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Este invento se refiere & un procedimiento Para preparar
grasas comegtlbles.,

Manteca do cacao, sustitutos de manteoca de cacao, y otras
nantecas de estearina duras usadas en confiterfa requieren una combi-
nacién especial de propiedades de mezocle, ya que son relativamente
duras a temperaturas ambiente de hasta aproximadamente 30°C y liqui-
das a temperatura del cuerpo (3890), ¥ por consiguiente sgo derriten
de forma notoria entre 309C y 3890, El suministro de grasas naturales
que se ajustan a estos requerimientos es insuficlente para hacer fren-
te a la demanda y ha sido necesario modifiocar otras grasas mediante
métodos quimicos tales como solidificacién e interesterificacién, y
métodos fisicos tales como fraccionamiento por disolvente, a fin de
obtener materiales_apropiadoe. Son ampliamente usadas las grasas na-
turales que contlenen una elevada proporoién del &oido léurico de
écido graso C

12
semilla de palma, y también es posible modificar grasas que contengan

en sus glicéridos componentes, por ejemplo aceite de

grandes cantidades de 4docidos 018 no saturados en sus glicéridos, por

ejemplo aceites de soja, semilla de algodbén, cacahuete, oliva y gira-
gol, para obtener mantecas de egtearina duras con las propiedades de-
seadas,

Se han hallado ahora oondiciones mediante las cuales las
grasas que contienen, on forma de triglicéridos, elevadas propercio-
nes de Acidos grasos de largos de cadena alin mayores, por ejemglo el
écido ertcico del 4Acido 022 nonoetencico, pusden modificarse obtonién-
dogse con buen rendimiento una manteca de estearina dura con las carac-
teristicas de fusién deseadas, Hasta ahora ha gido considexrado impor-
tante para la producolén de buenos sucedéneos de la manteca de cacao
asegurar que, como en la manteca de cacao, los dcidos grasos proson-

tes contienon al menos 20% del &cido palmitico de &cido C,, saturado,

o oantidades correspondientes de oiros dcidos grasos saturados. Se ha
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comprobado que usando aceites de valor de yodo inferior a 120 que
contienen elevadas proporcionds de &cido erticico no se obtienen
busnos suceddncos de manteca de cacao con un rondimiento razona-—
ble si las condiciones de modificacién son tales que producen graw
sas con importantes proporclones de dcidos grasos saturados en sus
glicéridog. Por consiguiente, con estos aceites las condiciones ne-
éesarias para fabricar un buen’suceddneo de la manteoca de cacac con
elevado rendimiento son diferentes de las que se emplean con acei-
tes en los cuales predominan los foldos grasos 018' En particular,
debe evitarse un aumento importante del contenido de &cido graso
saturado durante la modificacién del aceite, -

El 4cido ertGeico es un principal constliuyente de losr
gliocéridos de muchos aceltes de crucifera y el establecimiento de
condiciones apropiadas de modificacién permite la utilizacién préo-
tica de tales acoites, y especialmente aceite de semilla de colza,
como fuente de mantecas de estearina duras: un aceite tIpico de se=-
milla de colza puede contener (como triglicéridoa) hasta un 505 de
écido ortclco, ¥y 55% del total de &cidos grasos 020 y 022 no sature~
dos, en peso basado en el contenido total de 4dcidos grasos del acei-~
te. Talez aceites de semillas de colza son especislmente favorables
como materiales de partide dado.su bajo contenido de 4cidos grasos
saturados. Es particularmente ventajoso utilizar aceites de elevado
contenido de 4cido erticico en lugar de aceites cuyo principal compo-
nente doido lo aporten los &cidos 016 y 018 no saturados, porque du~
rante la eolidificacién do los Acidos polietonoicos presentes el
4cido erdeico es convertido em &cidos irans-monoetenoicos, tales co-
ro 4cido brassidico, mientras que los &cidos oleico, linoleico y 1li-
nolénico de los &cidos 018 no saturados forman écidos 018 Irans-
monoetonolcos tales como 4cido elasidico, y los glicéridos de dcido

brassidico tienden & proporcionar mejores propiedades -fisicas que
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loa glicéridos de &cido elaidico cuando los 4oidos se hallan pre-
sentes en cantidades equivalentes., La presencia de &cido brasidi-
co juntamente con 4cido elfidico permite alcanzar las desoadas
propiodades de fusibén con un menor contenido de 4cidos grasos sa-
turados y por ende puede proporcionar una manteca de estcarina més
dura, ya que la contribucién de un residuo de &cldo brasidico con
iespeoto a un triglicérido de m4l alto punto de fusién es mayor

que la de un residuo de 4cido eldidieco. Como quiera que puede obte-
nerse ocon mayor facilidad un producto con el punto de fusién desea-
do sin aumentar el contenido de 4cido graso saturado, esto hace po-
sible un control més estricio de la fame de solidificaclén necesa=
ria para extraer los &cidos polietenoicos presentes en un aoeite.1
Tambilén se ha comprobado que el uso de aceites con elevedo conteni-

do deo &cidos C no saturados es preferible al uso de los que

20 ¥ C22
pogseen elevado contenido de &cidos 016 ¥ 018 no seturadosz, ya que

el aoeite sgolidificado en condioclones selectivas epropladas produce
una menor canitidad do productos de alto punto de fuslién susceptibles
de ser extraldos en la fase de fraccionamiento, y proporciona unren—
dimiento elevado de la fracoién deseada. El producto obtenido gone-
ralmente contliens mayores proporciones ée residuos de 4cidos grasos
no saturados que las mantecas de estearina basadas en grasas de alto
contenido de &cidos grasos Cl6 ¥y Cla‘no saturados.

Un procedimiento del invento sirve por consiguiente para
preparar una grasa solidificada en el cual un aceite triglicérido de
6oido graso que contiene &oldos grasos monoetenoicos y polietenoicos,
de los cuales los &cidos C

20 ¥ %22
85% en peso del total de 40idos grasos emn ol aceite, es hidrogenado

no saturados proporcionan de 25 a

en condioiones selectivas para la solidificacién de &cidos poliete—
noicos a &oidos monoetenoicos, caracterizado por el heoho de que la

hidrogenaeién ge lleva a oabo basia quo el valor yodo del aceite me

.
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encuentra entre 70 y 85, siendo la caida del valor de yodo durante
la hidrogenacién al menos de 15, se eleva el Indice irans del acei-
te a entre 50 & 80 mediante isomerizacién, y se aisla una manteca
de eatearina durae con dilataciones de D20 al mencs de 1400 y D35

por debajo de 300 del aceite isomerizado solidificado por fraccio-
namiento.

Por aceite triglicérido debe entenderse un eoeite que
consta esencielmento de triglicéridos, si bien son aceptablos pe-
quefies cantidades de gliocéridos parciales y otros éateres de dcidoa
grasos tales como pueden producirse en los aceites naturales: no
obastante, ooﬁ una creclda cantidad de éstos, desciende el rendimien-
t0 o calidad del producto. Preforentemente el aceite trigliocérido que
se uga como material de partida es uno que contiene de 35 a 65% de
dcidos grasos Czo y 022 no saturados, y con preferencia de 25 a 60%
de 4cido ertcicp. Preferentemente menos de 10% u 8% y especiazlmente
menos de 6% de 4cidos grasos saturados se hallan prosentes en el ra-
terial de partida. Cantidades importantes de C,, ¥ &oidos grasos in-
feriores deben evitarse en el material de partida ya que son suscep-—
tibles de proporcionar composiciones eutécticas. Preferentemente el
contenido total de docidos 614 ¥y 016 es menor de un 15%, y especial-
mente menor de un 10% del &cido graso total, si han de obtenorse ele-
vados rendimientos del producto. En la préctica el aceite de partida
tendrd un valor de yodo no inferior a 90, y preferentemente entre 90
¥ 120, |

Bl aceite triglicérido usado es con preferencia un aceite
de crucifera, y especiclmente un aceite de semilla de colza de ade-

cuado contenido de Acidos grasos C o Otros aceites de cruci-

20 ¥ 22
fera que pueden ugarse aon aceites de semilla de mostaza y de semilla

de nabo blanco, y aceiiec orambe (el aceite de las semillas de Crambo

abisinica); y aceites de tropeolea, por ejemplo aceite de semilla de
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capuchina, El aceite puede ser un aceite natural (esto incluye una
mezola de aceites naturales) que en la prdctica haya sido blanquoa-
do y rofinado, o blen puode ser un aceite modificado por intereste-
rificacién, o una mezcla de aceites naturales e interesterifiocados.
Pusden obtenerse aceptables resultados, aunque con un rendiniento
relativamente inferior, con aceites de pescado, si fuera necesario
mezoléndolos convenientemente con otroa aceltes, aun cuando los
acoltes de pescado son altamente complejos y contienen grandes can-
tidades de 4oldos saturadog y polietenoicoss tales aosites son'por
ejemplo aceltes de arenque, menhaden, anchoa y sardina,

Son blen conoocidas las condiciones, -incluidas naturale-
za ¥y cantidad de ecatallizador, temperatura y preosién, para una hidfo—
genacién gelectlva conducente a la solidificacién de dcidos poliete-
noicos (incluidos 4cidos dietenoicos) a 4cidos monoetenoicos., Los oca~
talizadores comunes empleados en tales hidrogenaciones conducen a la
isomerizacién de dcidos cis-etenoicos a &cidos trans—etenoicos, y no
es8 neoesaria una fase de isomerdzacidén separada uséndolos, pero si
se roquiere la lsomexrizacién para llevaer el Indica trans del aceitfe
solidificado al valor requerido, a saber entre 50 y 80%, se calienta
el aceito ocon un ocatalizador de isomerizacién. Es conveniente usar
un catalizador & base de niquel .azufrado, por ejemplo uno que oconten—
ga de 4 a 10% de azufre en peso de niquel, para la solidificaecién o
isomerizaolén simulténeas, o para una isomerizaclén post-solidifica-
oién cuando se requiera. Asimismo la isomerizacién puede sfectuarse
antes de la golidificaoion. También pusden usarse catalizadores de
paladio de selectividad satisfactoria. Las Yemporaturas de hidroge-~
naocidén de 1752 a 2002C y presiones de aproximademente 1 a 6 atmés~
feras gon en general convenientes con un catalizador a base de niquel
azufrado. Preforentemente se continta la hidrogenacién hasta que el

&oido polietenoico ha sido sensiblemente eliminado, indicado por el

~
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valor de yodo alcanzado en relacién con el contenido de doido ori-
ginal del aceite, El aumento en &cido graso saturado durante la
hidrogonaoién debe ser en la préctica menor de un 10% j con profe-
rencia menor de 5 o 6% en poso del total de 4cidos grasos, repre-
sentando este aumento el grado de selectividad de la hidrogenacién.
El valor de yodo del aceite solidificado mometido a fraccionamiento
se halla oon preferoncla comprendido en los limitos de 72 a T7.

El aceite solidificado puede someterse a interesterifi-
cacién antes del fraccionamiento, sl se demeas, slendo esto pricti-
camente oquivalente a usar un acelte interesterificado para la hi-
drogenacién,.

El fracolonamiento de grasas es también un proceso bien
oconooido: en la forma de fraccionamiento himedo conoocido como frao-
cionamlento disolvente, las grasas son fraccionalmente oristalizadas
a partir de un disolvente apropiado, por ejemplo acetona; las frac~
ciones méAs blandas compuestas por los glicéridos de punfo de fusién
més bajo permanecen detrés én el disolvente mientras quo las grasas
nés duras cristalizan o precipitan en foima llquida y son separadas.
Se ha comprobado que en la préctica es necesario usar proporciones
relativémente elevadas de disolvente, por ejemplo al menos 8 partes
en volumen de acetona por 1 parte en peso de grasa, a fin de evitar
le separacién inicial de la gras# en la fase liéuida durante el en-
Priamiento. Es conveniente expresar la cantidad relativa de disol-
vente en partes en volumen y la de grasa en partes en peso, deblen-
do entenderss que se prevén litros a kilos o co¢ a gramos, La canti-
dad de eristalizacién y por ende la fraccién separada se regula par-
cialmente mediante ajuste de la concentracién inicial de la grasaen
la goluclén pero principalmente por la temperatura a la cual so en—
fria 6sta. Aungue por lo general es necesario un fracclonamiento de

dos fases para alslar una fraccién media, en algunos oasos es incluso
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posible evitar una segunda fase y lograr un producto de propiedades
satisfactorias empleando un fraccionamiento deo una fage en el cual
solamonte se extrae una fraccién inferior u oleina. En los casos en
que se emplea un fraccionamiento de dos fases, se extrae con prefe-
rencia la fracoién superior (grasa dura), que es menor de un 15 o
un 20% del aceite solidificado, antes del fraccionamiento. En los
casos en que se extrae una fracecién superior, puede interesterifi-
ocarge con una proporcién adecuada de fraccién inferior y ol trigli-
oérido resultante puede mezclarse con un material de partida a base
de aceite natural, con proferencia usando pequefiag proporciones, y
usar ol aceite mozclade en un procedimiento de aouerde con el invento. .
Preferentemente se ajusta el fracclonamiento para produ—
cir una fraoccién grasa con dilataciones de D30 al menos de 800, y es-
pecialmente al menos 1000, de D o al menos 1600 y especialmente al

2

menos 1700, y de menores de 250,

D
35
Puede formularse un producto fraccionado de menteca dura

para pasteleria a partir de un procedimiento del invento con otros

materiales apropiados para formar dulces o confituras mediantc los

" procedimiontos habituales, que incluyon elaboracién en conche y ton—

ple segliin se precise., Asl, un material a base de chooolate puede ha-
corse formulando el producto con gabor apropiado, por ejemplo cacao
en polvo, aztoar, leche en polvo, y lecitine, Las formulaciones ade-

cuadag sont

Partes en peso

Formulacion A (Chocolate con leche)

Producto fraccionado ; 35,5
Cacao en polvo {con 10-12% manteca cacao) 5
Costra de azlicar 43
Loche en polvo desnatada 16,5

Leoitina _ 0,45
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Partes en peso

Formulacién B (Chocolate con leche)
Producto fracclonado
Cacao en polvo (con 10-12% manteca cacao)
Costra de azicar
Leche en polvo oon toda su orema
Locitina

Formulacison C (Chocolate con leche)

Producto fraccionado
Cacao en masa
Cogtra de azflicar
Leche en polvo con toda su crema
Lecitina
Formulacién D (Chocolate corriente)
Producto fracclonado
Cacao en polvo (con 10-12% manteca cacao)
Costra do aztcar
Lecitina _
Formulacién E (Chocolate corriente) ’
Producto fraccionado -
Cacao en masa
Cacao en polvo (con 10~12% manteca cacao)
Costra de azlocar
Lecitina
Formulacién F (Toffoee)
Producto fracelonado
Aztear g?anulada
Glucosa

Leche condensada edulcorads ocon toda su orema

Agua

30

5
43
22

0,45 °

25
10

43
22

0,45

34

45
0,45

3045
755

17
'45

0,45

12
12
12
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Por dilatacién dobe entenderse la expansién de fusién
isotérmioca expresads en milimetrom olbicoms y reoferida a 25 gramos
de material, medida seogin se describe en la patente britanics No.

827.172. Indice trans significa el % de contenido trans medido por

el método recomendado descrito en J.Amer,0il Chemists’ Soc., 1959,

}é,'627-31, ¥ oalculado como elaidato metilico.

Fl invento es ilustrado por los siguientes ejemplos,
en los ouales las temperaturas son en 2C, El 4dcido monoetenoico 022
en los materiales de partide os totalmente Acido exGoico.

EJEIPIO 1

Un aceite danés de semilla de colza (comecha de verano)
refinado y blanqueado, con un valor de 4cido de 0,1, un valor de sa~
ponificacién de 174, un valor de yodo de 103,7 y compomsicién de &ol=
dos grasos contenida en le tabla que se facilita més adelante fue
selectivamente hidrogenado ugando un catalizador de niguel sustenta-
do. El catalizador fue uno preparado por reduccién de carbonato de
niquel bdsico con kieselguhr en una atmésfera de hidrSgeno a una tem-
peratura elevada seguido por azufrado simulténeo del niquel resul-
tante en polvo de kiemelguhr oon azufre y oxidacién ocontrolada pro-

porcionando un caﬁalizador no piroférico de niguel en kieselguhr con

un contenide de un 43% de nfquel y un 6,8% de azufre en peso de niquel.
El aceite (100 partes en peso) y el catalizador (0,5 par—
tes) fueron agitados conjuntamente en un autoolave de hidrogenacién
¥ caldeados a 1859C: a continuacién se introdujo gas hidrégeno a par—
tir de la parte inferior del recipiente en la mezcla agitada a 500
T.P.m,, con reemplazamiento del nitrégeno mediante desahogo y a ocon—
tinuaocién operacién del autoclave de hidrogenacién como sistema sin
salida. Se introdujo rapidamente el hidrégeno hasia alcanzar una pre-
Bién de 34 lb/pulg2 (15,30 kegs/6,45 cma), v el flujo de hidrégeno

fue despubds ajustado en el reciplente para mantener esta presidn.
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Se exirajeron pequeifiags muestras de aceite mediante exudaoién perid~ -
dica y se determinaron su valor de yodo y punto de fusién aproximado,

Se interrumpié la hidrogenacién durante 6 horas, cuando
el valor de yodo del aceite filtrado y enfriado fue de 75,0 y de 33¢
su punto de fusién aproximado. La dilatacién del aceite solidifica—
do fue medida a 202, 309, 352 y 402 y analizado su contenido en &ci-
dos grasos.

El aceite solidificado (100 partes en grs-peso) y acoto-
na seoca (900 partes en cc-volumen) fueron mezolados ¥ calentados a
400, ¥y a continuacién enfriandos a 102 durante 20 minmutos; después
se dejé reposar la mezole 30 minutos, se filtré y lavé la grasa cris~
talizada tres veces con acetona (150 partes cada vez) a 10%: se ca-
lentaron los oristales lavados para extraer la mayor parte de la ace-
tona restante, y se extrajo la pequefia cantidad de acetona remidual
mediante caldeo en una destiladera al vacio, obteniéndogse un produc-
to de aoeite fraccionado (60 partes) de un valor de yodo de 71,0, cu-
yas dilataciones a 207, 252, 30% y 359 fueron medidas y analizado de
nuevo el contenido en fcido graso,

El contenido de 4cido graso en % en peso del total de
cidos grasos, y otras caracterisiicas determinadas fueron como sigue:

Material Aceite Acoite
do partide solldificado .- fracoionado
Valor yodo : 103,17 '75,0 71,0
Aoidos ’
Saturados
Cl6 3,5 3,4 . 3.1
018 1,2 1,9 - 2,0
020 0] 0 0,7
022 0,4 1,3 2,3
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12 = § ABH-AGED:

Matorial Aceite | Aceite
de partide solidificado fraccionado

No ssturados

018 monoeno ) 16,3 40,2 32,8
018 dieno 14,3 0 0
C18 trieno 9,7 0 0
C,q monoeno 8,1 8,1 6,1
C,, monoeno 46,4 45,1 53,0
Total polienc 25 0 0

Total no saturade

020 g 022 54,5 53,2 59,1
Total saturado 5,0 6,6 8,1
Indice trans .0 67 75

Las dilataciones medidas fueron como sigues

Do P Dy Dy Dy
Aceite solidificado 1375 - 455 .30 20
Aceite fraccionado 1770 1650 1170 290 -

Las muestras de grasa fraocionada fueron convertidas
en confituras usando las Formulaciones A a F facilitadas anterior-
mente. La confitura de la formulacién A mostré excelente resisten—
cia al florecimiento, buenn resistenclia a marcas dactilares, una
frégil fractura con buen mordlsco y satisfactoria disolucién en
la boca. La confitura moldeade mostré buenas propiedades de despren-—
dimiento del molde y la retencién de lustre al ser separada fue ex-—
colente. La formulacién pusde usarse con confituras templadas o no,
por ejemplo en una condioién no templada como un adorno de pastel.
Las formulacioneg B a E tanbién mostraron prepiedades satisfactorias.

La formulaoién F proporcioné un fragil toffee con buena disolucién
en 1la lengua.
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EJELPLO 2

-

Un acoite de semilla de oolza blanqueada y neutralizado

(500 g) con un valor de yodo de 105,2 y una composicién de &cidos

grasos mostrada en la tabla que me facilita a continuacion fue se-

lectivanente hidrogenado en un vaso de¢ anélisis de molidificacién

usando un catalizador de niquel azufrade (7,5 &) y caldeada la mez-

ola a 1802 bajo diéxido de carbono con agitacién a 1000 r.p.m. EL
hidrégeno fue absorbido a una velocidad de 150 litros/hora y se in-

toerrumpié la reaccién después de 30 minutos cuando el valor de yodo

del aceite filtrado y enfriado era de T4,5 ¥ su grado de fusién

aproximado de 349%: ol aceite fue analizado.

El aceite solidifiocado (100 partes on grs-peso) fue di-

suelto en acetona seoa (550 partes en co-volumen) a'40? y enfriada

la mezola a una velocidad de 12 por 5 minutos a 62 y mantenide a di-

cha temperatura durante una hora, A continuacién fueron separados los

cristales por decantacién y lavadog tres veces con acetona (200 pelch

tes en co-volumen) & 62; después se eliminaron las trazas de acetona.

El producto, que presentaba un punto de fupién aproximado de 359,

fue luego anallzado,

Material Aceite Acoite
do partida solidificado fraccionadd
Valor yodo } 105,2 T4+5 72,4
Aoidos
Saturados
Cig 3,7 3,7 3,8
018 1’0 2’2 3’0
a0 traza 0,7 traza
Cpp . traza 2,2 2,8
No saturados
018 monoeno 30,4 29,9
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Material Aceite . Aocelte
de partida solidificado fraccionado
Cig dieno . 38,8 6,5 5,4
C18 trieno 0 o]
C, monoeno 8,5 8,5 8,1
022 monoeno : 47,8 45,6 47,0
Total no saturado
Total saturado 4477 8,8 9,6
Indice trans 0 63 T4

N

Las dilataciones medidas fueron las siguientes:

Do P Do D35 By

Aceite solidifioado 1320 840 280 0 -
Aceite f£raccionado 1680 1370 850 100 0]
BJEMPLO 3

Un aceite de semilla de colza de Alemania oriental, no
blanqueado, neutral, con un valor de dcido de 0,04, un valor de sa-
ponificacién de 173,1 y un valor de yodo de 103,1, y composicién de
&ocldos grasos mostrada en la tabla que so faoilita a continuacién,
fue selectivamente hidrogenado segln se degoribe em ol Ejemplo 1
exoopto que me usé 1 parte en peso del ocatalizador, y la hidrogena-
cién fue interrumpida después de 2 horas, cuantlo el valor del yodo
del aceite hidrogenado era de 73,6 y su punto de fusién aproximado
de 35,32, El aceite fue analizado y (100 partes en grs~peso) mezcla~
do con acetona seca (900 partes en cc-volumen); se calenté la mezela
a 40?, a continuacién se enfrié a 102 a la velooidad de 29 por minue
to, se mantuvo a 10? durante 30 minutos, y se filiré y lavé la gra—
sa oristalizada tres veces con acetona (100 partes cada vez) a 102,
Los oristales lavados (60 partes) fueron nuevamente disueltos en

acetona (540 partes), se calenté la megola a 409 y se enfrié a razdn
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de 12 por minuto a 22,59: después de 30 minutos a diocha temperatura
fue filtrads y lavadas tres veces la grasa cristalizada con acotona
(60 partes) a 22,59, y extraida la acetona del filtrado combinado
obtenléndose un producto fraccionado (49 partes) de un punio de fu-
8ién aproximado de 35,52, el cual fue analizado.

El oontenido de &cido graso (% en peso del total de
&cidos grasos) y oiras caraoteristicas determinadas fueron como‘siguex

Material Aceito Aceite

) de partida golidificado fraccionado
Valor yodo 103,1 73,6 71,4
Aoidos
Saturados

616 3,6 3,1 3,3

C.q 1,0 2,3 2,5

C20 traze 1,1 0,8

022 traza 1,9 . 1,8
No saturados

618 monoeno . 13,0 32,7 31,2

018 dieno 14,9 ,2:1 4,0
_ C18 trieno 9,9 | 0 0

020 monoeno 10,0 9,3 - 7,2

022 Rmonoeno 47,5 47,3 48,5
Total polieno 25,8 2,1 . 4,0
Total no saturado .

020 y 022 57,5 56,6 55,7
Total saturado _ 4,6 8,4 8,4
Indice trans 0 58,7 66,1

Las dilataciones medidas fueron les sigulentes:

: D
%0 Pos P P Ppo
Aceite solidificado 1420 1140 700 145 15
Aceite fraocionado 17860 1715 1290 260 0



10

15

20

25

30

EJEMPIO 4 .

El material de partida a base de aceite de semilla de
colza dol Ejemplo 3 fue desordenademente interesterificado median-
te caldeo a 1052 con 0,5% en peso de metéxido sédico en una atmés-
fora inerts durante 5 minutos, enfriado y lavado con agua hasta
egtar oxento de dlcali. E1 anilisis demostré que el aceite inter—
esterificado resultante poseia la misma especificacién que el mate—
rial de partida,

El chite interesterificado fue selectivamenie hidroge-—
nado gegiin se describe en el Bjemplo 3 durante 4 horas, tras las
cuales el aceite filtrado y enfriado tenia un valor de yodo de 74,9
¥y un punto de fugién aproximado de 35,12, ELl adeite fue analizado y
(100 partes en grs-peso) mezclado con acetona seca (900 partes en
cc-volumen); se calenéo 1z mezela a 40?2, g continuacién se éﬁfrié a
102 g razén de 29 por minuto, se mantuvo & 10" durante 30 minutos, y
e £11416 y lavé tres veces la grasa cristalizada con ace%ona (200
partes ocada vez) & 109, Los cristales lavados (49 partes) fueron di-
sueltos de muovo on acetona (450 partes) a 402 y enfriada la solu-
oién a 232 a razén de 12 por minuto: después de 30 minutos a diocha

températura, se filtr6 la grass crisializada, se lavé tres veces con

acetona (25 partes) e 232, y se evaporé el filtrado combinado obte-
niéndose un producto fraccicnado (32 partes) de un punto de fusién
aproximado de 34,12, el cual fue analizado.

E1l contenido de 4cido graso (% en peso del total de &oi-

dos grasos) y otras caracteristicas determinadas fueron como sigue:
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Haterial Acoite . Aoeite
7 de partids solidificedo f£racclonado
Valor yodo 103,1 14,9 72,1
Aocidos '
Saturados
015 3,6 3,2 39
C.q 1,0 2,1 2,0
Co0 , traza 0,6 1,1
022 traza 1,2 1,0
.Nb saturados
C,q monoeno ' " 13,0 - 29,6 25,2
018 dieno 14,9 6,1 1,8
018 trieno 9,9 0 0
020 monoono 10,0 8,2 9,5
022 monoeno 47,5 49,0 5555
Total polieno 25,8 6,1 1,8
Total no saturado
020 v 022 4,6 51,2 65,0
Total saturado 4,6 T,1 8,0
Indioe trans 0 66,7 65,8
Las dilataciones medidas fueron las sigulentes:
D20 D25 D30 D35 Iﬁo
Aceite solidificado 1310 - 545 115 15
Aceite fraccionado 1775 1690 1285 65 20
EJEMPIO 5

Un aceite de orambe neutral de un valor de &cido de
0,50, un valor de saponificacién de 169,4, un valor de yodo de
95,3, ¥ la composicién de &cidos grasos representads en la tabla
que se facllita a continuaclén, fuo selectivamente hidrogenado en

las oondiolones desoritas en el Ejemplo 1 excepto que la temperatura
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fue de 1802, Se completdé la hidrogenacién en T horas y el aceite
filtrado y enfriasdo tenia un valor de yodo de 74,6 y un 1;unto de
fusién aproximado de 33,0, y fue analizado. El aceite (100 partes
en grs-peso) fue disuelto en acetona seca (900 partes en co—volumen)
a 35¢ proporcionando una solucién clara qua fue enfriada = 102 a
razén de 32 por minuto, mantenida a 10? durante 30 minutos y lava-
da tros veces con acetona (50 partes cada vez) a 102, lLos orista-
les lavados (63 partes) fueron disueltos de nuevo en aoetona (560
partes) a 35° y enfriada la solucién a 22,5¢ a razén de 192 por mi-
nuto: después de 30 minutos a dicha temperatura se filtré la grasa
cristalizada, se lavé tres veces con acetona (30 partes cade vez)
& 22.,59 Yy se evapord$ el filtrado combinado obteniéndose un producto
fraocionado (57 partes) de un punto de fusi6n aproximado de 34,5¢,
que fue analizado.

El contenido de 4oido greso (% en peso del total de

écidos grasos) y otras caracterfisticas determinadas fueron como sigue:

Material Aceite Acsite
de partida solidificado fraccionado
Valor yodo . 9593 14,6 12,4
Aoidos
Saturados
Cig 2,8 2,8 1,6
018 0,8 1,3 1,6
020 0,3 - 0,3 0,6
922 0,5 2,4 2,9
No saturados
C,g monoeno ' : 15,9 32,6 31,8
018 dieno 10,2 1,6 - 1,6
Cig trieno 7,8 0 0

CQQ monoeno 4,8 33 2,3
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Material Acoelite . ldoelte
de partida solidificadoe fraccionado
022 monoeno 56,8 5545 57,7
Totel polieno | 18,0 1,6 1,6
Totael no saturado
020 y 022 61,6 58,8 60,0
Total saturado 494 6,8 6,7
Indice txons 0 63 62,4

Lag dilatacionos medidas fueron las sigulentes:

Yo Pas P Py Py

Aceite solidificado 1345 - 460 70 5

Acelte fraocoionado 1780 1665 1115 140 15
BILNPIO 6

Un aceite neutro de semilla de mostaza de un valor de
&oido de 0,16, un valor de saponificacién de 177,8 y un valoxr de
yodo de 115,5 fue selectivamente hidrogenade (6 horas) y sometido
a un fracolonamiento de dos fages segtn se desoribe en el Ejemplo 3,
excepto que la temperatura de hidrogenacioén fue de 1802, y en la
primers fase del fracclonamiento se obtuvo una producclén de 50 par-
tes de cristales, la cual fue diauelta en acetona (450 partem) para
la segunda fase, en la oual la temperatura de cristalizaocién fue de
21,52, obteniéndose un rendimiento de 40 partes de producto final.

E1l contenido de faido graso (% en pesc del total de &ci—

dos grasos) y otras caracteristioss determinadas fueron oomo sighe:

Material Aceite Acelte
de partide solidificado fraccionado
Valor yodo 115,5 76,8 71,5
Punto fusién aproximado - 34,1 34;6
Aoidos
Saturados

C16 ' 4,1 3,9 3,4
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Material Aceite -Aceite
de partida solldificado fraoclonado
018 1’4 3’1 3,4
Czo traza 1,0 1’7
Cop traza 1,4 1,8
No saturados
C, g monoeno 21,8 48,9 45,7
C,q dieno 20,0 2,4 3,6
018 trieno 12,6 0 0
€, monoeuo 11,6 - 11,3 11,6
C,,, monoeno 27,9 27,9 28,7
Total polieno 32,6 2,4 3,6
Total no saturado
020 y 022 39,5 39,2 40,3+
Total saturado 5,5 9,4 ' 10,3
Indice trang 0 59,8 65,5

Lag dilataclones medidas fueron las siguientes:

%0 D5 Py Py Dy

Acelte solidificado 1270 - 400 50 0

Aceite fracolonado 1830 1720 1140 5 10
EJEMPIO 7

El materiel de paritida a base de acelte de semilla de

mostaza del Ejemplo 6 fue desordenadamente interesterificado median-

te ocaldeo a 105¢ oon 0,5% en peso de metéxido 86dico en una atmosfo-

ra inerte durants 5 minutos, enfriado y lavado con agua hasta quedar

exonto de 4lcali, El andlisis mostré que el aceite interesterificado
resultante posela la misna especifioacién que el materlial de.partida.

El aceite interestorificado fue seleotivamente hidrogena-

do y sometido a un fraccionamlento de dos fages (5 horas) gegin ge

describe on ol Ejemplo 3; en la primera fase de fracolonamiento se
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obtuvo una produccién de 45 partes de oristales, la cual fue di~
suelta en acotonas (400 partes) para la segunda fase, en la cual
la temporatura de oristalizaoién era de 222, obteniéndose un ren-—
dimiento de 30 partes de producto final,

Las caracteristicas detorminadas como antes fueron:

Material Aceite Aoceite
‘ de partida _solidificado’ fracocionado
Valor yodo 115,5 72,6 70,1
Punto fuslién aproximado - 35,3 33,7
Aoidos
Saturados
016 4yl 355 5,1
018 1,4 4,0 4,7
020 traza 1,6 1,8
022 traza 1,6 ' 1,0
No saturados
C, g 1OROGNo 21,8 48,4 42,2
018 dieno 20,0 3,0 2,4
€ g trieno 12,6 0 0
C,q monoeno 11,6 11,2 12,1
022 monoeno 21,9 26,6 30,7
TPotal polieno 32,6 3,0 2,4
Total no saturado
020 ¥ 022 39,5 37,8 42,8
Total saturado 545 10,7 12,6
Indioce irans o .59,5 61,9
Las dilataociones medidas fueron las siguientes:
Do %5 P D5 P
Aooite solidificado 1260 - 570 135 10
Aceite fracoionado 1785 1730 1285 245 |15
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BJEMPIO 8
Un aceite de sardina neutro de un :ralor de é.oi'do de 0,1,
un valor de saponificacién de 191,0 y un valor de yodo de 296,0,
con un contenido de &cido graso saturado de 30,5% (en peso del total
de &oidos grasos), aproximadamente 34% de &cido monoetenqico ¥ 35%
aproximadamente de &cido polietencico, y aproximadamente 38% de 4oi-
dos C

20 ¥ G2
tiva y fraccionamlento de dos faspes similar a la desorita en el Ejen-

no saturados, fue sometido a una hidrogenacién seleo—

rlo 3; la temperatura de hidrogensoién fue de 1802, se usé 2,0% de
catalizador, se interrumpi6é la hidrogenscién después de 1l horas
cuando el valor de yodo habia desoendido a 84,5 y el punto de fusién
aproximado del aceite era de 32,3%. E1 oonionido total de #&cido graso
saturado del aceite hidrogenado fue de 31% y solamente qued$ una po-
quefia proporcién de 4dcidos polietencicos, siendo el indice trans de
67,2. Se usaron temperaturas de fracocionamiento de 0¢ y 229 para la
primera y segunda fases., Se obtuvo una produccién de un 43% é. partip
de la primera fase, y un 33% de produccién total en la segunda.

El punto de fugién aproximado del producto final fue de
34,0, su Indice irans 58,4, y sus dilataciones como sigues

I e R s T 1
1640 1495 945 190 o
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REIVINDICACIONES

1, Un procedimiento pare preparar una grasa solidifi-
oada en el cual un aceite triglicérido de Acido graso contentivo
de écidos grasos monoetenoico y polietenolco, de los ouales los
dolidos 020 y 022 no saturados proporcionan de 25 a 85% en peso del
total de 4oidos grasos en el ageite, es hidrogenado en condiciones
seleotivas para la solidificaoién de deidos polietenoicos a &doidos
monoetenolicos, carasterizado por el hecho de que la hidrogenacién
8o lleva a cabo hasta que el valor de yodo del aceite se encuentra
entre 70 y 85, siendo la ocaida del valor de yodo durante la hidro-
genaoclén al menos de 15, se eleva el Indice irans del aceite a en-
tre 50 y 80 mediante imomerizacién, y se aisle una manteoca de es-
teardna dura, con dilateciones de D20 al menos 1400 y D35 por de-
bajo de 300, del aceiie isomerizado solidificado por fracolonamiento.

2. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, ocaraote—
rizado por el hecho de que el aceite triglicérido usado contiene de
35 a 65% de dcidos grasos Coo ¥ C,, D0 saturados,

3. Un procedimiento segin la reivindicacién 2, caracte-
rizado por el hecho de que el aceite triglioérido usado contiene de
25 a 60% de fcido erdoloo.

4. Un procedimiento segin cualquiera de Iés relvindica~
ciones anterdores, caracterigado por el hecho de que el aceite tri-
glioérido usado es un acelte de orucifera.

5¢ Un procedimiento segin ocualquiera de las reivindica—
ciones anteriores, ocaracterizedo por el hecho de que el aceite tri-
glicérido usado es un aceite de semilla de colza.

6. Un procedimiento megin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 4, caracterizedo por el hocho de que el aceite triglicé-
rido usado es aceite de crambe.

7. Un procedimiento segtn ocualguiera de las reivindioca~
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olones anteriores, caracterizado por el hecho de que el aceite es
un aceite natural,

8. Un procedimiento ségﬁn oualquiera de las reivindi-
caclones 1 a 6, caracterizado por el hecho de que el aceite es un
acslte interesterificado.

) 9. Un procedimiento segin cualquiera de las relvindi--
caciones anteriores, caracterizado por el hecho de que el aceitfe
triglicérido contiene menos de un 10% de &cidos grasos saturados.

10. Un procedimiento seglin cualquiera de las reivindi-
caclones anteriores, caraoterizado por el hedho de que el valor
de yodo del aceite triglicérido antes de la hidrogenacién se halla
comprendido entre 90 y 120.

11, Un procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caoiones anfériores, caracterizado por el hecho de que el aumento
en contenido de doido graso saturado durante la hidrogenacién es
monor de un 6% en peso del total de &oldos grasos.

12, Un procedimiento segtn cualquiera-de las roivindie-
caciones anteriores, caractorizado por el heoho de que el valor de
yodo del acelte solidifiocado sometido a fracoionamisnto se halla
comprendide en los limites de 72 a 77.

‘ 13. Un procedimiento segtn cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado por el hecho de que el aceite so-
lidifiocado se fracociona por fraocionamiento dimolvente,

14. Un procedimiento segln ls reivindicacién 13, caracte-
rizado por el hecho de que se usa aceitona como disolvente en pro-
poroién de al menos 8 en volumen a 1 en peso del aceite solidificado.

15+ Un procedimiento segin cualquiera de las reivindica~
ciones anteriores, oaracterizado por el hecho de que el fracoiona-
niento es un fracoionamiento en dos fases para aislar una fraocoién

media y la fracoién superior exiraida es menor de un 20% del aceite
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solidifioado, -

16. Un procedimiento segfn cualquiera de las rejivin-
dicsoionos 1 a 14, caracterizado por el hecho de que el fraccio-
namiento es un fraccionamiento de una fase en la ocual solamente
s8¢ extrae una fraccién inferior.

17. Un procedimiento segin ocualquiera de las reivin-
dioaciones anteriores, oaracterizado por el hecho de que el frao-
olonamiento es tal que produce una fraccién grasa con una dilata~
aién DZO de al menos 1600,

18, Un procedimiento segfin la reivindicacién 17, oca~—
ragterizado por el hegho de que el fracolonamiento es tal que pro-
duce una fraccién grasa con una dilatacién D_. de al menos 1700,

20
19, Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que

ha de reocaer la Patente de Invencién que se solicitas "UN PROCE-
DIMIENTO PARA PREPARAR UNA GRASA SOLIDIFICADA",

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la pre-
sente Memoria descriptive que consta de venticineo pdginas meca~
nografiadas,

Madrid, 8 de Agosto de 1.968

BERNARDO UNGRIA
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