(4]

10

-\..,..,
¥

LT G T e O A

VAL 5C0C|O]\1 F
i

Slv U' e

382040 ' —— -——

PATENTE DE INVENCTION

por VEINTE afios

cuyo privilegio se solicita para todo el territorio nacio-
nal, a favor del Patronato de Investigacibn Cientifica y -
Técnica "Juan de la Cierva" del Consejo Superior de Inves-
tigaeciones Cientfficas, con domicilio en calle Serrano,150
Madrid. (Inventores: D. Roberto Martinez Utdlla, D, Felipe
Gil Lbpez y D. Domingo Martfin Garcia), por un "PROCEDIMIEN
TO PARA LA TRANSESTERIFICACION Y FRACCIONAMIENTO DE GRASAS
GLICERIDICAS EN DISOLVENTES", segin la siguiente

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento -
para la modificacidn constitucional de una grasa o aceite,
modificacidén que se traduce en una variacién en el conteni
do de sus glicéridos tipo, con posterior fraccionamiento ~
fisico, caracterizado esencialmente porque ambos procesos
tienen lugar en el seno de un disolvente comlin, que puede
ser uno cualquiera de relativa alta volatilidad e inactivo
en el medio de reaceidn, como es una fraccidn de petrdleo
de bajo punto de ebullicidn, y mds particularmente, hexano.

La modificacidn constitucional de la grasa o mezcla -
de grasas, se lleva a cabo a través de un proceso quimico
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de transesterificacidn combinado con un proceso fisico de
precipitacién simultdneo, transesterificacién o iﬁterestg
rificacidn dirigida,‘realizado en hexano o un disolvente
equivalehte, seguido de un fraccionamiento fiéico, con o
sin recristalizacién, en el mismo disolvente, y separacidn
por filtracién o centrifugacidn.

El procédimiento estd fundamentalmente concebido para
su realizacién industrial en forma continua, pero como ya
se indicard mds adelante, no hay inconveniente en desarro-
llarlo en forma discontinua, por cargas.

La reaccién de transesterificacién (en la bibliogra=--
fia anglosajona denominada generalmenfe interesterificaciébn),
es, en su aspecto quimico, conocida desde 1.865, datando -
las primeras patenteé que hacen uso de la misma de los afios
1.925 y 1,930, si bien es a partir de los trabajos de Eckey
en 1,945 cuando puede decirse que su utilizacidn industrial,
en el campo de las grasas gliceridicas, adquiefe realmente
importancia. '

La reaccidn de transesterificacidn consiste en un 1li--
bre intercambio de los grupos acilos en una mezcla de este-
res, triglicéridos en el caso particular de las grasas y -
aceites. Como consecuencia, la constitucidn de la grasa o -
aceite, definiendo como tal su composicién en los distintos
tipos de glicéridos (tri-saturatos, di-séturados, mono-satu
rados y tri-insaturados), se altera sin que el contenido to
tal en los &cidos originalmente presentes sufra variacién -
alguna, ‘

La reaccidén puede tener lugar en una sola fase, en cu-
yo caso el sistema evoluciona hacia un estado de equilibrio,
en el cual la constitucién final de la grasa es deducible -
teSricamente a partir de su composicidén en &cidos grasos, -
mediante aplicacidn de férmulas estadisticas. Esta forma de
realizacidn de la reaccidn se denomina trasnesterificacidn
al azar, § el serle apliéable las leyes de probabilidades se
debe al igual comportamiento quimico, igual reactividad, de
los dcidos grasos en esta reaccién, independiente por tanto
de su grado de saturacibén y longitud de cadena. El sistema
evoluciona hacia un estado de igual entalpia, siendo el au-
mento de entropfia la fuerza directriz de la reaccidn.
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Pero la reaccifn puede verificarse también en dos fa-
ses, de tal forma que uno, o varios, de los glicéridos que
estdn formdndose, como consecuencia del proceso de transeg
terificacidn que tiene lugar en la fase liquida, van preci
pitdndo y constituyendo asi una fase s6lida, dirigiendo la
reaccidn hacia la formacidén de tal, o tales glicéridos.

Esta forma de realizacién de la reaccidn, denominada
transesterificacidn dirigida, no da lugar a.grasa finales
con constituciones deducibles a partir de leyes estadisti-
cas, sino que el estado final de equilibrio depende del ti
po de glicérido precipitado y de su solubilidad en el medio
de reaccidn,

Existen muchos catalizadores descritos y patentados -
capaces de acelerar la movilizacidn de los restos fcidos en
las moléculas trigliceridicas: catalizadores &cidos, bési-
cos y neutros, Todos ellos, hasta los trabajos de Eckey, -
necesitaban el coneurso de una temperatura relativamente ele
vada para sér eficaces, El aludido investigador demostrd -
cémo, con una determinada clase de los mismos y con un ade
cuado empleo, podia realizarse la reaccidn incluso a bajas
temperaturas, dando lugar asf a la segunda forma de llevar
a cabo la reaccidn, que acabamos de describir, o transeste
rificacién'dirigida. Esta clase de catalizadores pertenece
al grupo de los b4sicos y los ejemplos mis caracteristicos
son los alcoxidos'y metales alcalinos (metéxido sédico, -
aleacidn sodio potasio, sodio metal).

La introduccidn de la transesterificacién, bien al -
azar o dirigida, en el campo industrial de las grasas, se
ha llevado a cabo, en general, con alguna de estas dos fi-
nalidades: a) transesterificacidén de una grasa o mezcla de
grasas naturales con vistas a la mod1f1cac1on de una série
de caracteristicas flSlco-quimlcas de la grasa o mezela -
origindly b) transesterificacién de una grasa o mezcla de -
grasas naturales con vistas a un posterior fraccionamiento,
y obtencién de dos o mis fracciones, también con caracte--
ristlcas f£51co-quimlcas definidas, y totalmente diferen=--
tes de las de la mezcla original.

En el primer caso, el producto final tiene una compo-
smclon en &cidos grasos igual a la de la mezcla de partida,
pero difiriendo constitucionalmente. En el segundo caso se
obtienen dos o mds productos finales, que difieren ya, no
sblo en constituéién, sino también en el contenido de dci-

dos grasos.



Para el primer caso se recurre a procesos de transes-
95 terificacidén al azar o de transesterificacién dirigida. En
el segundo, es el proceso de transesterificacién dirigida,
normalmente, €l que sirve de base para la nodificacién bus
cada. .
Como ejemplos representativos pueden citarse la elimi
100 nacién del granado de la grasa de cerdo, por transesterifi
cacién al azar, y el endurecimiento de esta misma grasa, =-
por transesterificacidén dirigida, ambos procesos represen=
tando al grupo primeré antes indicado. La obtencidn de un
aceite culinario, a partir también de grasa de cerdo, por
105 transesterificacién dirigida selectiva constituye un ejem=-
plo representativo del segundo grupo.

Por otra parte, el fraccionamiento de grasas mediante
cristalizacidn es uno de los procesos tradicionales en es-
te campo industrial. La separacidn de una grasa de a1 parte

110 oleosa, liquida a temperatura ambiente, es una operacién =-
de antiguo conocida y utilizada, especialmente en el trata
miento de grasas animales (sebo, grasa de cerdo). También
la eliminacidn en los aceites vegetales de sus estearinas
("winterizacidén"), para obtencidn de los llamados aceites

115 de ensalada, es una operacidn ampliamente difundida y basada
en un proceso de cristalizacidn. Tanto en uno como en otro
caso, se ha tropezado con la dificultad de que la grasa sd
lida precipitada es dificilmente filtrable, y ello tanto -
mds cuanta mayor velocidad se quiere imprimir al proceso -

120 de cristalizacidn.,

Para hacer frente a esta limitacifn, que impediala in
troduccidn de procesos de crlstallzaclon contlnuos en la -
industria, se ha hecho uso en los Gltimos afios de dos pro-

7 cedimientos que han hecho cambiar radicalmente la situacién.

125 Uno de ellos incide poderosamente en la operacidn de sepa=
racién de las fases sélida y liquida, facilitdndola extra-
ordinariamente (separacidn por centrifugacién-con ayuda de
productos tensicactivos). El otro, ademis de facilitar es-
ta operacién, influye también decisivamente en el proceso

130 de cristalizacidn. Nos referimos al fraccionamiento por me
dio de disolventes. En este segundo procedimiento se consi
guen cristales mis puros, con mayor control de su tamafio,
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A
mayor facilidad de intercambio térmico, por tanto mayor ve
locidad de cristalizacidn, menor viscosidad del medio, por
tanto mayor facilidad de filtracidn afin por los sistemas -

convencionales, pudiendo también ser empleada la centrifu-

gacidn., A la introduccidn de estos procedimientos, se ha -
unido el empleo de los modificadores de cristalizacién que
contribuyen, mejorando la calidad de los cristales, a faci
litar su posterior separacidn.

Por lo dﬁe respecta al problema de las grasas animales,
problema agudizado en estos Gltimos afios como consecuencia
del aumento del consumo de pfoteinas de origen animal, por
una parte, y a la tendencia a un menor consumo de grasas en
la dieta humana, por otra, y adin dentro de éstas, con una -
tendencia hacia el consumo de aceites en detrimento de 1las
grasas concretas o plisticas, se hace notar en la industria
una demanda hacia estos procesos de fraccionamiento en 1los
que se segregan de las primeras la parte mds saturada, s6li
da, con obtencién de aceites con un mayor contenido en ci-
dos insaturados; de menor punto de fisidén. '

Relacionando ambos tipos de proceéos, gransesterifica-
cidn y fraccionamiénto, puede afladirse que las grasas transg
esterificadas dipigidamente hacia la formacidn de triglicé-
ridos de mayor punto de fusidn, se caracterizan por una ma-
yor facilidad de fraccionamiento y un mayor rendimiento en
fracecidn lfquida (aceite). Estas propiedades son las que se
buscan, con vistas al ulterior fraccionamiento, para obtener
un aceité de caracteristicas semejantes a los de ensalada o
elevada resistencia al enturbiamiento, fraccionamiento que
puede realizarse por cualquiera de los sistemas convenciona
les.

Como disolventes adecuados para el fraccionamiento, se
han propuesto muchos de diversa naturaleza: alcoholes, ceto
nas, eteres, hidrocarburos, Estos Gltimos si son saturados,
por su falta de reactividad, pueden ser empleados como me--
dios de reaccidn en el proceso de transesterificacién, lo -
cual ya habfa sido recogido en la literatura cientffica y -
verificado émpliamente por los autores y alin demosfrado, -
que el uso de los mismos es aconsejable, cuando se trata de
un procesc a baja temperatura, es decir, de transesterifica
cidn dirigida.



Hechas ‘todas estas consideraciones, es fdcil comprender
el cardcter de novedad del presente procedimiénte de inven-
175 cibn.,

. Tal procedimiento parte de la idea bdsica de que es po
sible realizar la transesterificacidn dirigida y el fracecio
namiento con ayuda de un dnico disolvente comin, en un sélo
proceso, en el cual la primera etapa consistird en la pro--

180 pia reaccién y la segunda, en la cristalizacidn y separacién
mecénica, realizadas ambas en Fforma continua, sin necesidad
de eliminacidén de disolvente como fase previa al fracciona-
miento.

. Esto confiere al proceso en conjunto una serie de ven-

185 tajas, fundamentalmente originadas por la elevada disminu--
cidén en la viscosidad del medio reaccionante, con una mayor .
facilidad de transferencia de masa y de calor, y sustanciales
mejoras en los procesos de transporte, lo que a su vez se -=-
traduce en la simplificacidn del equipo y mejor control de -

180 su funcionamiento. '

Descripcidn del procedimiento.-

La descripeidn del procedimiento se hardcon ayuda del
esquema de la figura 1, y s6lo se insistird en aquello que
tiene caricter de novedad, vy no en lo que es conocido por -

195 la literatura cientifica publicada al efecto.

La miscela o disolucién de grasa de hexano (o disolven
te equivalente), en las condiciones requeridas para poder -
realizar la transesterificacidén (es decir, con unos niveles
muy bajos de acidez, perdxido y humedad), y en las que se =
habréd dispersado el catalizador utilizado, alimentard en -
continuo el reactor 2 a través del conducto 1. Este reactor
funciona en condiciones isotermas y estard provisto de los
elementos necesarios‘para mantener en el mismo la temperatu
ra deseada, teniendo en cuenta que ademds de eliminar el ca

200

205 lor de clstallzaclén producido en la reacclén, serd necesa-

rio absorber el calor sensible de la corriente de alimenta-
ecibén, que ha de entrar a una temperatura superior a la del
reactor para evitar que durante su transporte al mismo, se
produzea ya una reaccidn no controlada.



210 El catalizador contenido en la corriente de descarga
es desactivado por inyeccidn, mediante la bomba dosifica-
dora 3, de una solucién concentrada de dcido acé&tico en -
hexano. A este procesb lo denominaremos "matado" de la reac
cidén y se realizard en un reactor tubular con cambiador de

215 calor 4, cuya misidén ademis de mantener la temperatura sin
variacidn respectora la del reactor 2, es la de hacer que
el tiemﬁo de retencidén en el mismo sea suficiente para que
todo el catalizador sea desactivado, haciendo que a su sa-
lida ya no pueda tener lugar ningfin proceso quimica de -

220 transesterificacidn. La miscela que sale de 4 lleva en sus
pensidn, ademis del acetato sbdico producido en la desacti
vacién o matado, los cristales trigliceridicos de alto pun
to de fusién obtenidos durante el proceso de transesterifi
cacidn dirigida que tuvo lugar en el reactor 2. Estos s6li

225 dos pueden separarse mecanicamente por un procedimiento -
convenecional, filtracidn o centrifugacidn, en el separador
5. La fraccidén sélida,'descargada en 6, es liberada del di
solvente, desacidificada y desodorizada, dando un producto
final de alto punto de fusibn, utilizable como base dura -

230 en la preparacidén de margarinas y en cualquier aplicacién
en la que se re@uiera una grasa muy rica en triglicéridés
trisaturados. A su vez, la miscela ya liberada de los gli-
céridos sblidos, como se ha indicado, puede ser sometida a
un procesé de eliminacidén de disolvente, desacidificacidn

235 .y desodorizacién, con produccidn de una grasa final de menor
contenido en &cidos saturados que, dependiendo de la tempe
ratura de criétalizacién, puede ser considerada como un -
aceite o una grasa flufda. .

Si se desea obtenér, en realidad, un aceite que per=-

240 manezca claro a bajas temperaturas, comparable a los acei
tes vegetales de uso comfin, la miscela procedente del'pri
mer separador mecénico 5, es conducida al cristalizador -
7, donde es sometida a un proceso de enfriamiento en con=-
tinuo, a una temperatura inferior a la empleada en el reac

245 tor 2, procediéndose de nuevo al fraccionamiento en el se-
parador mecénico 8,

Segin esta segunda posibilidad de funcionamiento, los
productos finales obtenidos son tres: uno de alto punto de
fusién descargado en 6, y otros dos, descargados en 9 y 10

250 respectivgpente, uno de punto de fusidn intermedio y otro
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de punto de fusién bajo (aceite)., De estos dos Gltimos, el
primero de ellos (punto de fusidn intermedio) puede ser em
pleado como tal, o puede ser reciclado a la corriente prin
cipal de alimentacidn, volviendo a sufrir un proceso de =~
transesterificaciénVdirigida.

Los pardmetros principales que gobiernan el proceso -
total: relacidn grasa’/hexano, proporcidn de catalizador -~
respecto a grasa, temperatura de alimeﬁtacién, temperatura
de reactor 2, temperatura de cristalizador 7, y velocidad
de alimentacidn, pueden variar dentro de ciertos limites,
no siendo posible fijar valores con cardcter general para
los mismos, ya que ello dependerd fundamentalmente de la -
naturaleza de la grasa a procesaf, medida por su contenido
en dcidos grasos saturados y por el grado de transesterifi
cacién deseado, este dltimo definido como el contenido en
glicéridos trisaturados de la grasa a la salida de la uni-
dad de matado 4,

Como ejemplo representativo, se dan las variaciones -
de triglicéridos trisaturados en funcidn de tiempo, en con
diciones qﬁe pueden considerarse usuales y procedentes de
experiencias realizadas en nuestros laboratorios.

Ejemplo de variacién en el contenido de triglicéridos tri-

saturados en funcidn del tiempo de reaccidn para dos grasas
de partida diferentes,

Grasa de partida: Grasa de tocino de cerdo de las si=-

guientes caracteristicas:

1

Indice de acidez { 0,05% (como oleico)
Indice de perbxido { 8
Humedad { 0,05% en peso

1°) 35,8% en peso
Acidos grasos saturados

2°) 33,3% en peso

Condiciones de reaccidn:

- Caralizador: Na/Kl:l; 0,3% en peso respecto a
la grasa.
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- Relacidn grasa/hexano : 1/1 peso/vol.
A de reaccidn: 15°C
- Temperatura
de alimentacién: 18°C

Resultados:

MINUTOS 30 60 90 120 180

6S4(1) 12,1 | 14,6 15,3 | 16,5 | 17,5

884(2) "o,u 12,5 |1u,8] 15,4 | 16,7

GSs(i) - grasa del 35,8% AGS
683(2) - grasa del 33,3% AGS

La forma de preparar la carga de alimentacidén no es -
un factor esencial en este procedimiento, aunque'éi convie
ne indicar que caben dos posibilidades extremas, como son:
dispersar el catalizador en grasa fundida o semifundida, -
segun el procedimiento continuo habitual, uniendo a esta -
corriente de allmentaclon 1la complementaria de hexano antes
de su entrada en el reactor o bien dirigir la miscela de -
grasa-hexano a este Gltimo y simultaneamente introducir en
éste el catalizador dlsperso en una parafina atox1ca, con
1o cual el manejo del catalizador, sobre todo si se trata
de aleacidn Na/K, se simplifica en gran medida si bien a -
costa de aumentar ligeramente el insaponificable final de
la grasa transesterificada.

También conviene indicar que, habitualmente, el mata-
do se verifica con &cido acético, pero que igualmente se -
ha realizado con otros &cidos carbox1llcos de bajo peso mo
lecular solubles en hexano, sin nlngun inconveniente. E in
cluso el "matado" puede hacerse directamente con agua en -
dos pasos consecutivos: primeramente con la catidad de agua
equivalente al metal puesto en juego, en condiciones isoter
mas, y a continuacidn con un exceso de agua tal que el sis=
tema miscela-agua sea separable por centrifugacién; en este
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segundo paso la temperatura del sistema debe alcanzar de -
35° - 40°C (dependiendo del contenido en sdlidos de la gra
sa transesterificada), con objeto de que los triglicéridos
trisaturados queden en disolucidén. Naturalmente, cuando el
"matado" se realiza de esta forﬁa, la miscela una vez sepa
rada de la fase acuosa, debe ser recristalizada para la se
paracibén de la fraccidn sdlida de alto punto de fusidn. El
procedimiento que estamos describiendo presenta, pues, una
gran flexibilidad en cuanto a la forma de operar, lo cual
supone desde luego una ventaja. Asi, y como otro ejemplo de
est versailidad, puede describirse la siguiente forma de -
operacidn, de acuerdo al esquema de la figura 2. La mezcla
de reaccidén "matada" en 4, como antes, es pasada a través
del cambiador de calor 4.1, donde su temperatura se eleﬁa
hasta el punto de dlsolu01on de los cpistales gllceridlcos
precipitados (35° - 40°C), descargando sobre el cristaliza
dor 4,2, donde se efect@a la cristalizacidén a una tempera-
tura igual o inferior a la de reaccidn, de acuerdo con las
caracteristicas que se deseen para el producto que va a se
pararse en 5. De este separador, la miscela es enviada, si
se desea obtener la fraccibén de grasa de punto de fusibn.
intermedio, al cristalizador 7, que operard naturalmente a
una temperatura inferior a la de 4.2, y finalmente en el

separador 8 se verificard la separacién de esta fraccidn y
del aceite. Es posible también efectuar la recrlstallza01on
en 4,2, con una relacmon grasa/hexano menor que a la que ~
se ha realizado el proceso de transesterlflcaCLOn, pudien=
do asi obtener cristales mas puros y separaciones mis sen-
c1llas, para lo cual se 1nyectara en la mezecla de reacclén
matada en 4, el flujo de hexano necesario para llegar a la
proporeién grasa/hexano requerida., Esta corriente de hexano
de dilucién, si se inyecta caliente en 4.3, puede servir -
para proPércionar el calor necesario para la disolucidn de
los cristales, o puede inyectarse en 4.4, utilizéndolo co-
mo transportador de frio para la recnistalizaciéh que tiene
lugar en 4,2, A partir de la salida de este fltimo crista-
lizador, el diagrama de flujo es similar al anteriormente
descrito.
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360 Finalmente, es necesario indicar que si bien la des-
cripeidén hecha se ha ajustado a un funcionamiento en con~-
tinuo, el procedimiento puede realizarse sin ningflin incon
veniente en forma discontinua, por cargas. En este caso,
el reactor de transesterificacidén puede utilizarse tamblen

365 como crlstallzador, de tal forma que si se desea, antes -

‘ de proceder a la separaclon de la fracc1on sollda, some--
terla a un proceso de recrlstallzaclon, tras la operac1on
de "matado" hecha en el mismo reactor, la mezcla reaccio-
nante desactivada se somete a un calentamiento "“in situ"

370 hasta disolucidn de cristales, y a un posterior enfriamien
to para la recristalizacidn.

También, y aunque ello no afecte a la esencia del -
procedimieﬁto, conviene aclarar que si bien en toda la -
descripcidén hecha, se ha hecho referencia, tanto en el es

375 quema de la fig, 1, como en el de la fig. 2, a un solo =~
reactor y de un solo cristalizador para cada etapa de cris
talizacibn, el procedimiento puede llevarse a efecto sus-
tituyendé cada uno de estos elementos por una bateria en
serie de los mismos. Asi es posible sustituir el reactor

380 prineipal 2 por dos o mis reactores e, incluso, haciéndo-
lo funcionar cada uno a diferente temperatura., Lo mismo -
puede decirse respecto a los cristalizadores,

REIVINDICACIONES

Se reivindica como de la nueva y propia invencidn la
385 propiedad y explotacidn exclusiva de: '

1) "Ppocedimienté para la transesterificacién y frac
cionamiento de grasas gliceridicas en disolventes", carac
terizado porque un reactor isotermo de recirculacibén o -

onvencional encamisado, protegido de la entrada de aire o
380 humedad, es alimentado por un flujo de grasa en disolucidn
en hexano u otro disolvente equivalente, que lleva en sus-
pensidén el catalizador de transesterificacidén utilizado ta
les como sodio, aleacién sodio/potasio, metdxido etdxido o
en general, cualquier alcoxido alcalino, siendo variables
3 la temperatura de alimentacidn, la proporcidn de cataliza-
h dor a grasa, la relacidn grasa/hexano, la témperatura del
reactor y la velocidad de alimentacién, por depender del -
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contenido en dcidos saturados de la grasa original y del -
grado de transesterificacifn deseado, pudiendo darse como
valores representtivos paré una grasa del 35% de dcidos sa
turados y un grado de transesterificacidn del 15% en BS3s
los valores: 20°C, 0,25% en peso para Na/K 1:1 (peso/volu
men) grasa/hexano, 15°C y 2 horas de tiempo de retencidn,
respectivamente, En el flujo de salida se inyecta una &isg
lucidén concentrada (50% en peso), de dcido acético u otro
dcido orgdnico de bajo peso molecdhr,.en el disolvente se-~
leccionado, con una pr0porc1on de acldo de 1,5 - 2,0 molar
respecto al catalizador empleado, y todo ello a través de
un cambiador de calor que absorba el efecto térmico produ-
cido en esta desactivacién de catalizador. Del flujo ante-
rior se separa mecanicamente la fase sollda constituida -
por los triglicéridos de alto punto de fusidn preclpltados
y la sal del dcido afiadido, bien por flltrac1on, bien por
centrifugacibn, procedlandose a la recuperaclon de los pro
ductos obtenidos, grasa sollda y llqulda, tras las corres
pondientes operaciones convencionales de desacidificaciin,
lavado, ellmlnac10n de disolvente, con recuperacmon del -
mismo y desodorizacién de los productos fimles.

2) "Procedimiento para la transesterificacidén y frac
cionamiento de grasas gllcerldlcas en dlsolventes", segun
re1v1ndlcac1on 1 y caracterizado ademas porque la miscela
de grasa, tras la separaclén de la fracclon sollda en el
primer separador mecanlco, es conducida a un cristaliza-
dor donde se somete a un proceso de cristalizacién en con
tinuo a una temperatura inferior a la que se ha efectuado
la transesterificacidn, fijando tal ‘temperatura de acuer-
do a las caracteristicas flSlco-qulmlcas deseadas para -
los productos finales: grasa de punto de fus;on intermedio
y aceite, que se obtendrdn tras las opera01ones convencio
nales ya indicadas en la anterior reivindicacidn.

3) "Procedimiento para la transesterificacién y frac
clonamiento de grasas gliceridicas en disolventeé“, segiin
reivindicaciones 1y 2, y caracterizado ademis porque la
miscela procedente de desactivacidn de catalizador, se ca
lienta hasta disolucidn de los_glicéridos precipitados y se
conduce a un cristalizador donde se somete a un proceso -
de recristalizacidén, entrando después en el primer separa
dor mecinico de fase sélida. .
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4) "Procedimiento para la transesterificacidén y frac
cionamiento de grasas gllcerldlcas en dlsolventes", segun
reivindicaciones 1, 2 y 3, y caracterizado ademis porgue
al flujo de miscelas que llega al primer crlstallzador, -
se suma un flujo adicional de.disolvente, caliente o frio,
segﬁn se emplee para aportar calor al proceso de disolu--
clon de cristales, o frlgorlas al de crlstallzaclon, en -
una propor01on respecto al flujo principal que depender&
del contenido en s6lidos que se desee en el macionado cris
talizador, entrando después el flujo total en el primer se
parador mecdnico de fase sélida.

5) "Procedimiento para la transesterificacidn y frac
cionamiento de grasas gliceridicas en disolventes", segin
reivindicaciones 1, 2, 3 y u; y caracterizado ademds por-
que la fraccién intermedia obtenida en el segundo crista-
lizador, tras las correspondientes operaciones de desaci-
dificacidn, lavado y secado, es reciclada al flujo de en-
trada, para tomar parte de nuevo en la reaccién,

6) "Procedimiento para la transesterificacidn y frac
cionamiento de grasas gliceridicas en disolventeé", segln
reivindicaciones 1, 2, 3, 4 y 5, y caracterizado ademds =
porque el catalizador se introduce en el reactor en forma
de suspensién en una parafina atéxica, constituyendo asi
un flujo independiente de la alimentacidn principal hexa-
no-grasa., '

7) "Procedimiento para la transesterificacién y frac
cionamiento de grasas gliceridicas en disolventeé“, segin
reivindicaciones 1, 2, 3, 4, 5 y 6, y caracterizado ade--
m@s porque al flujo de salida de la unidad de desactiva--
cién de cataliador, se le adiciona un flujo de solucidn -
acuosa alcalina en una proporcidn y temperatura tal que el
sistema miscela-agua alcance una temperatura de 35°-40°C,
separando la miscela de la fase acuosa por centrifigacifn -

asando a continuacidn, de la forma anteriormente descrita,
a las unidades de cristalizacidn,

8) "Procalimiento para la transesterificacifn y frac
cionamiento de grasas gliceridicas en disolventés", seglin
reivindicaciones 1, 2, 3, 4, 5, 6 y 7, y caracterizado -~
ademds porque las operaciones se realizan en forma discon

tinua, por cargas.
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9) "Procedimiento para la transesterificacidn y frac

‘480 cionamiento de grasas gliceridicas en disolventeé", tal y
como se desaibe en el cuerpo'de esta memoria, que consta

de catorce pédginas escritas por una sola cara'y dos dibu

jos.
Madrid, ﬁ%?de Ju de 1.9 »
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