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Esta invencidn se fefiere a procedimientos
para la interesterificacibén de ésteres, particularmente
de aceites glicéridos comestibles, en présencia de disper-
siones de metales alcalinos.
En general, la 1nterester1ficac16n catalitica

de los ésteres, particularmente de los aceites glicéridos,

puede llevarse a cabo por medio de diversos reactivos cata-

liticos, con inclusidén de los hidrdéxidos de metal alcalino
¥ los alcoholatos, si bien no se ha comprendido ain bien
cual es la naturaleza del catalizador activo en la reaccidn
‘ Bajo las condiciones usuales de la reaccidn
de interesterificacidn, los reactivos cataliticos mencio-
nados poseen cierto nlmero de inconvenientes.
Los aslcoholatos, tales como el metilato 56-
dico y el etilato sbédico, conducen a la formacidn dé éste~
res de metilo y de etilo, lo que da como resulbado un su-

mento en las pérdidas de prodﬁcto. Ademds, estos ésteres de

|| mebilo y de etilo no pueden, por regla general, extraerse

completamente durante los procesos de desodorizacidén ordi-~
narios subsiguientes. Los hidrdxidos, tales como el hidrd-
xido sbédico, se introducen generalmente en formsde una so-
lucidn acuosa, pero a temperaturas de reaccidn usuales, es-
to da como resultado pérdidas considerables a través de la
saponificacibén de los ésteres.

Seglin la presente invencién se lleva a cabo
la interesterificacién catalitica de una mezcla de &sberes
en presencla de dispersiones de metal alcalino mediante ex-
trusién del metal a través de un orificio del que emerge di
rectamente en un liquido-dispersibén mentenido & una tempera

tura superior al punto de fusién del metal alcalino y dis-
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tribuyendo el metal fundido por todo el liquido.
V Cvuando han de proporcionarse metales alcali-
nos dentro de liquidos, existen en principio dos posibilidal
des para aportarlos para extrusidn, a saber: dosificacidn
o proporcién indirecta, y directa. '
Con la dosificaci6én indirecta, se hace uso
de una cémara que se llena por entero de metal alcalino y
que va provista de una tapa cerrada que presenta una aber-
tura de entrada para el 1liquido en la parte superior y una
vélvula a presidén de-mﬁelle en el fondo. Se desplaza el me-|
tal alcalino a continuacién, desde la cémra, mediante la
valvula a presibén de muelle, dosificando un liquido inerte
de una densidad inferior a la del metal alcalino, como por
ejemplo, aceite mineral, por dicha dertura de entrada de
1iquido en una cantidad que es equivalente a la cantidad
de metal alcalino que ha de desplazarse a través de dicha
védlvula. Cuando han de dosificarse cantidades pequefias de
.metal alcalino de hasta 10 kg/hora, la apertura de la val-
vula, a una sobrepresidén deseada de varias atmbésferas habrd
de ser muy pequeia, j se ha observado, como resultado de
muchos experimentos que pxquiiss cantidades de 6xidos u otras
impurezas impedirédn seriamente la exactitud de la dosifica-
cidn. Adeﬁés, debido al atasco que se produce por la fric-
c¢ibén estética y las pulsa@iones, incaleculables, en la dosi-
ficacidén del aceite mineral, que puede incluso llevar a la
resonancia de todo el sistema de dosificacidn, se han ob-
‘serfado desviaciones standard en la proporcidn de metal al-
calino proporcionado, por unidad de tiempo, de un 24 & un
65%. En el procedimiento objeto del presente invento, por

consiguiente, se aportan los metales alcalinos, de prefe-
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rencia, por desplazamiento directo mediante una fuente de
presidén mecénica accionada, por ejemplo un pistén.

Si se extrusiona el metal alcalino en el 1i-
Quido disperso, en estado fundido, su muy alta tensidn de

superficlie hace que se contraiga y presente en su interfa-

se con el liquido un menisco muy convexo. En consecuencia,

el liquido-dispersibén, probablemente debldo a la accidn

capilar, entra eﬁ el tubo y puede asi afectar perjudicial-
mente a la exactitud en la dosificaecion del metal alcali-
no. | _

Conforme a un método preferente de la presen-

te invencidn, se extrusiona, por consiguiente, el metal al-

" calino en el liguido de dispersidén en estado sbélido, para

aportar una hermeticidad éntre liquido y suministro de me-

tal alcalino, tras de lo cual se dispersa el metal alcalino

en el liquido, de preferencia mediante fuerzas de cizalla-

miento, en estado fundido. ST

Debido a la presencia de metal alcalino sbé-
lido en su interfase con el liquido, se forma un bldqueo
natural entre el liguido y la unidad de extrusidén, con 19
que no puede penetrar liquido en el tubo de proporcidn por
el que se suministra el metal alcalino. En el tubo de pro-
porcidn, puede suministrarse el metal alcalino en estado ’
Iiquido, pero de preferenc%d, por desplazamiento directo en
estado sblido por medio de un pistdn, que ajusté exactamen-
te en el tubo de proporcién, 0, en caso de abastecimiento
en éstado 1iquido, mediante una bomba electromagnética o
rotativa y en especiai una bomba de engranajes.

Cuando se'transportgn netales alcalinos li;

quidos mediante una bomba rotativa, es importante escoger
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‘ liquido de dispersidn por uno o mas orificios del tubo de

. dosificacibn.

la clase de material de empaquetadura que no reaceione con
el metal alcalino, o wtilizar uns bomba giratoria de engra-
najes provista de cierres metdlicos. '

Independientemente de la forma en que se su-

ministre el met&l alcalino al tubo de dosificacién o propor;
cibén, es esencial, conforme a la caracteristice pfeferida
de ia invencién, que en el lugar en que el tubo entra en el
1iquido-dispersién, el metal alcalino, se halle en estado
s6lido, Cuando se suministra el metal alcalino en estado
liquido, ha de enfriarse, pues, por lo menos en el lugar
por donde se descargg en el ligquido, a una temperatura in-
ferior a su punto de fusidn, a la presidn existente. Cuando
se aporta el metal alecalino en estado sblido al tubo, este
ha de estar alslsado. . termiéamente, en grado suficiente, o
ha de aportarse un enfriamiento similar, para mantener asi-
mismo el metal alealino en estado sdélido donde entra en con
tacto, en primer lugar, con el ligquido de dispersidn.

Ha de extrusionarse el metal alcalino en el

De preferencia, la espiga sblida de metal
alcalino extrqgionada dentro del tubo no se extendera recta
a 1o largo de éste. La eleccidén del niémero y didmetro de
los orificios en el tubo de dosificacibén, se determinari,
por consiguiente, con referencia al didmetro del tubo en el
que se dosifique el metal alcalino, asi como a la velocidad
de flujo del liquido en su interior, ya que el metal alca-
lino se dispersa mis fAcilmente por orificios de pequefio
didmetro que por orificios anchos.

Cuando se suministra el metal alcalino en eg
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no en mezclas de éster destinadas a reacciones de intereste

tado sélido, puede llenarse previamente el tubo fundiendo
metal alcalino sélido en él, y después, antes de la extru-.
sibn, enfriar el.tuho a una temperatura por,qebﬁjo del pun-
to de fusién del metal alcalino.

il llevarse aAcabo un proceso conbtinuo, to-
talménte, mediante el método de la presente invencidn, se
prefiere, por consiguienté utilizaxr alterngtivamente dos o
mis tubos de distribucidn, introduciéndose el mebal alcali-
no continuamente en el liquido de dispers;én desde uno o
mds tubos, mientras que el tubo o tubos restantes se 1llenan
0 se enfrian. 7 |

Afin cusndo la existencia de metal alcalino

561ido en el tubo de distribucidn, en el lugér en que pri-

do tipo de liquido de dispersidén hacia el suministro de me-|
tal alcalino, la invencién se muestra particularmente venta]

josa cuando han de prepararse dispersiones de metal alcali-

rificacidén, ya que el cierre o bloqueo natural del metal
alcalino sélido impide también la formacidén de productos de
reaccidén indeseables en el tubo, por la cual disminuiria el

didmetro interno efectivo de dicho tubo, como resultado de

lo cual resultaria afectada la exactitud de la dosificaciédn)

El procedimiento objeto de esta invencidn
puede aplicarse venbtajosamente a la reaccidén de intereste-
rificacién entre una mezcla de ésteres o ﬁna mezcla de és-
teres y uno o mis alcoholes. Pueden hacerse derivar .ésteres
apropiados de alcoholes superiores tales como el glicerol,
glicoles tales como el etilenoglicol, polialquilenos de

glicol y propileno-glicol, celulosa, sorbitol, mannitol,

nmero entra en contacto con el liquido impide la fuga de to- )
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| ticos, de modo que los venenos catélicos de la mezcla a in-

:lente de metal alcalino, expresada en equivalentes gramo.

pentaeritritol y alcohol de polivinilo o alcoholes monova-
lentes tales como metand, etanol, propanol o butanol.

Los radicales 4cidos pueden ser de &cidos car-
boxilicos con inclusidén tanto de Acidos grasos saturados cg
mo no saturados; con 2 a 26 dtomos de carbono.

.Utilizando el'procedimiento de la pfesente
invéncién es posible interesterifiqar aceites comestibles
sin saponificar cantidades apreciables de glicéridos, con
lo que se obtienen productog interesterificados que estén
précticgmente exentos de productos derivados. A

Por “apeites“, se desea significar dentro de
este invento, tanto los glicéridos de &cidos grasos que
son sblidos a la temperatura ambiente, usualmente denomina-
dos grasa, como los glicéridos que son liquidos a la tempe-
ratura ambiente.

De preferencis, se afiade el metél alcaliﬁo
a la mezcla que se trata de interesterificar en una canti-

dad igual o superior a la consumida por los venenos catali-
tergsterificar queden compensados por una cantidad equiva-

Hay muchas sustancias que pueden ser venenos cataliticos,
por ejemplo el agua, los &cidos grasos y los perbdxidos, pe-
ro la propledad que poseen en comin es su tendencia a combi
narse con un metal alcalino en una sustancia gue es catali-
ticamente inerte o solo muy ligeramente activa bajo las con
diciones de reaccidn. Como resultado de numerosos experi-
mentos, se ha hallado que en la intéresterificacién de los
aceites comestibles, el agua no debe considerarse como un

veneno catalitico si se encuenra presente en cantidades in-
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feriores a 0,01 %. Por otra parte, los jabones de metal al-
calinos han de considerarse como cataliticamente inertes a
una temperatura de reaccién de menos de 1802C.

Antes de pasar al reactor, ha de someterse
la mezcla de aceites y de metales alcalinos a vigorésos es-
fuerzos de cizallamiehto, para obtener una microdispersién
delAreactivo catalitico en el aceite. Se ha observado que
cuando los metales alcalinos se-dispersan ési, vigorosamen~|
te, de modo tal que a la temperatura de reaccidén queden com
pletamente disueltos denbro de 1 minuto, y, de prefergncia
dentro de 20 segundos, puede llevarse a efecto la reaccién
con cantidades Optimas de reactivos cataliticos. Un apara-
to de dispersidn particularmente apropiado es un molino co-
"loidal conocido como reactrédn Willems, descrito, ‘entre '
otras, en la memoria descriptiva de la Pabtente alemana n2
1.152.005.

La:reaccién de interesterificacidén puede de-
sarrollarse, por ejemplo, en una cascada de céﬁaras agita=~
.daé, pero, de pfeferencia, se lleva a cabo en un reactor
tubular.
| Segin sean la concentracidn catalitica, la
temperatura de reaccidn y la naturaleza de la mezcla a tra-
tar, puede completarse la interesterificacidn en 1 a 10
minutos. Tras de gbandonar el reactor, el producto reaccio-
nal se libera de todo el hidrdgeno que pueda haberse forma-
do y después se libera de los jabones y constifuyentes del
catalizador por medio de una agitacidn vigorosa con un 5
a un 30% en peso de agua, tras de lo cual se separa la fa-

se acuosa del producto reaccional.

Pueden prepararse completa o parcialmente
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dor y de las propiedades de la mezcla qﬁe se trata de este-

_135eC.

los productos interesterificados mediante regulacién del
tiempo de permangncia y de la cantidad de catalizador acti-
vo empleado.

gi grado de interesterificacidén de una mez-
cla de aceites comestibles puede medirse, por ejemplo,pxr mg
dio de medidas de dilatacidn, Por ejemplo, para una mezcla

de aceite de palma y de aceite de coco, la dilatacién a

209C, que se representarid por Dyg» es una medida apropiada |

de determinar el grado de interesterificacidén, La dilata-
cibén se determina seghin descrito en "Analysis and the cha-
racterization of oils, fats and fat products", H.A. Boeke-
noogen, 1964, Interscience Publishers, Londres, paginas
143 y sig.

Lo interester@ficacién puede efectuarse a
cualquier temperatura a la cual se forme el catalizador in
situ con suficiente actividad, de 100 a 2752C. I.a tempera=-

tura seleccionada dependerid de la naturaleza del cataliza-

rificar, pero serd superior al punto de fusién del metal
alcalino.

Se han obtenido buenos resultados utilizando

sodio a temperaturas de 100 a 1402C, de preferencia a 115 -

En la inbteresterificacidén de aceites glicé-
ridos, los ésteres que se tratan habrén sido sometidos, con
forme a la invencidén, preferentemente, a la extracciédn de
por lo menos le mayor parte de los venenos cataliticos, pre|
viamente, ya que ia cantidad de metal alcalino requerida pa
ra la interesterificacidn depénde en gran medida de la can-

tidad de venenos cataliticos presentes en el aceite. Por
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otra parte, el efecto de utilizar mayores cantidades de me-
tal alcalino,paia compensar la presencia de cantidades im-
portantes de venenos ﬁFtaliticos presentes lleva a la for-
macidn excesiva de jabén, lo que puede dar como resultado
una viscosidad inacepﬁablemente alta de la mezcla aceite/ja
bén, bloqueo de los f;ltros con gel de jabdn, formaclén de
Jabdn en la pared interna del reactor ¥ una reduceidn consi
derable de la velocidad de la reaccién. Asi, cuando se in-
teresterifica una mezcla'de,aceites crudos que poseé, por
ejemplo, un valor de acidez de 2 - S Y una cantidad de agua
‘superior a 0,05 %, se necesita por lo menos 0,3 % en peso

de sodio, lo que conduce a dichos resulbados indesesables.

Como quiera que el agua y los &cidos libres son los prinei-| .

pales venenos cétaliticos, se prefiere por consiguienfe neu
tralizar cuidadosamente la mezcla que se trata de intereste
rificar y reducir el contenido de agua a un nivel inferior
a 0,05 % y.de preferencia inferior a 0,03 %.

' Si bieg la fase de secado puede efectuarse
-de diversas maneras, cuando se lleva a efecto un proceso de
desacidificacidén mediante destilacidn, como es usual en la
industria de los aceltes comestibles, no es necesaria, por
regla general, una désecacién suplementaria, dentro de los
fines del presente invento. El secado puede tambien efectua]
se tratando la mezcla a uﬁa temperatura elevada con un gas
inerte seco. Sin embargo, resulta preferible efectuarlo
mediante un aparato Que mantiene a una presidn reducida de,
;pqr'ejemplo, 10 a 50 mm. de mercurio, y & una temperatura
elevada, de por eﬁemplo 100 a 1409C, la mezcla calentada
de ésteres, que se atomiza en la parte superior de una cé-

mara del aparato donde se mantiene un vacio para efectuar

e
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la rapida evaporacidén de la mayor parte dei agua presente.
Puede llevarse a cabo la operacién, si se desea, en dos o
mas fases. Se hé.comprobado que se logran buenos resultados
mediante un aparato secador al vacio, de doble fase, que
trabaja a une presidn de 45 y 10 mm. de mercurio respecti-
vamente, para una temperatura de entrada del aceite de 12_5
a 1408C, |

La temperatura del medio que se trata de ato
mizar y las condiciones de vacio se determinan de modo que
el producto a interesterificar alcance el contenido de hu~
medad necesario, por debajo de 0,05 % en peso.

Los aceites que se someten a interesterifi-
cacién se desacidifican de preferencia hasta un valér de
acidez inferior a 0,3. Por "valor de acidez" debe entender-
se el nimero de miligramos de hidrbéxido potédsico que son
precisos para neutralizar 1 gramo de la mezcla que se tra-
ta de interesterificar. El valor de acidez se determina por
medio del procedimiento descrito por H.A. Boekenoogen, "Ang
lysis and characterization of oils, fats and fabt products",
Voluen I, 1964, Intersciencie Publishers, Londres, pags.
23=24. Como quiera que esta determinacién se lleva a efecto
a la temperatura ambiente en un corto espacio de tiempo, no
se saponifican los ésteres, con lo que se obtiene un valor
de acidez de O en ausencia de &cidos libres. La mezcla que
se trata de interesterificar puede-desacidificarse utilizan
do un procedimiento de desacidificacidn por destilacidn in
vacuo, pero tambien puede efectuarsg esto por contacto di-
recto con una solucidn alcalina, mediante la cual se forman
jabones que pueden separarse mediante la diferencia en la

gravedad especifica entre el aceite y el jabdn. Esta desa-
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cidificacidén alcalina puede llevarse a efecto por medio de
una solucidn de hidréxido sbdico de 0,2 a 8N.

' . La desacidificacién pﬁede efectuarsé conti-
puamente en sparatos centrifugos que aseguren un breve pe-
riodo de contacto entre el aceite y la solucidn alcalina.
Ademas, puede efectuarse tambien la desacidificacibén conti-
nue mediante mezcla del p?oducto répidemente con la solu-
cibén alcalina, y lavado posterior de la mezcla en una co-
lumna empéquetada..Sin embargo, es preferible realizar la
desacidificacién haciendo pasar el aceite a desacidificar,
en el sentido de la corriente, o a confracorriente, por una
columna empaquefada llena de la solucidén alcalina, si es
necesario a una presidén elevada y a una temperatura de 80
a 1609C, mientras que el aceite constituiréd la fase disper-
sada. Estos procediﬁientos de desacidificacién se descri-
ben en las memorias descriptivas de pabtentes holandesas
nlms. 6503471 y 6603470.

Describiremos a continuacién los procedimien
tos conforme a la invencidn, coﬁ referencia a los pianosv
adjuntos, en los cuales: A
la fig. 1 ilustra un procedimiento para preparar dispersio-

nes de un metal alcalino, en las gue el meta

alcalino se.éuministra en estado liquido y

se solidifica antes de que entre el liquido

en contacto con é&l1;

la fig. 2 representa un dispositivo proporcionador o dosi-

ficador del metal alcalino, en el que se su-

ninistra el metal alcalino en estado sélido;
la fig. 3 es un esquema de direccidn de corriente correspon

diente a una planta de interesterificacidn
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en continuo, a la que se ha splicado el mé-

todo de la presente invencidn.

En la fig. 1, se ha representado un tanque
de almacenamiento para metal alcalino liquido 1, provista
de una camisa externa de calentamiento 2. El contenido de
la cémara se calienta por encima del punto de fusién del
metal alcalino por medio de un medio de transferencla de ca
lor que se alimenta por la entrada 3 y se extrae por la sa-
lida 4. Sobre el metal alcalino ligquido 5 se halla presen-
te una capa de acelte de parafina 6, que impide la Bxidacia
del metal alcalino liguido. '

Mediante una bomba rotabiva de engrangjes 9,
se suministra el metal alcalino a través de la vilvula 8
y del tubo 7 al tubo dosificador 12.

Se adﬁsta la velocidad de flujo del ﬁetal
alcalino liquido pér medio del variador 10 que va conecta-

do tanto al electromotor 1l como & la bomba de engranajes

E1l tubo dosificador 12 esté provisto de un
trocador térmico 13, por el que se hace pasar tal cantidad
de medio enfriador y a una temperabtura tal, desde la entra-
da 14 hasta la salida 15, que el metal alcalino que se en-
cuentra en la parte del tubo dosificador que atraviesa el
trocador térmico 13, se solidifca.

Por el orificio situado en el extremo del

tubo dosificador, entra el metal alcalino en el tubo 16,

& cuyo través, se bombea el liquido de dispersibén precalen-

tado, desde el tanque de almacenamiento 17 provisto de me-~
dios de caldeo (no representados) a través de la valvula 18

por medio de la bomba 19.

=}
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La mezcla de metal alcalino y de liqu:fd.o de
dispersibén mantenida a temperaturas situadas por encima del
punto de fusidn @el metal alcalino se transfiere a continug
cidn a travéé de- un molino de coloides 20, donde el metal
alcalino se distribuye en el liquido de digersién. La dis-
ﬁersi6n obtenida puede pasarse desde el tubo 16 a las célma~
ras‘o puede transferirse continumente & un sistema en el
que se precise.

En lugar de suministrarse el metal alcalino
en estado liquido mediante una bomba rotativa como se ha
representado en la fig. 1, puede suministrarse en estado

sélido por medio de un aparato tal como el que se ha repre-

" sentado en la fig. 2.

El tubo cilindrico dosificador 21 se encuen-
tra unido eﬁ 29 por unos pernos no representados y un ani-
llo de empaquetadura o cierre hermético 28, a la dgbeza de
cilindro 22. El tubo dosificador 21 esta provisto de un .
pisﬁén 23 accionado hidréulica o mecdnicamente.

No se ha representado el mecanismo operati-
vo. '

La. cabeza de cilindro 22 que representé una
parte del tubo dosificador 21 estd provista de un orificio
25 por el que puede extrusionarse el metal alcalino sbélido
del interior del tubo en 24, mediante el pistén 23, al 1li-
quido que fluye por el tubo 26. El tubo 26 estd provisto
del mismo équipo, como, por ejemplo, la bomba y el molino
de coloides, tal como se ha representado en la fig. 1 por
lo que se refiere al tubo 16.

La cabeza de cilindro 22 esté asimismo pro-

vista de una camisa de enfriamiento 27, para impedir que

"




10

15

20

25

30

'el aparato secador. La mezcla, reducida de este modo a un

- de la cantidad de metal alealino necesaria por 38 y se dis—

~15-

el metal alcalino que queda dentro del orificio 25 se fun-
da. '

Describiremos a continuacidn, con £éférencia
a la'fig. 3, un procedimiento de interesterificagiéﬁ»en
continuwo, utilizando el método de la presente invencibn.

Se introduce una mezcla destinada a ser in-
teresterificada, en 31, por medio de una bomba 32 yﬁse con-
duce por medio de un trocador térmico 33, donde se »recal-
dea a una.temperatura de 125 a 1402C, en un aparatojge‘de—
secacién al vacio 34, donde se atomiza mediante unéfcabeza
atonizadora 35. El aparato de desecacidn al vacio 34 se co-
munica en 36 coﬁ uns. planta de vacio, no representad;, que

pernite mantener una presidén de 10 a 50 mm. de mercurio en

contenido de humedad inferior a 0,05 % en peso, es conduci-
da por la bomba 37 al reactor 41. Antes de que el producto

destinado a ser interesterificado pase al reactor, se afla-

tribuye este finamente en la mezcla por medio de un molino
de coloides 39. Se hace pasar después ld mezcla al reactor
tubular 41, provisto de aislamiento térmico y de una bobi-
na de caldeo 40 que permiten que la temperatura se manten-~
ga al nivel necesarid. El tiempo de permanencia en el reac-—
tor puede regularse a un valor de 1 a 10 minutos mediante

ajuste del flujo del liquido. Se mezcla después el produc-
to interesterificado en la mezcladora 43 con 5 ~30 % en pe-
so de agua, introducida por 42, para extraer los jabones

formados y 1os‘residuos cataliticos por lavado. En gl apa-~
rato centrifugo 44, los subproductos indeseables son extrai

dos por 45, mientras que el producto interesterificado se
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atomiza por medio de la cabeza atomizadora 47 en el apara-
to secador 46, que se comunica por 48 con una planta de va-
cio. El gparato secador 46 puede mantenerse a unajbrgsién
de 45 mm de mercurio, con lo que el producto interesterifi-
cado se desecard hasta un contenido acuoso de 1 a 0,1 % en
peso. Se extrae-despuéé el producto interesterificado, pu-
rificado y desecado, mediante la bomba. 49, de la cémera de
atomizacibn.

Los siguientes ejemplos ilustrarén mejor el
procedimiento objeto de la invencidn. ' -

EJRIPIO 1

’ Se preparan dispersiones de litio, utilizén-
dose, entre otroé, el aparato representado en la fig. 1.

Ei litio, que presenta un punto de fusidn de|
1802C se calienta pfimeramente bajo una ligera pelicula de
aceite mineral hasta una temperatura de 2002C y se bombea

mediante una bomba girabtoria de engranajes, de una capaci-

dad de 220 gramos/horg, a un tubo de dosificacidn cuyo ori-

ficio descarga directamente en una cémara de graneado.

La cémara de graneado estd provista de una
camisa @e caldeo, un rastrillo giratorio para distribuir el
litio con altas fuerzas de cizallamiento y medios de entra-
da para dosificar continuamente el aceite mineral que se
hace pasar a la cémara, asi como una abertura de salida pa-
ra la dispersién de libio preparada.

En el lugar donde el litio entra primero en
confacto con el aceite, sé enfria el tubo de dosificacidn
hasta una temperaﬁura de 50-15082C.

El litio que entra en la cémara de gfaneédo

se distribuye en el aceite mineral que presenta una tempe-
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raturs de 210-2302C. Se obtiene un buen producto, con par-
ticulas de litio de un tamafio de 15 a 50 micras, cuando se
glimentan el litio y ei aceite continuamente en una razdn
de peso de 1:3, mientras que las velocidades de fiujo tan-
to del litio como del aceite mineral se ajustan de modo que
se obtiene un promedio de tiempo de permanencia de 1O mi-
nubos.
EJEMPLO 2

Se prepara una dispersidén de sodio en xilend
suninistrando sodio liquido, de un punto de fusidén de apro-
ximadamente 982C, & un tubo de dosificacidn, por medlo de
la misma bomba giratoria de engranaje que se ha utilizado
en el Ejemplo 1 y que se ha representado en la fig. 1.

La cémara de almacenamiento de sodio, la bom
ba giratoria y la mayor parte del ‘tubo dosificador se ﬁan—
tienen a una temperatura de 105-1102C.

El tubo dosificador descarga directa y per-

" El extremo del tubo dosificador, Justsmente
antes del lugar donde el sodio entra primeramente en con=~
tacto con el xileno se enfria a una temperatura de 50-802C,

El sodio extrusionado, junto con la corrien-
te de xileno en una proporcidn de peso de 1l:3, y & una tem-
peratura de 105-1102C se hace entrar continuamente en un
molino de coloides donde se distribuye el sodio en el xile—
no.

Se.enfria el producto que abandona el molino
coloidal hasta la temperatura ambiente, & se envasa en re-

cipientes o se transfiere a un proceso en el que se preci-

sen dispersiones de sodio para fines cabtaliticos.




10

15

20

25

30

aparato a 390kg/hora y se dosificd sodio en la mezclé de

- 18-

EJEMPLO 3

Este ejemplo ilustra la interesterificacién
de una mezcla de acelte de palma y aceite de coco?énihna
poporcidén de peso de 60:40, en una planta tal comd-ié‘re-
presentada en la f£ig. 3.Antes de mezclar los aceiteé, se
neutralizaron &stos con una solucién acuosa de hidrdxido
sédico de una normalidad de 0,8 N, y se desecaron después
pulverizéndolos dentro de una cémara de vacio de una pre-
sién de 10 mm. de mercurio a una temperatura de 12520C..

A continuacién, se mezclaron 1os'aceifes.

Las caracteristicas mis destacadas dé lﬁ mez-

cla de aceites obtenida fueron las siguientes:

contenido de agua: 0,008 %
valor de acidesz: © 0,13
valor de perédxido: 0,8

valor de dilatacidn a 202C: 240

~ Se bombed la mezcla de aceites a través del

aceites por medio del aparato que aparece en la fig.'2 a ung
velocidad de 0,072 kg/hora, es decir, 0,0184 % en peso.

La cantidad de sodio dosificado sobrepasa a
la cantidad equivalente de venenos cataliticos en 0,001 %
basado en la cantidad total de aceite.

Se extrusiond el sodio con una extrusionado-
ra provista de un pistén de 40 mm de didmetro & través de unm
orificio de un didmetro de 2 mm, con una presidn de aproxi-
madamente 150 .kg/cmg.

La extrusionadora estaba sﬁricientemente als-
lada para retener todo el sodio en estado sblido.

A continuacibn, se distribuyd el sodio extru-
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sionado en la mezcla de aceites por medio de un Reactrén
Willems del tipo TDIK 3/55 provisté de rotores de un did-
metro de 10 cm., situados a una distancia de 2 mm, gue gi-

ran a una velocidad de 2910 rpm. Tras un tiempo medio de

permenencia & 4 segundos en este tipo de molino de coloides,

no pudieron observarse a simple vista particulas dé éodio
dispersadas, lo que probablemente significaba que se habia
obtenido una dispersidén tan fina que la superficie del so-
dio habla aumentado en tal grado gque el catalizador activo
quedaba preparado instanténeamente.

Se hizo pasar de continuo la mezcla obteni-
da & un reactor de tubo.

Fl tiempo de estancia en el reactor fue de
1,15 minutos. El grado de interesterificacidén se medid por
medio del valor de dilatacibn a 202C (D20)‘ El. producto que
salié del reactor de tubo tenia un D, de mis de 610, lo
que significa que se habia completado la interesterifica-

cidén. Se liberd después el producto interesterificado de

Se extrajo el jabén formado durante la reac-
cidén por medio de una centrifuga y se desecd el producto
interesterificado pulverizéndolo en una cémara de vacio.

| EJEMPIO 4

Paré ilustrar el hecho de que el procedimien

to de la invencidn puede aplicarse ventajosamente a la in-

teresterificacidén en continuo de aceites neutralizados, se

prepararon 4os mezclas (a y b) de aceite de palma y de acei+t

te de coco en la misma proporcidén de peso que en el Ejemplo

3.
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Ambas mezclas se desecaron bajo las mismas
condiciones de proceso que se han descrito en el Ejemplo 3,
pero solo se neutralizd la mezcla a).

Las caracteristicas méds destacadas dé'las

mezclas de acelites fueron:

_ 8 b
contenido en agua: 0,01 % 0,01 %
valor de acides: ‘ 0,2 22,0
valor de perdxido: _ 0,8 . 0,8
valor de dilatacidn a 202C: 240 240

Se dosificd el sodio continusmente en cada
una de las mezclas de aceites, en estado sbélido, por medio
de un aparato que se ha representado en la fig. 2 y se dis~
tribuyd por medio de un Reactrdén Willems.

Se hicieron pasar a continuacidén las mezclas
de aceite a un reactor de tubo segin representado en la fig

3. Se llevaron a cabo las reacciones de interesterificaciédn

| bajo las siguientes condiciones de proceso:

a b
cantidad de aceite, toms./h. : 6 6
sodio % _ 0,05 0,10
sodio, kg/h. 3 6
didmetro extrusionadora a pistén,
en cms. 25 25
didmetro orificios de extrusidnm,
en mms. 1,4 ‘ 1,4
nfmero de orificios de extrusidn 5 5
temperatura mezcla aceites 2C 120 120

El tiempo de permanencia en el reactor de tu
bo para ambas mezclas de aceltes fue de 2 minutos. La mez=-

cla de aceites a) se interesterificd en la planba que apa-
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rece en la fig. 3 sin interrupcidén durante 5 dias.

Debido al alto contenido jabonoso del produc-
to existente en el reactor de tubo, se procedid a detener
la interesterificacién de la mezcla b) una vz cade dos dia
para extraer las impurezas del reactor y de los filtros de
la bomba. |

A lo largo de estas operaciones, las uues-~
tras tomadas indicaron valores de dilatacibn de méc de 600,
lo qué mostraba que los productos estaban plenamente inte-~
resterificados.

Las mezclas de aceites se purificaron a con-
tinvacidn segln descrito en el Ejemplo 3.

En resumen, la Patente de Invencidn que se

solicita, deberd recaer sobre las siguientes:




10

18

20

25

30

~ 22—

-~ REIVINDICACIONES -

1. Procedimiento para la interesterifica-~
cibén catalitica de unsa mezcla de ésteres en preseﬁ&i; de
una dispersidn de metal alcalino, caracterizado poré;b se
extrusiona el metal por un orificio del que emerge directa-
mente en una mezcla liquida de ester mantenida a tnéitempe-
ratura superior al punto de fusidén del metal alcalino, tras

lo cual se distribuye el metal fﬁndiﬂo por todo la mezcla

de éster.

2. Procedimiento segfn la reivindicacién 1,
en el que se extrusiona el metal alcalino dentro dz la mez~

cla de éster en estado sbélido para proporcionar un bloqueo

- de separacidén entre la mezcla liquida de éster y la alimen-

tacién de metal alecalino.
3. Procedimiento segiin la reivindicacidn 2,
en el que el metal alcalino se suministra en estado sdlido

por desplazamiento’directo a partir del metal séiido al

que se aplica la presidn de un pistén para extrusionar el

metal.
4, Procedimiento segln la reivindicacién 2,
en el que el suministro de metal alcalino se eectua por

medio de una fuente de metal alcalino liquido alimentado

‘bajo presidn por una bomba de engranajes para extrusionar

el metal.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones
1l a4, en el que el metal alcalino se distribuye en la mez-
cla de éster por medio de un molino de coloides.

6. Procedimiento segln las reivindicaciones

1l a 5, en el que la mezcla de éster comprende un aceite gli|

cérido.
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'equivalente, pero no superior a 0,1 % en exceso del equi~

-2% =

7. Procedimiento segin la reivindicacién 6,
en el que el metal alcalino se dispersa en una mezcla de
aceites glicéridos, cuyo contenido acuoso es inferior a
0,05 %.

8. Procedimiento segln la reivindicacién 6
o7, en el que el valof_de acidez de los aceltes glicéridos
es inferior a 0,3.'

9. Procedimiento para la interesterlifica-
cién catalitica de una mezcla de ésteres en presencia de
una dispersién de metal alcalino segiin las reivindicaciones
1 a 8, particularmente para la interesterificacidén continua
de aceites glicéridos comestibles, en el que se alimenta
de aceites glicéridos precalentados un reactor de interes-
terificacibén mantenido a una temperatura de 100 a 2752C,
descargéndose el producto interesterificedo desde el mismo,
y en el cual ;a cantidad de metal alcalino del reactor se
mantiene a una concentracién basada sobre la cantidad totall

de acelte existente en el reactor, que es, por lo menos

valente en concentracidén de la cantidad total de venenos
cataliticos existentes en la mezcla de aceite.

10. Procedimiento segln la reivindicacién
9;'en el que el metal alcalino se disuelve practicamente
por completo en un ninuto.

11. Procedimiento seglin la reivindicacibn
9 o 10, en el que se lleva a cabo la reaccidn en un reac-
tor de tubo, en el cual la velocidad de flujo de los acei-
tes glicéridos qué se trata de interesterificar se ajusta
para proporcionar un tiempo de permanencia de la mezcla en

el reactor de.l a 10 minutos.
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12. Procedimiento segfin cualquiera .de las
reivindicaciones 6 a 11, en el que se dispersa el sodio en
la mezcla de aceites y la temperatura de dicha mezcla.es
de 100 a 1402C.

13. Procedimiento segin la reivindicacién
12, en el que se lleva a cabo la reaccién a una temperatu~
ra de 115 a 135eC.

14. Se reivindica por Gltimo, como cbjeto
sobre el que ha de recaer la Patente de Invencidn que se
solicita: "PROCEDIMIENTO PARA LA INTERESTERIFICACIOﬁ CATA-
LITICA DE UNA MEZCLA DE ESTERES EN PRESENCIA DE UNA DISPER~
SION DE METAL ALCALINO".

Todo conforme queda descrlto Y reivindicado
en la presente Memoria descriptiva que consta de veinticua-

tro péginas mecanografiadas y dibujos ‘adjuntos.

Madrid, 12 Julio 1968
BERNARDO UNGRIA
p.p.




CALLSVER LY. A5609 /]

FIG, 1
N 6
17
2
3
X~ 8 18
7~
1
1 19
127
I
20
A Téﬁ
U \ E:':.J / \16 -
ESCALA VARIABLE
MADRID,12 peJdullo = pg1g68

Bﬂfth L CWUIVR A ¥ wia

pa

e




%

.

NS S N S NSNS S NE L 7~ 7~ L L

™23

770 L AN S SO NSN NN NN NN

v

7

-

AN ‘ \\\ \%
. \\N i‘ \t \

\ \ O\ “\
) ::*L\\ \\xk\\

CALA VARIABLE
Esw ot Julla . DEIBEE

MADRID, 2o D anhs

PERNARDO UNGRIA




35€c9/ 1 hoja- /3¢

AL LTEOR oV
FIG. 3
48
35. 434 4 47
| = Ny
Y
3 40 N4 g{\——>
* + A JAY
~—1_
% —= ¥
e
H
A
l 5
x |
( M) 43 4
38 A
42\ |
| I |

MADRID, 12 pg_Jullo pE 102,

ESCALA VARIABLE

manummo /u/ueam




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



