionado que el presente en tal capa, evitlndose en
general toda mezcla sustancial de las fases acuosas y acei-
tosa.

5. Procedimiento segin la reivindicacidbn 4, en
el gque las corrientes de aceite y acuosa fluyen en la mis-

ma direccidn.
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6. Procedimiento segfin cualquiera de las reivin-

. dicaciones 1 a 5, en el que parte del aceite refinado es
I
! continuamente realimentado en la corriente de aceite crudo

que entra en el espacio en el que se efectiia el refinado,
siendo tal la proporcidn de realimentacidn que reduzca el
contenido de 4cido graso libre en el aceite que entra en
contacto con la solucidn acuosa, en tal grado que el con-
ﬁ tenido de jabdén del aceite refinado no es superior a 0,1 %
en peso.

7. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, en
el que se neutraliza el aceite con el liquido alcalino
acuoso estableciendo el contacto entre ambos, al tiempo
que se agitan y extrayéndose el jabdén formado mediante
decantacidn o centrifugado.

8. Procedimiento segin cualguiera de las rei-—
fvindicaciones la?, enel que el liquido acuoso es una
solucidn acuosa de sosa caustica de normalidad 0,05-2,0.

9. Procedimiento segin cualquiera de las rei--

ivindicaciones 1 a 7, en el que el liguido acuoso es una

i

i

solucidn de carbonato sbédico de un grado molar 0,05-2,
E 10. Procedimiento segin cualquiera de las rei--
%vindicaciones 1 a9, en el que la solucidn alcalina con=-
” tiene 0,3-3 % de su peso de una sal sédica neutra.

11. Procedimiento segin la reivindicacién 10,
en el que la sal es cloruro sddico.

12. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre
el gue ha de recaer la Patente de Invencidn que se soli-
cita: "PROCEDIMIENTO PARA EL REFINADO ATCALINO DE UN
ACEITE GLICERIDO","

i . e -
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Todo tal y conforme gueda descrito y reivindi-

cado en la presente memoria descriptiva que consta de
veinticinco phginas mecanografiadas.

Madrid, 18 de marzo 1.966

BERNARDO UNGRIA
D.p.

fdo. (J Pedraza)
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