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Esta solicitud se refiere a un procedimiento continuo -

pars la neutralizacidn de aceites glicéridos u otros derivaw
dos funcionales de 4cidos grasos, que contengan pequeflas
cantidades de acidos grasos libres y otras impurezas. La oll
minacidﬁ de los &cidos grasos libres y otras lapurezas por
trataniento de lbs aceites glicéridos con una solucidén alce~
lina es un proceso bien conocido. Este método, sin embargo,
implica pérdidas de aceite neuwtro producidas principaluente
por la formacién de emulsiones indeseables. Esto puede ser
demostrado cuando el producto jabonoso que se obitlene des~
pués del proceso de neutralizacién se escinde por acidula—
cidén. En la mayor parte de los casos se encuentra en el acel
e écido:una céntidad conglderable de acelite neutro, siendo
todavia bastante usuales cantidades del 30 al 40 % o mds de
acelite neutro en el aceite dcido. Es posible recuperar el
aceite neutro de la solucidén jabonosa, pero se trata de un
procedimiento bastante cogtoso y por lo tanto poco satisfaé-
Torio industrialments.

Se sabe realizar la neutralizacién de forma continua
con gyuda de centrifugas, dando tiempos de contacto muy cor-
tos entre el aceite y la solucidn alcalina. Sin embargo, las
pérdidas de acelte son todavia considerables y el empleo de
centrifugas es bastante costoso y requiere un entretenimien-
to cuidadoso. Ademds, el efecto del proceso de neutraliza-
cién depende del tipo de aceite glicérido. Si un aceite gli-~
cérido que contiene predominantemente dcidos grasos con una
longitud de cadena de 16 &dtomos de carbono o nas, siendo sa~
turados la mayor parte, se somete a neutralizacidén, existe
uﬁa gran tendencia a la formacidn-de emulsiones. Esta emulsi?

ficacién va siempre acompafiada de elevadas pérdidas de reli-
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gitud de cadena es de 16 4tomos de carbono o mds y para acei-

me de preparacién o a alguna otra cmusa,contengan 4cildos car
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-naciéne. Egtos éceites glicéridos son por ejemplo sebo, acei~
te de cacahuét, etc, asi obmo aceites parcial o totalmente
hidrogenados, que aungue en la mayor parte de los casos sola-
pente contienen pegquefias cantidades de 4cidos grasos libres,
dan lugar a pérdidas por refinacién relativamente elevadas
durante la neutralizacidén.

Un objeto principal del presente invénto es proporcio=
nar un procedimiento continuo de neutralizacién en el cual
ge reducen considerablemente las habituales pérdidas por re-
finacién y donde no se hace uso de eguipos costosose. Este

procedimiento es especialmente adecuado para aceifes glicé-

tes glicéridos parcial o totalmente endurecidos.
También es aplicable a derivados funcionales de &ci-

dos grasos distintos de los glicéridos. que,debido a la for-

boxilicos libres, especialmente 4cidos grasos.

De acuerdo con la invencidén, los aceltes glicéridos,
especialmente los del tipo especificad9 u otros derivados
funcionales de &cidos grasos, se tratan en forme continua rea
lizando instantdnesmente la neutralizacién de los &4cidos gra-
508 libreg mediante el mezclado rdpido del aceite glicérido
y w liquido alcalino que contenga un exceso de dlcali rela-
tivauente pequefio, seguido inmediatamente de lavado de la
mezcla, en contracorriente o en paralelo, en una columna de
relleno con un liquido acuoso adecuado. E1l liquido de lavédo
acuoso debe ser capaz de disolver el jabdén gin afectar adver-
gamente a este Wltimo o al aceite y de romper cualquier emul-

sién que se haya formadoe. Se ha hallado que son muy adecuadas
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- las soluciones acuosas diluidas de electrolitos neutros T
exentos de toxicidad ¢ sabor. Ia mezcla se realiza poniendo
en contacto los liquidos intensive y répidamente en un dis-
positivo mezclador, a temperaturas de hasta 100°C. Aunque
sienpre acompafia al proceso de neutraligacidn clerta forma-
cién de emulsidn; ghora se ha encontrado que mezclando rdpi
da e instantdineaments los materiales y a continuacidén rom-
plendo inmediatamente la emulsién en una columna de relle-
no, de acuerdo con el presente invento, las pérdidas de acel
te poxr saponificacidn se reducen mucho o se evitan. Es con-
veniente que la columna de relleno esté llena inicialmente
con el liguido de lavado acuoso, que de preferencia contie-
ne un aditivo para provocar la ruptura de cuslquier emul-
giéne. ELl dlcall se utilize en un exceso del 10 al 20 % apro-
xinadamente sobre la cantidad estequiométrica requsrida pa-
ra neutralizar los 4cidos grasos libres con objeto de evi-
tar la formeeidn de jabones deidos.

Ta mezcla resultante de la neutralizacién (grasa,. 41~
cali consumido y jabdn) se introduce a alguna distancia so=-
bre la parte inferior de la columna y se hace circular en
contracérriente o en paralelo con el liguido acuoso, duran-
te cuyo procéso cada uno de los liquidos se pone en contac—
to al azar con el otro mientras fluye a lo largo de trayec-
torias tortuosas & travéds del lecho de relleno en dicha co-
lumna, después de lo cual el aqeite y los 1iquidosbacuosos
se separan en virtud de su peso especifico diferente. E1 .
aceibe neutro coalesce y se saca en la parte superior de la

columne, por ejemplo mediante un rebosadero, mientras que la

solucidn acuosa que contiene el jabdén se saca por la parte

inferior de la columna. El lecho estéd formado por capas de

b e e
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L material de relleno quimicamente inerte, preferiblemente de|

la misma forma, apiladas una sobre otra. Puede utilizarse ma-
terial de relleno en forma de perlas, silletas, anillos o
similares. Las dimengiones del material de relleno tienen
que ser elegidas teniendo en cuenta las dimensiones de la
columna y con la debida consideracién a las condiciones del
proceso. En general, cuando ge utilizan perlas, el didmetro
del material de relleno puede estar cqmprendido entre 5 y

50 mm, particularmente entre 10 y 25 mm. Es importante que
exista suficlente espacio libre en el lecho para que la meze
cla y la solucién acuosa lo atraviese. El espacio libre es
diferente pera cada tipo de relleno. Asi, para perlas puede
calcularse que el espacio libre es del 40 al 45 %, mientras
que para las silletas el espacio libre es alrededor del 70-
80 %. En genersl, puede establecerse que el espacio libre en
el lecho de material de rellenc debe estar comprendido entre
el 30 y el 95 % para obtener buenos resultados. Ia altura
del lecho depende de las condiciones de +trabajo, pero, por

e jemplo, son posibles alturas comprendidas entre 10 y 200
cme En general, la forma en que la mezcla se divide al en-
trar en ol lecho de materigl de relleno no es muy criticg,
con tal de que ls mezcla se extienda bien sobre toda la sec—
cidn transversal del lecho. Log elementos de relleno estén
hechbs adecuadamente de un material inerte, tal como vidrio,
cerdmica, preferiblemente vidriada, un metal como acero ing
xidable que no afecta al aceits neutro, o un pléstico como
polietileno. Si se desea, los elementos de relleno pueden
hacerse de sustancias lipéfilas o con sus superficies con-

vertidas en lipéfilas.

El 1liquido de lavado acuoso'puede circular en conira-




.10

15

20

25

30

—corriente o en paralelo con el aceite y el dlcali, dando bue
nos resultados ambos tipos. Aungque en general se prefiere -
llevar a cabo el proceso de tal forma que la columna esté
llena inicialmente del liquido de lavado acuoso, no se ex-—
cluye la posibilidad de iniciar el proceso con la columna
llena inicialmente de la mezcla que conbtiene el aceite. En
el Gltimo caso, cuando la columna estid llena con estd mez-
cla, el proceso se inicia introduciendo el liquido de lavado
sobre la parte superior del material de relleno.

El procedimiento de la invencidn es también aplicable
a soluciones de aceites a neutralizar en hidrocarburos u -
otros dis&lventes. Estas soluciones son conocidas como mis
celas y son el resultado de la extraccidn de semillas oleo
5as con un disoivente, tal como hexano. Si se tratan otros
derivados de acidos grasos en lugar de los glicéridos, co-
mo por ejemplo los ésteres de alcoholes distintos del gli-
cerbl, las amidas o los nitrilos, incluso puede ser aconsg’
jable mezclar el producto a neutralizar con un disolvente -
adecuado, en particular cuando es demasiado pequeifla la di-
ferencia entre la densidad de la solucién acuosa ¥y la den~-
sidad de los derivados funcionales de los acidos grasos. -
n este'caso, se puede albterar la densidad de los derivados
funclonales mezclindolos con una cantidad adecuada de un di
solvente como benceno, acetona; hexano y otros hidrocarburos
asi como con hidrocarburos clorados. En estos casos, las -
temperaturas durante la neutralizacidén se eligen tenien en
cuenta el punto de ebullicién del disolvente presente. Por
ejemplo, cuando se utiliza hexano, la temperatura elegida
no serd superior a 509C,

Es ventajoso utilizar como 4lcali hidréxido sédico, pe
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-ro ‘también pueden emplearse otros agentes alcalinos. Ia con -

centracidén de la solucidn alcalina se elige de acuerdo con
las condiciones del proceso, pero se ha observado que en la
colunna descrita pueden romperse incluso las emulsiones esta
Yles. Se ha hallado que las concentraciones méds adecuadas se
encuentran en el intervalo de 0,3-1,0 Ne Puede ser util se~
parar previamente las sustancias sélidas y gaseosas presen-
tes en el aceite crudo o en la solucidn alcalina, tal como el
aire ocluido o disuelto o las impurezas que flotan en el
acelte. Egto puede hacerse filtrando y desgasificando el
aceite crudo asi como el dlcali antes de mezclarlos. La mez—
cla que contiene el aceite, que puede ger considerada como
unea emulsidn,es separada facilmente por la solucidn de electirg
lito en la instalacién, de forma que el aceite neutro coales
ce en el espacio superior de la columna y se saca. La separa
cidén del jabén del aceite tiene lugar sin ningune dificultad
puesto que el proceso, & diferencia de. la neutralizacidn, es
puramente fisico. EL procedimiento puede hacerse mds eficasz
trabajando en condiciones tales que las miselas de jabdén es-
tén.divididés lo nds finamente @osibie, 10 que depende por
ejemplo de la concentracidén de la lejias.

Aungue habitualmente se ubiliza cloruro sédico como eleg
trolito en el liquido de lavado acuoso, pueden emplearse
otros electroli%qs como, por ejemplo, sulfato gbdico y fosfa
to monosédicos La concentracién de electrolito debe estar
comprendida preferiblemente entre 0,05 y 1,5 % para obtener
buenos resultados.

La velocidad de produccidén del aceite estd limitada por
el sistema de bombeo y por el peso especifico y el grado de

divisién del jabén, pbrq&e el coitenido Qn,jabdn’aumentaria
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El liquido de lavado acuoso puede contener sustanciaa disuel
tas, ademds de los electrolitos, para favorecer la ruptura

_de emulsiones en la mezcla que contiene la grasa. Tales sus
fancias son alcoholes solubles en agua, por ejemplo etanol,
propanol, alcohol butilico terciario, glicerol, glicol y si-
milares. Tambidn pueden usarse mezclas de electrolitos y al-
coholess La concentracidn se elige generalmente de tal forma
que la diferencia de densidades entre la mezcla oleosa y la
gsolucidn acuosa sea lo mayor posible para obtener una sepa-
racién de fases eficaze En general, dan buenos resultados
las soluciones con concentragiones que varian empliamente en+t
tre el 10 y ol 60 %

Tos siguientes ejemplos ilustran la invencidn.

EJEMPLO 1

Un aceite de coco bruto con un contenido en &cido graso
libre del 5,3 % se neu‘hrai:i.za megoléndolo de forme ocontinua
con une solucién de hidréxido sédico 0,8 N, cuya cantidad co
rresponde & un exceso del 20 % sobre la cantidad estequiomé-
trica requerida. Ia mezcla del aceite y el &lcali tiene lu-
gar en una vagija cerrada a una temperatura de unos 85=90°C,
Ambas corrientés-(élcali y aceite) se introducen en la vasi-
ja donde se mezclan de forme continua v homogénee mediante
un digpositivo sgitador adecuado que gira & una velocidad de
unas 400 rep.m. (También son posibles otros métodos de mez~
clado, por ejemplo introduciendo y.uniendo ambas corrientgs
en una tuberia. de disefio tal que se produzca un régimen tur
bulento. Si la tuberia comin es de longitud suficiente, por
ejemplo siendo espiral o helicdidal, se obbiene una mezcla

satisfactoria) Ia reamccién entre eluécidq graso iibre'y el
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de segundosg.

La columna estd cerrada en la clgpide y tiene una altu-
ra de 80 cm y un diduetro de 7 em y la altura del lecho de
relleno es de 50 cm. El material de relleno estd constituldo
por silletas Berl de 10 mn de'diémetroo La columna se llena
inicialmente con una solucién salins al 1 % y la mezcla de
aceite y 4lcalil circula en contracorriente con la solucién
acuosaes La produceién de mezcla asciende a 1000 kg/ﬁz/hora.
La‘temperatura ge mantiene a 85-90°C. Después de algin tiem—
po el aceite neutro se separa de la fage alcalina y se saca
a través de un rebosadero por la parte superior de la colum~
nae. La golucién jabonoga se saca en la parte inferior de la
colunnae. El aceite neutralizado tiene un contenido en &4cido
graso libre del 0,06 % y un contenido en jabdén del 0,01 %.
El grado de escisidn del material jabonoso con dcido sulf@r
rico es del 90 % ésto 63, ol aceite dcido obtenido por este
trataniento contiene el 90 % de dcido graso libre y el 10 %
de acelte neutroe.

EJEMPLO 2

Utilizando el mismo equipo descrito en el ejemplo pre-
cedente y a la misma temperatura, se neutralize un aceite de
cacahuet con una produccién de 400 kg/mZ/hora. EL contenido
en dcido graso libre del aceite bruto asciende a 3,1 % El
&lcali se encuentra presente en una concentracién de 0,8 N
y en un exceso del 20 % sobre la centidad estequiométrica re
querida. El tratamiento posteripr ge realiza con sgua qué

contiene el 1 % de sale El contenido en écido graso libre ddl

aceite neutro es del 0,07 % y el contenido en_jabén del

0,18 700
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- . EJE 3 ' .

Se trata un aceite de soja en las mismas condiciones
que en los Ejemplos 1 y 2, con una produccidén de 700 kg/mz/
hora. La temperatura es de 90-952C. El aceite bruto Hiene un
contenido en Acido grado libre del 0,6 %, mientras que el -
aceite neutralizado tiene un contenido en acido graso libre
del 0,07 % y un contenido en Jabdén del 0,09 %.

EJEMPLO 4

Una miscela de aceite de soja constituida por una parte
de aceite de sbjé & una parte de hexano previamente descalci
ficado, se trata en las mismas condicones que en los Ejem-
plos 1, 2 & 3. La temperatura se mantiene .en el intervalo de
40-452C y la produccidn asciende a 1000 kg/ma/hora. El acei~
te bruto tiene un contenido en dcido graso libre del 0,45 %,
mientras que el aceite neutro tiene un contenido en 4cido
graso libre del 0,04 % y un contenido en jabbén del 0,02 %.

‘ EJEMPLO 5 ©

Se repite el procedimiento del Ejemplo 4, pero en este
caso se utiliZa una miscela de aceite de soja en la cual la
soja no se ha descalcificado. La miscela esti constituida -
una parte de aceite de soja y cuatro partes de hexano. Las
condiciones soﬁ semejantes a las del Ejemplo 4. El aceite -
bruto tiene un contenido en &cido graso libre del 0,65 %, -
mientras que ei aceite neutro tiene un contenido en 4cido
graso libre del 0,12 % y un contenido en jabdn del 0,06 %.

o EJEMPLO 6

Un aceite de ballena que contiene 0,85 % de 4cido graso
libre se trata en las mismas condicones que en los Ejemplos
precedentes. La produccidbén asciende a 700 kg/mz/hora.y la

temperatura se mantiene a 90-952C.; El contenido en acido gra

™)
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-so libre del aceite de ballena neutralizado es del 0 %y ol -

contenido en jabén del 0,07 %.
EJEMPLO 7

Se repite el procedimiento del Ejemplo 6, pero en lugar
de una solucidén acuosa conteniendo el 1 % de sal, se utiliza
ung solucidn acuosa que contiene 0,3 % de sal. En este caso,
el aceite de ballena neutralizado tiene un contenido en dci-
do graso libre del 0,05 % y un ‘contenido en jabdn del 0,19 %

BIRIPIO 8

Un aceite de ballena endurecido haste un punto de fu-
sién de escurrido de 35°C y con un contenido en dcido graso
libre del 0,12 %, se mezcla con los 4cldos gragos de un acel
te de pescado completamente endurecido hasta que el conteni-
do en 4cido graso libre es del 0,25 %. Este aceite de balle-
na se neutraliza poniéndolo en contacto con una solucién al-
caling 0,12 N que se encuentra presente con un 20 % de exce-
80 sobre la cantidad estequiométrica requeridas La produc-
cién asciende a 2100 kg/m2/hors y la solucidén acuosa contie-
ne el 0,1 % de sale La temperatura es del orden de 90~95°C.
El contenido final en écido graéo 1ibre del aceite de balle-
na es del 0,12 ¢ y el cantenida en jabén del 0,08 %
| EJEMPIO 9

Un aceite de soja endurecido hasta un punto de fusidn
de escurrido de 34°C y con un contenido en &cido graso libre
del 0,25 % se neutraliza poniéndolo en contacto con una solu-
¢ién alcalina 0,4 N, que se encuentra presente con un 20_%
de exceso sobre la cantidad estequioméirica requerida. ILa
produccidén asciende a 1600 kg/m2/hora y la solucién acuose
contiene el 0,2 % de sal. La temperatura es del orden de 90—

950C. El contenido final en 4cido graso libre es del 0,04 %
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vy el contenido en jabdén del 0,07 %

i citude.
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Bn los anteriores ejemplos el tretamientc se realiza a
la presibn atmosférica pero esto no es ssencial ¥y la ilaven-
cién incluye, por ejemplo, las condiciones de trabajo & pre-
sidén superior & la atmosférica y realizando la neutraliza—
cién.y el lavado a temperaturas superiores a 95°¢, especial~
mente entre 100 y 140°C. Ia invencién también incluye la rez|

lizacién del proceso combinado en aitmésfera de gas inerte,

haviendo liberado previamente el aceite calentado y los 1li-
quidos de tratamiento del oxigeno libre disuelio, si ello es |
necesario. Las formas adecuadas de columna para reallzar el

lavado estdn indicadas en los dibujos de la soliciltud de pa-

tente inglesa n9.11.861/64, gsiendo la trayectoria del liqqi—f

M
1
?

do de lavado en el presenie invento igual 2 la del dlcall o

5

la descripeidn relativa a los dibujos de la menclonada soli-~

En resumen, la Patente de Invencidén que ss solicita re-

caersd sobre las siguientes:

\
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 cual la mezcla obtenida después de la primeras etvapa zeé in-
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REIVINDICACIONES

1 Un procedimiento para neutralizar de Jorms convinua

aceites glicéridos, asi como oiros derivados fuacioncies de
b
3

4cidos grasos, con un liquido alezlino, en cuyo procedinisne
t0 la neutralizacidn de los Acidos gresos libres se realiza |
de forma instantinea mezclando répidamente los cceites gli- "
céridos, 0 los derivados funcionales de 4cidos srasos, con el
liquido alealino, seguido inmediatomente de lavodo de la meg
cla con una solucidn acuosa en una columna de rellaﬂoo

2. Un procedimiento-segin la Reivindicacidn 1, en el
cual se ubiliza un exceso relaﬁivamehte pequaiic de 4lcali.

3. Un procedimiento segin la Reivindicacién 2, en el
cual se ubtiliza un exceso del 10-20 % sobre la canvidad eg~
tequionétrica requerida de &lcali para neubralizar los dci~
dos grasos libres.

4o Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, en el

troduce en la parte inferior del lecho de relileno y se hace
circular en contracorriente o en paralelo con la solucida
acuosa, durante cuyo trateniento cada uno de los 1iduidos se
pone en contacvo al azar con el oitro al miszo tiempo gue re—
corre trayeciorias tortuosas a través del lecho citado, des—
pués de lo cual se separan el aceite y los liguidos acuosos
en virtud de la diferencia entre sus pesos especificose

5. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, ern &l
cual el aceite glicérido se trata en forma de miscela.

6. Un procedimiento segun la Reivindicacién 1, en el

ual se mezclan los derivados funcionales de acidos grasos, ’
istintos de los aceites glicéridos, con disolventes adelua= -

dos antes de su tratamiento, con Objeto de alterar la densi- .
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T+ Un procedimiento seghn la Reivindicacidén 1, en el

===

dad de estos derivados.

cual la solucidén acuosa de hidréxido sédico se utiliza a uns
concentracién de 0,3 a 1,0 N.

8+ Un procedimiento segin la Reivingicacidén 1, en el
cual la solucidn acuosa contiene un electrolito a una concen
tracién de 0,05~1,5 %.

9+ Un procedimiento segin la Reivindicacidén 8, en el
cual la solucidn acuosa contiene cloruro sédico, sulfato sé-
dico, fosfato monosddico o mezclas de los mismose

10. Un procedimiento segun la Reivindicacidn 1, en el

cual la solucidén acuosa contlene un alcohol soluble en agus,
como etanol, propanol, alcohol butilico terciario, glicerol,

glicol y similares.

- eh# caese P n Ay

11« Un procediniento segin la Reivindicacién 10, en el
cual la solucién acuosa contiene el alcohol en una Propor—

cién comprendida entre el 10 y el 60 %.

“nits

12. TUn procedimiento segin la Reivindicacién 1, en el

cusl se utiliza un intervalo de temperaturas de 95 a 1409C,

2 presién superior a la atmosférica.

!
13. Un procediniento seglin las Reivindicaciones 1 a 11,¢

3

en el cual se tratan aceitves glicéridos que contienen predo-i

minantemente dcidos grasos con una longitud.de cadena de 16 g

-

14+ Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1 a 11,

en el cual se iratan aceites glicéridos parcial o totalmente -
ecduracidos. : ;
15. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invencidn que se soiicita:"UN -

| PROCEDIMIENTO PARA NEUTRALIZAR DE FORMA CONDINUA ACEITSES Gﬁg'
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Dodo conforme queda descrito y reivindicado en

iy

la presente Memoria descriptiva que consba de quince pa-
Ld
ginas mecanografiadas .
Madrid, 27 Banero, 1967
BERNARDC UNGRIA
D.P.

b e
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