e

10.

342186

PATENTE
DE

INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR MEZCLAS DE MATERIAS GRASAS
TIQUIDAS Y SOLIDASY, g favor de la firma Alemang HENKEL &_
Cie. GmbG, residente en DUSSELDORF (Alemania) Henkelstr 67.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se han descubierto procedimientos para separar
mezclas de materias liquidas y sélidas que consis—
ten en transformar el material de partida que se haya de
separar en una dispersibn de particulas grasas liquidas
y sblidas, separadas, en solucidn acuosa de humectantes y
separar esta dispersién en sus componentes por métodos ya
de si conocidos., La separacilén puede efectuarse, por ejem-
plo, mediante filtracibn; los componentes de la dispersibn
se separan entonces segin los estados de agregacién, con

lo que la materia grasa liquida y la solucién acuosa de
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humectente aparecen como componente ligquido, y la materia
grasa sélida como componente sélido, de la dispersién., Pero
la separacidn puede efectuarse también, independieniemenfe
del estado de agregacildn de las fases existentes en la -
5. dispersidn, con gyuda de centrifugadoras de camisa entera,
en capas de diverso peso especifico, ¥y se obfienen enton-
ces como fase mds ligers los componentes oleosos del ma-
terial de partida, mientras los componentes sélidos a@é}l
recen suspendidos en la solucién acuosa de humectante y
10. se descargan junto con ésta de la centrifugadors. Este
procedimiento de separacidn deserito en dltimo lugar ha
adquirido particular importancis practica como método

téenico efectuado en continuo.,

En calidad de materias grasas entran en cuen-~

15, ta log ésteres de dcido graso, en particular los ésteres

de dcido graso de origen natural, sobre todo los trigli-

céridos, y asimismo los 4cidos grasos o los alcoholes

grasos,., Una modalidad de realizacidn del procedimiento

de especial importancia prdctica para los ésteres de deido
20. graso y los dcidos grasos estd descrita en la patente nor-

teamericana 2,800,493, mientras que la patente alemana

1.010.062 tiene por objeto la aplicacidén del procedimiento

a los alcoholes grasos,

Mucha importancis econdmica tiene la separa-
25, cidn de mezclas de deidos grasos liquidos y sélidos, en

particular de 4cidos grasos con 8 a 30; y preferentemente
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10 a 20, 4tomos de carbono en la molécula, y entre éstas,
a su vez, la separacién de las mezclas de oleina y esteu-
rina, mientras que el origen de las mezclas de feido graso
que se separen puede ser cuglquiera. El invento, por lo
tanto, se describird a continuacidn refiriéndose a la se-
paracién de mezclas de jeidos grasos; pero las indicacio-
nes contenidas en esta descripeidn valen también, como

es 1égico, para la seperacién de mezclas de dateres de
4cido graso y, en particular, de mezclas de triglicéridos

v de mezclas de alcoholes grasos.

En los procedimientos conocidos, los dcidos
grasos que se han de separar se suelen la mayoria de las
veces fundir por completo y luego enfriar hasta la tempera-
tura de separacién. Para ello se emplea con frecuencia el
refrigerador de raspado (votator); un tubo recorrido por
1a mezcla de Acidos grasos que se ha de refrigerar y ro-
deado por una camisa refrigeradora, dentro del cual unas
rasquetas giratorias mantienen la superficie interna li-
bre de mcumulaciones de 4cidos grasos sbélidos, Se forma
asi una papillas cristalina, bento mds rigida cuanto nés
ge ha de refrigerar el material de partida. En consecuen=-
ciay para la realizacidn del procedimiento se necesita
el refrigerador de raspado, construido de modo relative-
mente estables; en el que puedan elagborarse las mezclas
de 4cidos grasos, muy rigidas a la temperatura de sepera-
cidn, y ademds la transmisién de calor entre el refrige-

rante y el dcido graso se vuelve cada vez peor a medida
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que aumenta el estado pastoso de las mezclas, de modo qﬁe,
0 bien el paso de material resulta escaso, 0 blen se pre-~
cisan superficies de refrigeracién desmesunradamente gréﬁr*
des. Esta transmisidn de calor que va disminuyendo no bﬁé—
de reducirse a voluntad mediante el descenso de 1lg tempei
ratura del refrigerante, porgue entonces cristalizan éﬂij
las paredes del refrigerador refrigeradas muy por debajo
del punto conveniente no sélo los dcidos grasos de mas -
alto punto de fusién que se segregan, sino btambidn gran-
des contidades de los dcidos grasos de punto de fusiébn

bajo,; que deberian quedarse en la fraccidn 1iquida.

Ahora se ha descubierto que se evitan las
dificultades aqui expuestas si se efectia la cristaliza-
cidn en dos etapas. En la primera etapa, la mezcla de &~
cidos grasos que se ha de separar se eufria, de la maners
ordinaria, hasta que cristalice Unicamente uns parte del
dcido graso que se segrega en forma sbélida; en la segunda
etapay; se produce el wlterior descenso de la temperatura
de la papilla cristalina fldida formada en la primera e-
tapa, mediante la dispersién de esta papilla en solucibn
acuosa de humectante, cuya temperatura se halla por ddbajo

de la temperatura de la papilla fldida.

Se ha comprobado gue es conveniente qué el
dcido graso se enfrie primeramente, en los dispositivos
de refrigeracidén ususles, por ejemplo en el citado refri-
gerador de raspado, hasta tal punto que quede cristalizado
alrededor del 30 a 85%, y preferentemente del 40 gl 70 4.
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de todo el dcido graso sélido que se segrega. Una vez se
ha 1legado a este estado, se junta el acido graso 11quiGo,
que contiene particulas de acido graso sélidas, fluidas .
hasta pastosas, con la solucidn acuosa de humectante, en~
friada, Da cantidad y la temperatura de la solucidn acuvsa
de humectante se ajustan para mayor conveniencia de meGo
que, una vez efectuado el cambio de temperatura enire la
mezcla de 4cidos grasos y la solucién de humectante, se
establezca la temperatura de separacidén deseada. Dado que
estas soluciones acuosas de humectante contienen con fre-
cuencia electrdlitos o en parte también otras substancias
orgdnicas rebajadoras del punto de congelacidn (como, por
ejemplo, glicerina, glicoles y materias seme jantes), la
temperatura de la solucién de humectante se puede rebajar
gin @ificultades hasta por debajo del punto de congela-
cibn del agua., En caso necesario; junto con lg solucién
acuoss de humectante se puede desleir también por agita-
cidn hielo desmenuzado en la mezcla de dcidos grasos que

se ha de separar,

El recipiente en que se mezclan entre si el
4cido graso previamente refrigerado y la solucién frie de
humectante debe, para mayor conveniencia, aislarse contra
un cambio de calor con el ambiente, que la mayoria de las
veces es mds cdlido. El aislamiento puede reemplazarse
por uns camisa refrigeradora, en cuyo caso la ‘temperatura
del refrigerante que se halle dentro de la camiss refri-
geradora debe ser igual © ligeramente inferior a la tem-

peratura final que ha de alcanzar el deido graso.
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Sin embargo, no es necesario en esta ebapa
del procedimiento gjustar la temperatura final deseada
tambidn se puede continuar refrigerando la mezcla de 4ci-
dos grasos dispersa junto con la solucién acuosa de hu-
mectante a la temperatura de separacidn, o, en el casc
de que se hubiera debajo a menos de ésta, calentar la

dispersidn hasta la temperaturs de separacidn.

La cantidad de solucidn de humectante es por
lo general del 75 al 300 %, y preferentemente del 100 ai
200 %, del peso de la mezcla de 4cidos grasos que se ha
de separar. La temperatura de la solucidén de humectante
depende de la temperatura del dcido graso afiadido, de la
temperatura final que se pretenda y de la proporcidn cuan-
titativa de mezcla de dcidos grasos y solucibn de humec—

tante.

E1l procedimiento de este invento se puede
combinar con el procedimiento de la patente alemana §70.292
(D 1167). En este procedimiento, para dispersar la mezcla
de cristales de dcido graso y 4cido graso liguido se em-
plea una wolucidn de humectante cuya concentracién en hu-
mectante es mayor que la que debe hallarse en la disper-
sidn acabada, y luego se ajusta la dispersibn a la con-
centracidn final por adicibn de agua 0 de solucidn diluida
de humectante. También en este procedimiento es posible
enfriar hasta la temperatura de separacidn la dispersién
de la mezcla de 4cidos grasos para separar en la soluciédn

de humectante; en el caso de quey al mezclar con la solu-
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cidn enfriada de humectante, no se haya alcanzado todavia

dicha temperatura de separacidn.

Por medio del procedimiento de este invento
ge facilita la refrigeracién de la mezcla de geidos grasos
que se ha de separar y, a csusa de prescindirse de una
parte de los refrigeradores de raspado; necesgrios en otro
caso, se la simplifica y se aumenta le cantidad de paso
de las instalaciones existentes., Clerto que zghora hay que
enfriar la solucidn de humectante antes de juntarla con
1g mezcls de dcidos grasos gue se ha de separar, pero con
ello no se produce ninguna segregacidén de oristales, de
modo que para la refrigeracién de la solucién de humectante
1o ge necesita ningin refrigerador de raspado. Ademds, la
$ransmisidn de celor del liguido refrigerante, pasando por
1a solucidn de humectante,; a la mezcla de dcidos grasos
es mejor que eun lg refrigeracién directa del 1fquido re-
frigerante a la mezcla de deidos grasos, con lo cual se

logran las ventajas mencionsdas antes.

EJEMPLO 1.

Este ejemplo describe la realizecidn del pro-
cedimiento de este invento y de un procedimiento conocido
comparable, a escala de laboratorio. Para refrigerar el
4cido graso, o respectivamente para dispersarlo en la so-
lucidn de humectante, se ubilizé un recipiente cilindrico

de 20 cm de didmetro y 30 cm de altura, provisto de agite~
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dor. El agitador tenia forma de U y estaba montado central-
mente en el fondo y la tapa del recipiente., Lasg aletas sgi-
tadoras verticales, deslizantes a ras de la pared cilin—
drica, estaban provistas de tiras de pldstico que al agi-
tar pasaban raspando la pared del recipiente. Duranfe la
reglizacidn de los ensayos que se describen, el recipiente

permanecid sumergido en agua helada.

Bn cuatro ensayos paralelos se enfriaron cads
vez 2000 g de dcido de grasa de sebo, destilado (indice
de acidez = 206; indice de saponificacidn = 207; indice
de yodo = 52,3; punto de solificacidn = 4,52 C), hasta
que cristalizb la fraceidn de dcido graso de punto de fu-
sidn més elevado que habia que separar, 0 respectivamente
una parte de ella. ILuego, en el curso de 10 minutos; se
introdujeron por agitacidén 4000 g cada vez de solucidn a-
cuosa de humectante que contenian 2 % en peso de MgSO4 v
052 % en peso de decilsulfato sédico, Lias temperaturas de
las soluciones de humectante fueron, segin las temperatu~
ras de las mezclas de 4cido graso combinadas con ellas,
de 0 a 52 C. En el ensayo 1 ¢, la cantidad indicada de
solucién de humectante contenia 10 % de su peso, o ses
400 gy de hielo desmenuzado; las concentraciones que se
indican de sulfabo de magnesio y decilsulfato sddico se

refieren al estado anterior a la fusidn del hielo.

En el ensayo comparativo 1 gy la mezcla de
doido graso en el refrigerador de raspado, sin adieién de

solucidn de humectante, se enfrid hasta la temperaturs fim
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nal y luego se mezclé con la solucién de humectante puesia

a la temperatura final.

En el ensayo 1 b, la temperatura de la dis-
persién para separar no se rebajé por adicién de solucién
refrigerada de humectante hasta la temperatura final de
152 G, sino solamente hasta +192 C. Iuego se prosigud la
refrigeracién conjunta de la mezcla de gdeido graso y de
la solucidn de humectante por medio de refrigeracidn ex-

terna.

Tos detalles acerca de la realizacidn de los
ensayos y los resultados de éstos figuran en la tabla que
sigue a los Ejemplos. La tabla contiene, entre otros,; da-
tos sobre la cantidad de 4cido graso segregado en el en-
friamiento previo, en porcentaje del édeildo graso de punto
de fusién mds elevado que se ha de separar en tobal, sobre
el tiempo que necesiten las diversas etapas del procedi-
miento, sobre los indices de los productos obtenidos y
sobre el aumento de la cantidad de paso que es posible
procediendo segun el inventoy gque permite un acrecentamien—
t0 hasts mis del doble sobre Lo factible por los procedi-

mientos conocidos.

BEJEMFLO 2.

Se utilizé como material de partida deido
graso de aceite de semilla de algodén, destilado ({ndice
de zcidez = 204; indice de saponificacibn = 206; indice

de yodo = 96; punto de solidificacidn = 349 ). El jecido
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sraso, alimentado con una temperatura de 352 G, se ela-
bord en dos enszyos paralelos, de Llos que uno (Ejemplo o
a) aplica el procedimiento conoeido, mientras que el otwo
(Ejemplo 2 b) aplica el procedimiento de este invento, A
diferencis del método que se ha descrito en el Ejemplo l;,
se empled una cantidad algo menor (3000 g) de solucién_dé
humectante, que en cambio se afiadid un poco mds deprisé;
de modo que el tiempo para introducir por agibacidn de la

solucibn de humectante fué de 5 minutos.

Los resultados pueden verse en la tabla; es
evidente que con el método de este invento existe la po-
sibilidad de hacer pasar el material en doble cantidad
por 1o menos, sin que varien en forma digna de nota las

propiedades de los productos finales.,

EJEMPLO 3,

Este ejemplo describe el modo de operar en

una instalacidn industrial. Para la refrigeracidn contimua
de la mezcla de 4cidos grasos se utilizaron 5 refrigerado-
res de raspado conectados en serie, con un total de 20 m2
de superficie refrigeradora. Los dos primeros refrigera-
dores de raspado se enfriaron con agua de 20 g 252 C, y
los tres dltimos, con salmuers de +1 a =22 ¢. De los re-
frigeradores de raspado, la mezcla de dcidos grasos, en-
tre viscosa y pastosa, pasd a la primers cdmers de una
cube de agitacidn que estaba dividida en cinco cédmaras

consecutivas por medio de tabiques agujereados. En estas




5.

10.

15.

20,

25.

1l

]
Bl

X )
f esnxurrs g

342186

cdmaras se afiadid la solucidn de humectante, o respecti- -
vamente el diluente para la solucién de humectante. EL
material saliente de la Ultima cdmera de la cuba de agi-
tacidén se separd, en una centrifugadora de camiss entera,
en Acido graso liquido, como capa mis ligera, y dispersida
de 4cido graso s6lido en solucidén de humectante, como capa

’
mas pesada.

En un primer ensayo para demostrar el método
operatorio conocido se enfrid de 452 C a 52 C un dcido graso
de sebo, destilado (indice de acidez = 206; indice de sa-
ponificacién = 208; indice de yodo = 51,1; punto de soli-
dificacidn = 41,02 C). La cantidad de paso méxima posible
en estas condiciones fud para el 4cido graso de 1050 kg/hj
es decir, con un aumento de la cantidad de paso, el deido
graso no se habria enfriado ya a la temperatura final ne-
cegaria de +5% . E1l jeido graso saliente se agité inti-
mamente en la primera cdmara de la cuba agitadora con 5
kg/h de una solucién al 50 % de decilsulfato sbdico y 400
1i%ros/hora de una solucin de NgS0, al 2 %, ambas a 5¢ C.
En cada una de las cédmaras conectadas en serie se intro-
dujeron por hora otros 400 litros de solucién de MgSO4 al
o ¢, a 52 C, En consecuencia, para la dispersién de los
1050 kg/hora de mezcla de geidos grasos se emplearon al-
rededor de 200 litros/hora de solucién de humectante a 59
¢. Ta fraccién 1liquida aparecida en la centrifugadora te-
nia un punto de enturbiamiento de 42 C, mientras que el

{ndice de yodo de la fraccidn sélida era de 16,3.
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En el segundo ensayo se modificd en el sen--
tido del invento el método de trabajo que acaba de des— -
cribirse. La cantidad de paso de 4cido graso sumentd hasia
2000 kg/hora. Dado que la cantidad de paso de refrigerante
¥ la temperatura de éste se mantuvieron inalteradas, el
dcido graso saliente del dltimo refrigerador de raspado-r'
tenfa una temperatura de 192 C, con la cual afluyd el
dcido graso a la primera cdmara de la cuba agitadora. En
esta cdmara se agregaron 10 kg/hora de solucidn al 50 %E.:
de decilsulfato sbédico y 800 litros/hora de solucidn al *
2 % de MgS0,; o 02 C, Las demds cdmaras se cargaron con

800 litros/hors cada una de solucidn al 2 ¢ de MgSO, a

4
02 C; de modo que los 2000 kg/hora de mezcla de Zcidos

grasos se dispersaron en unos 4000 litros/hors de solu-
cibn de humectante. La dispersibn salid de la cuba agita-
doray; que se enfriaba por fuers con salmuers a -22 ¢, con
una temperatura de +5¢ C. Después de la separacibn en la
dentrifugadora de comisa entera y la segregacidn del écido
graso s6lido de la solucidn de humectante, se presentd
una oleina con vn punto de enturbismiento de 442 C y una
estearina con un Indice de yodo de 16,8. En consecuencia,
las fracciones de #cido graso obtenidas tuvieron prictiva-
mente las mismas caracteristicas que las obtenidas por el
procedimiento conocido; peroc la cantidad de paso en la
misme instslacibn resultd aumentada hasta aproximadamente
el doble.
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Condiciones de trabajo y resultadds

» en 1o
de los Ejemplos 1 y &
Ejemnlo Condiciones de trabajo _ C;;
e Enfriamiento en el re—~ Preparaciéa de la disper- nes
frigerador de raspado 5ién i
Tempera— | Dura- |}Canti-~ | Tempe—~ | Tempe- |Tiempo | Acido
5. tura de cién dad de ratura | ratura |necesa~ | graso
salida del écido de 1la de la |ric, en golico
del dcido | enfria |graso solu- disper-jminutos Indice
Zraso en— | mienbo,| cris-~ ¢idén gidn, de yodic
friado, en mi- | taliza~| de hu~ | en 2 C
en 2 C mtos |do, en | mectan—
% del te, en
ensayo 2 C
a
10.
le 5 51 100 5 5 10 21,1
b 30 7 50 0 19+5% | 10415% 22,5
c 20 16 72 ) 5 10 22,0
10% en
forma
de hielo
15. a 15 22 81 0 5 10 20,8
28 5 41 100 5 5 5 32.4
0
b 20 15 58 5 5 3,1
1hgnERTEe >
+ En el Ejemplo 1 b se ajustd, después de la mixturacidn del dcido ¢
20. tos), una temperatura de + 192 C, la cual se rebajdé luego (tiempc
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» en 10s ensayos
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, Carecteristicas de las frac-— Comparacidn: Estado de la téeniea/
e la disper~ nes de 4cido graso Invento
- |Tienpo | Acido - Acido graso liquido Tiempo necesario Cantidad posivle
‘a |necesa—~ | graso para el procedi- de paso con el
. |ricy en solicdo Indice Punto dé miento hasta el mismo efectv sepa-
v minztos Indice de enturbia-~ final de la dig- rador, respacio al
: de yode | yodo miento, persidn ensayo a = 10C
C en & C
en mi- | en % del
mtos ensayo g
10 23,1 88 4-5 61 100 100
© o los1s® 22,5 88 4-5 32 52 191
10 22,0 89 4=5 26 43 235
10 20,8 89 4-5 32 52 191
5 32.4 128 45 46 100 100
5 33,1 128 4=5 (21 46 220
acidn del dcido graso y la solucidn de humectante (tiempo necesario: 10 minu-
6 luego (tiempo necesario: 15 minutos) a 452 C.
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Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia invencidén las siguientes reivindica-

clones:

1.~ Procedimiento para separar mezclas de mate~
rias grasas liquidas y s6lidas, y particularmente de dcim
dos grasos liquidos y s6lidos, en componentes de diverso
punto de fusibn, por transformacidén del material de par-
tida, que se halla a temperatura superior a la tempera-
turs de separacién, en wna dispersidn, que tiene la tem-
peratura de separacidn, de particulas de materias grasas
sélidas y 1iquidas, separadas, en solucién acuosa de hu-
mectante y separacidén de la dispersidén de manera ya cono-

cida, caracterizado en que el material de partida,; en

esencia completamente liquido, se enfris en primer tér-
mino en ausencia practicamente de agua hasta que ha cris-
talizado una parte de las porciones sélidas que en total
se han de segregar y a continuacibn se enfria todavia el
material previamente tratado, por combinacidén con soluecidn
de humectante cuya temperatura se halla por debajo de la
del material de partida.
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2.- Procedimiento segin la reivindicacifn 1, ca-

racterizado en que la solucidén de humectente se incorpora

gl material de partida después que ha cristalizado del 30
al 85-%‘én peso, y preferentemente del 40 al 70 % en paso,

de las materias grasas que en total se han de segregar.

3,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1y

2, caracherizado por formarse la dispersidn segin las in-

dicaciones de la patente alemana 970.292, com empleo de
una solucidén de humectante cuya concentraciln en humec-
tonte es superior a la que debe hallarse en la dispersién
que se ha de separar, y ajustarse la dispersién formada,
por adicidén de agua o de solucién diluida de humectante,

a una concentracidn menor de humectante.

4.~ Procedimiento pars separar mezclas de mate-

rias grasas liquidas y sélidas.

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoris deseriptiva que consta de /é, péginas foliadas ¥y

escritas a miquina por una sola de sus caras.

Fiemados JOSE RODRIGUEL
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