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Esta invencidn se refiere a un procedimiento de pre-
paracidn de fosfdtidos con propiedades mejoradas de emulsifi-
cacidn.

En el refino de aceltes vegetales crudos, es prdetica
habitual separar log fosfdtidos (frecuerntemente denominados
lecitina) del aceite. Este proceso se conoce comunmente por
Wdesgomado®.

Se han propuesto y utilizado comercialmente numerosos
medios para desgomar los aceites vegetales crudos, EL proceso
de desgomado mds comin supone la hidratacidn inicial de la
lecitinag del aceite crudo, con lo cual la lecitina hidratada
se vuelve insoluble en el aceite y migra hacia la fase acuosa
Los aceites resultantes prdcticamente exentos de lecitina y
la fase acuosa que contiene la lecitina (frecuentemente deno-
minada goma humeda) se separan despuds uno de otro.

la incapacidad de conseguir un aceite cuya emilsid no -se
rompe s un importante inconveniente con la mayorfa de los proce
sos de desgomado acuwoso. Un procedimiento adaptado para obte-
ner un aceite libre de romperse es el descrito en la paten-
te estadounidense n? 2,782.216. En lugar de refinar el aceite
orudo con un glcali, en este procedimiento de desgomado se
trata el aceite crudo con agua y una pequefla cantidad de un
anhfdrido de deido antes de separar la goma hiumeda del mismo,

Independientemente del procedimiento de refino del
aceite crudo, es habitual obtener una leecitina flufda como
producto del aceite, separando prdcticamente la totaliuad del
agua de la éoma hmeda. Aunque las gomas huimedas secadas por
sf mismas han sido empleadas ampliamente como emulgentes, se
consiguen propiedades de emulsificacidn mejoradas tratando la

goma humeda o el prbducto de lecitina geco con reactivos qui-
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micos. En general, estos procesos implican el tratamiento de

la lecitina con una base y/o un dcido.. ¥n la patente estado-—
unidense n? 3,.301.831, se hace reaccionar quimicamente una
goma. hvmeda con un anhfdrido de decido carboxilico, despuds
el producto de la reaccidn se mezcla con una base y se seca.
En la patente estadounidense n? 3.499.017, se trata una emul-
sidn de fosfdtido de soja natural, sin blanquear, con base
suficiente para reducir su I¥ndice de acidez a cero. Cuando
se pone en prdctica la patente estadounidense n? 3,499.017,
se produce una importante hidrdélisis ya que alrededor de la
mitad a los dos tercios del material fosfdtido se convierte
en liso-derivados. Practicando la patente 3.499.017, la leci-
tina hidrolizada producida se hace reaccionar después con un
anhfdrido orgdnico y se seca. En otra patente, la éstadouni-
dense n? 3.576.831, se describe un procedimiento para tratar
una emulsidn acuosa de fosfdtido con un 4cido mineral, segui-
do de neutralizacidn del mismo con una base y secado de la
emulsidn. Todavia en otra patente (estadounidense n2 3.259.201
la lecitina o goma himeda se trata con anhfdrido acético, se
neutraliza con una base y se seca.

La secuencia de las etapas del proceso, el momento en

L}

el que se agregan los reactivos quimicos, la cantidad de reac:
tivos utilizada, la temperatura y el periodo de tratamiento,
as{ como otras variables del proceso, ejercen un pronunciado
efecto sobre el producto final., En general, los procedimiento
de la técnica anterior o bien requieren recupsrar y tratar la
lecitina desgomada producida con un decido, seguido de neutra-
lizacidn con una basey/o reaccidn con ella y secar el pro-
ducto modificado resultante o bien seguir un orden inverso de

operaciones en el cual la lecitina se trata primero con una
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base y después con un dcido. Habitualmente se aducen razones

de fluidez como motivo fundamental para afiadir una base a ung

lecitina tratada con un dcido,

Un objeto de esta invencidn es simplificar las condi-
ciones globales del proceso y las necesidades de equipo para
la produccidn de productos de lecitina que presentan propie-
dades mejoradas y proporcionar un procedimiento mediante el
cual puede obtenerse directa y continuamente, a partir de unsg
goma hfmeda, un producto de lecitina de gran calidad.

Otro objeto es reducir considerablemente el periodo
; de tiempo que se tarda en convertir un producto de lecitina
é obtenido mediante un proceso de desgomado de un aceite vege=-
tal crudo en un producto de lecitina flufda de gran calidad.

En consecuencila, esta invencidn proporciona un proce-
dimiento para la preparacidn de un fosfdtido que presenta pro
pledades mejoradas de emulsificacidn a partir de un aceite
crudo vegetal que contiene fosfdtidos, cuyo método comprende
las operaciones de:

(a) tratar un aceite vegetal conteniendo fosf4tidos con agua
¥ una pequefla cantidad de un anh¥drido orgdnico,

(p) separar'la fase oleosa de la fase acuosa para formar una
gomg humeda que comprende agua y el producto de la reac-—
¢idn del fosfdtido con el anhfdrido orgdnico,

(c) mezclar con la goma hvmeda separada una base metdlica al-
calino-térrea o una base metdlica alcalina,

(d) secar la mezcla de goma humeda y base & una temperatura
de 140°F (60°C) como mimimo hasta un contenido en humedad
inferior al 1 % en veso, siendo la cantidad de base mez-
clada con la goma himeda, la temperatura y el periodo de

tratamiento a temperaturas superiores a 140°F (GOOC) su-—
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ficientes para formar un producto de fosfdtido seco que
tengn un Indice de acidez comprendido entre 10 y 25,
Aunque el procedimiento es aplicable en general a los

fosfdtidos cuyd origen son las semillas leguminosas, es espe-
cialmente adecuzdo para los obtenidos por extraccidn del aceiL
te de soja con un disoclvente hidrocarbonado como el hexano,
Un procedimiento adecuado para preparar el substrato de goma
hUmeda utilizado aquf es el descrito en la patente estadouni-
dense n¢ 2,782,216, En esta patente, se mezcla una pequefia
cantidad de un anh¥drido de 4cido (v.g. de 0,05 a 1 % y pre-
feriblemente de 0,08 a 0,2 % en peso) y agua con el aceite
crudo antes de desgomar. La operacidn de mezcla de la base
puede realizarse en cualquier momento despuds de haberse pro—
ducido la separacidn de fases 0 separacidn de la fase acuosa
del aceite. Esta separacidn permite mezeclar 1la base al mismo
tiempo que se mantiene la fase oleosa esencialmente exenta de
base afiadida. Alternativamente, la fase acuosa (es decir, la
goma) puede separarse de la fase oleosa como se ha descrito
en el proceso de desgomado de la patente esftadounidense
n? 2,782.216 y después puede ser agregada la base al produc-
to de goma hfmeda recuperado. Por consiguiente, es innecesa-
rio separar realmente (v.g. por centrifugacidn) la fase acuos?
de goma huUmeda de la fase oleosa. La base puede agregarse en
cualquier momento despuds de haberse hidratado la lecitina
(es decir, de haberse vuelto insoluble en el aceite).

Segun las condiciones del proceso empleadas, el con-

T

tenido de sdlidos de la goma humeda puede variar considerablef
mente (v.g. entre 20 y 80 % de sustancias secas en la goma hdy
meda). El exceso de agua en la goma humeda requerird normal~

mente un mayor grado de precaucidn en el proceso para obte—
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| fdtido oscila entre 1:3 y 1:1 y preferiblemente es de 2:3.

i contiene el fosfdtido debe ser suficiente para formecr un pro-

ner el producto mejorado deseado y tambidn aumenta los gastog
de evaporacidn. También aparecen dificultades en el proceso Y
en la recuperacidn de una leciting de gran calidad cuando la
gona hfmeda contiene insuficiente agua, Se consiguen unas

ventajas de transformacidn y unszs propiedades de los fosfdti—
dos counsiderablemente mejoradas en el producto resultante

cuando la relacidn ponderal de azgua a sustancia seca de fos~

Después 4de separar la goma humeda, se mezcla la base

con ésta. La cantidad de bzsse mezclada con la goma fmeda que

ducto de fosfdtido modificado seco con un ¥ndice de acidez
comprendido entre 10 y 25. Como ejemplos de estas bases pode-
mos citar las bases de metales alcalinos y alcalino-térreos

como hidrdxido sddico, hidrdxido cdlecico, hidrdxido potdsico

bicarbonato sddico, carbonato sddico, dxido cdlcico y sus mesz
clas., El hidrdxido sddico y el hidrdxido cdlcico son los mds
adecuados para este procedimiento, siendo el mds adecuado el
primero. Como ya se ha dicho, las condiciones globales del
proceso (inclufda la cantidad de base afiadida, la temperatura
y el tiempo de reaccidn) son cuidadosamente controladas para
obtener un producto de lecitina seca que tenga un ¥ndice de
acidez comprendido entre 10 y 25 (preferiblemente entre 15 ¥y
25). Debe evitarse una cantidad excesiva o insuficiente de
base que, en combinacidn con otras variables del proceso, prot
porcione un ¥ndice de acidez fuera de este intervalo. Cuando
se emplea hidrdxido sédico como base, la cantidad empleada
puede oscilar entre 0,5 y 3 partes en peso de hidrdxido sd-
dico por cada 200 partes en peso de fosfdtido seco (v.g. a

0,5 % de humedad). Sin embargp, cuando se desea emplear las
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temperaturas mds elevadas para obtener un tiempo de reaccidn

corto, la cantidad de hidrdxido sdédico estard comprendida ge-
neralmente entre 1 y 2 partes en peso por cada 200 partes de

fosfdtido seco.

Alternativamente, la mezcla bdsica puede pasar a tra-
vés de una zona de reaccidn (v.g. un cambiador de calor o un
reactor discontinuo) y después ser secada. El producto seco
resultante (al 0,4 % de agua sobre la sustancia seca) debe
tener un ¥ndice de acidez de 10 a 25. Deben evitarse las con-
diciones de reaccidn y secado excesivas o insuficientes, que
no proporcionen el fndice de acidez mencionado, Aunque a las
temperaturas de la base mds bajas, la reaccidn entre la base
y el fosfdtido puede efectuarse durante 30 minutos a mds a
temperaturas de 14OOF (60°C) o mds altas, se introducen mejo-
ras importantes en el producto cuando las sustancias reaccio-
nantes se someten a una temperatura superior a 180°F (8200)
durante no mds de 5 minutos. En un proceso continuo, estas me
joras son especialmente evidentes cuando el tratamiento tdrmi
c0 se realiza en menos de 1 minuto y preferiblemente en menos
de medio minuto (todavia mejor en menos de 10 segundos).

Las condiciones del proceso adecuadas para secar y
calentar simultdneamente la mezcla producto de la reaccidn da
lugar a un producto de lecitina que presenta unas propiedades
de emulsificacidn excepcionales. El secado de la mezcla de ba
se y goma himeda se realiza adecuadamente bajo condiciones de
secado a vacfo, a temperaturas elevadas, para oblener un pro-
ducto de lecitina seca que contiene menos del 1 % de humedad
y preferiblemente de 0,2 % a 0,5 % (método de Karl Fischer).
Cuando se seca y se hace reaccionar simultdnesmente la mezcla

de goma huUmeda, los mejores resultados se alcanzan cuando la

1
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i presidn es inferior a 20 pulgadas de mercurio (presidn absolu

| ta) (508 mm) y preferiblemente de 3,C & 10" (76,2 a 254 mm)

de mercurio (presidn absoluta) y la temperatura es de 180 a
250°F (82 a 121°C), preferiblemente de 200°F (93°C) o mds.

Este procedimiento se lleva a cabo mejor de una forma
tal que constituya un proceso integrado y continuo con el pro
ceso de desgomado de la patente estadounidense n? 2.782,216,
En este proceso integrado, se separa continuamente un produc-—
to de goma huUmeda de gcuerdo con el proceso de desgomado de
la patente estadounidense n? 2,782,216 y se permite que fluya
de manera directa y continua al secadero a vac¥o. Despuds de
separarlo y antes de secarlo, se dosifica apropiadamente la
base acuosa en la goma himeda y se mezcela con ella, Para este
fin puede utilizarse un simple conducto (v.g. un tubo) pro-
visto de un dosificador para medir la cantidad apropiada de
cdustica introducida y medios para mezclar turbulentamente la
cdustiéa agregada con la goma hifmeda y cargarla directamente
en el secadero a vacfo.

La temperatura de reaccidn y el periodo de tratamien—
t0 deben ser tales que no influyan adversamente sobre las pro
piedades deseadas del producto de lecitina. Un tratamiento
térmico excesivo (v.g. temperaturas elevadas durante un pe-
riodo de tiempo prolongado) suele oscurecer y espesar la le-
citina hasta tal punto que queda funcionalmente destruida.
Por estas razones, especialmente cuando la mezcla de base y
goma humeda se expone a temperaturas de 180°F (82°C) o nds, e]
periodo de tfatamiento se mantiene en un valor m¥nimo. Por
consiguiente, si el proceso se realiza a las elevadas tempe-~
raturas del proceso continuo aqui descrito, el producto seco

debe ser enfriado lo mds rdpidamente posible para evitar un

ot
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oscurecimiento o espesamiento adversos del producto. El en-

friamiento inmediato del producto seco a una temperatura in-
ferior a 160°F (71°%C) y preferiblemente inferior a 150°%
(6600) aliviard estos efectos adversos, Para este fin puede
utilizarse un aparato de enfriamiento rdpido convencional co-
mo por ejemplo los cambiadores de calor de enfriamiento rdpid

Los fosfdtidos pueden suministrarse blanqueados o no
blanqueados. La operacidn de blanqueo puede realizarse en
cualquier fase del proceso con agentes blanqueadores conven—
cionales. Los agentes blanqueadores pueden ser agregados ade-
cuadamente durante la separacidn de la goma humeda del aceite
crudo, antes o durante la adicidn de la base y habitualmente
antes de secar la goma humeda modificada.

En el procedimiento continuo descrito, puede trans—
formarse un producto de goma humeda en una lecitina modifica-
da que presenta propiedades excepcionales de emulsificacidn
en un periodo total de tiempo de 5 segundos ¢ menos (v.g.

1 a 5 segundos). A diferencia de los procedimientos anterio-
res de tratamiento de la goma hvmeda, que requerifan wn ftrata-
miento inicial con dcido y base o viceversa, el procedimiento
de esta invencidn simplifica las operaciones generales redu-
ciéndolas a una sola operacidn de adicidn de base., En compa-
racidn con los procedimientos de la téenica anterior (v.g.
vasijas de reaccidn distintas para las reacciones con el dei-
do y con la hase), el precio de coste de 1los equipos y el tiej
PO necesario para obtener el producto de lecitina modificado
son reducidoé considerablemente, Se ha encontrado que para
poner en prdctica esta invencidn es suficiente un simple con-
ducto conectado operativamente entre un tanque de retencidn

de desgomado y el secadero & vac¥o, provisto de medios para

=




10

18

20

25

30

. con los productos de lecitina recuperados por el proceso de
. aceite libre de romperse (que presentan un cierto aroma

| y olor a fruta), los productos de esta invencidn presentan un

~10 =

420269

dosificar el producto cdustico en una corriente continua ge

goma humeda. A diferencia de los procedimientos de la técnica
anterior que requieren el uso de operaciones de tipo discon-
tinuo, esta invencidn proporciona un procedimiento integrado
y continuo desde la operacidn inicial de desgomado hasta la
preparacidn final del producto deseado,

Los productos de lecitina preparados de acuerdo con

esta invencidn poseen propiedades excepcionales. Comparados

0y

aroma y un- olor relativamente blandos. Por consiguiente, el
vgo de los productos de lecitina de este invento no afecta
adversamente a las caracteristicas deseadas de aroma y olor
del producto alimenticio final deseado que contiene la leciti
na como aditivo alimentario. La lecitina comunica unas pro-
piedades excepcionales de emulsificacidn a los productos ali-
menticios en polvo adecuados para ser reconstitufdos con me-
dios acuosos y para ser consumidos en formg lY¥quida, Los pro-
ductos de lecitina presentan una gran velocidad de hidrata-
cidn y atributos de fdeil mojado. Las lecitinas son compati-
bles con una amplia gama de productos alimenticios suministrad
dos en forma seca (v.g. protefnas, hidratos de carbono, acei-
tés y aditivos separados insolubles) y facilitan su disper-
sidn en los medios acuosos. Las lecitinas de esta invencidn
presentan una excepcional compatibilidad de la emulsidn con
sigtemas muj idnicos (v.g. sales y aditivos minerales solu—
bles en agua) y la emulsidn es estable dentro de un amplio
intervalo de pH. Las lecitinas son especialmente adecuadas

para formar emulsiones excepcionalmente estables con una gran
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concentracidn de grasas, aceites y/o materias discretas inso-
lubles suspendidas. Si se desea, pueden utilizarse agentes
tensoactivos no idnicos como agente emulsionante conjunto sin
afectar adversamente a las propiedades emulsificantes de los
productos de lecitina de este invento.

El siguiente ejemplo ilustra la invencidn.

EJEMPLO

Se obtiene una goma hUmeda haciendo reaccionar a
160°F (71°C), 100 partes en peso de aceite de soja crudo ex—
tra¥do con hexano con 0,12 partes en peso de anhfdrido acéti-
co, de acuerdo con el Ejemplo 1 de la patente estadounidense
n? 2,.782,216. El aceite crudo que ha reaccionado con el anhf~-
drido acético se mezcla entonces inicialmente con 1,5 partes
en peso de agua y después con 0,27 partes en peso de una so-
lucidn acuosa de perdxido de hidrdgeno al 35 % por cada 100
partes en peso de aceite crudo. Lg fase acuosa que contiene
la lecitina hidratade que ha reaccionado con el anh¥drido de
dcido se separa despuds del aceite mediante una centrifuga
de descarga continua, A continuacidn se lleva una corriente
continua de la fase acuosa centrifugada directamente a un se—
cadero a vacfo, un evaporador de pel¥cula frotada continua,
dosificando 0,6 partes en peso de hidrdxido sddico por cada
100 partes en peso de sustancia seca de la goma himeda en es-
t% Ultima, inmediatamente antes de su admisidn al secadero.
El secadero a vacfo se mantiene a 240°F (11600) y a una pre-
gidn absoluta de 3 pulgadas (76,2 mm) de mercurio, con un
tiempo total'de secado de aproximadamente 10 segundos y el
producto de reaccidn resultante que abzndona el secadero tie-
ne un contenido en humedad de 0,2 % (método de Karl Fischer).

Inmediatamente después de abandonar el secadero a vacio, la
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lecitina seca modificada se enfria en un cambiador rdpido de

calor a una temperatura de 150°F (65°C) (el tiempo total que
permanece el producto a mds de 180°F (82°C) es inferior a 10
segundos),

La lecitina producida de acuerdo con este ejemplo se

caracteriza por las siguientes propiedades:

Humedad' (Karl Pischer) 0,5 mgximo
Color2 (escala Gardner 1) 9  mdximo
Insolubles en acetona3 63,0-64,5

pit 6,0-7,0
Insolubles en benceno’ 0,06 mdximo
Viscosidad a T7°F (25°¢)° 70 cps mdximo
Indice de acidez7 ' 16

1 ~ létodo oficial A.0.C.S5. Ca 2e~55

2 «~ NSPA 1972-73 Year Book and Trading Rules - Pdg, 64, solu-
cidn al 5 % en aceite mineral - color Gardner 1933.

3 - Método oficial A.0,C.S. Ja 4-46.

4 -~ 10 g de lecitina y 90 g de agua destilada mezclados duran+
te 3 minutos en una mezcladora Waring - pH determinado so-
bre la mezcla.

5 -~ Método oficial A.0.C.S. Ja 3-55.

6 - Método oficial A.0.C,.S. Ka-6-59,

7 - Método oficial A.0.C.S. Ja 6-55,

La estabilidad de toda emulsidn conteniendo una alta
proporcidn de grasa se determind mezclando Intimamente 45 g
de manteca de cerdo, 45 g de sebo de buey, 5 mg de colorante
Sudan IV y 10 g del producto de lecitina modificado de este
ejemplo. Despuds se afladieron 6,5 g de la mezcla resultante
de lecitina y grasa a 100 ml de agua corriente caliente

(165°F, 74°C) y se agitd a una velocidad moderada en una ba-—
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tidora doméstica corriente durante 1 minuto. Una parte alf-

cuota de 100 ml de la mezcla de agua-lecitina-grasa se ver-
$1i6 en una probeta graduada de 100 ml y se dejd en reposo
durante 30 minutos, después de lo cual se examind la probeta
para Getectar una capa de color rojo. Se considera que la es-
tabilidad de esta emulsidn es excelente ya que el volumen to-
tal de la capa de grasg coloreada de rojo era inferior a 1 ml

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidn de un fosfd-

tido que presenta propiedades mejoradas de emulsificacidn a

partir de un aceite crudo vegetal que contiene fosfdtido, cu-

yo método comprende las Operaciones de:

(a) tratar un aceite vegetal que contenga fosfdtidos con agua
y una pequella cantidad de un anhf¥drido orgdnico,

(b) separar la fase oleosa de la fase acuosa para formar una
goma humeda que comprende agua y el producto de la reac-
cidn entre el fosfdtido y el anhi¥dride orgdnico,

(¢) mezclar la goma humeda separada con una base de metal al-
calino-térreo o con una base de metal alealino,

(d) secar la mezcla de base y goma himeda a una temperatura

de 140°F (60°C) como minimo, hasta un contenido en hume-

dad inferior al 1 % en peso, siendo la cantidad de base
mezclada con la goma Mimeda, la temperafura Y el periodo
de tratamiento a temperaturas superiores a 140°F (60°C)
suficienfes para proporcionar un producto de fosfdtido

seco que tenga un Indice de acidez comprendido entre 10 y

25,
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2, Un procedimiento segMn la Reivindicacidn 1, don-
de la mezcla de goma himeda y base se seca a una temperatura
superior a 140°F (60°C) durante 5 minutos o menos.

3. Un procedimiento segun la Reivindicaecidn 1, donde
el secado se realiza a una temperatura superior a 180°F
(82°C) y simultdneamente la mezcla se seca hasta un contenido

% y se hace reaccionar hasta un ndi}

en humedad inferior al 1
ce de acidez comprendido entre 10 y 25, en 30 segundos o me-
nos.

4., Un procedimiento segin cualquiera de las Heivin-

dicaciones 1 a 3, donde la relacidn ponderal de agua a sustan
cia fosfdtida seca estd comprendida entre 1:3 y 1:1 y la can—
tidad de base agregada = la goms hUmeda es de 0,5 a 3,0 par-—
tes en peso de base por cada 200 partes en peso de Ffosfdtido
seco.

5. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 4, donde
12 base es un hidrdxido metdlico soluble en agua.

6. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 4, don~
de se mezclan entre 1 y 2 partes en peso de hidrdxido sddico
con cada 200 partes en peso de fosfdiido seco y la mezcla se
seca hasta un contenido en humedad inferior al 0,5 % en peso,
a una temperatura comprendida entre 200 y 250°F (93 y 121°C).

T Un procedimiento segun cualquiera de las Reivin-
dicaciones 1 a 6, donde el fosfdtido seco es inmediatamente
enfriado a una temperatura inferior a 160°F (71°¢).

8. Un procedimiento segdn.la Reivindicacidn 1, donde
se mezclan entre 1 ¥y 2 partes en peso de la base con cada
100 partes en peso de fosfdtido seco.

9. Un procedimiento segn la Reivindicacidn 8, donde

el tiempo que la mezcla tratada permanece a temperaturas super
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riores a 180°F (82°C) es inferior a 10 segundos.

10, Un procedimiento segun cualquiera de las Reivin-
dicaciones 1 a 9, donde el anhidrido es anhfdrido acdtico.
11. Un procedimiento segun la Reivindicacidn 4, don-
de la relacidn ponderal de agua a fosfdtido seco es de 2:3.
12, Un procedimiento segun cualquiera de las Reivin-
dicaciones 1 a 11, donde el indice de acidez del fosfdtido

seco estd comprendido entre 15 y 25.

13. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn gue se solicita:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION D& UN FOSFATIDO".

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva, que consta de quince paginas
wecanografiadas.

Madrid, 5 de noviembre de 1973

BERNARDO UNGRIA
P’p.}/’ N

0oy

— il




	Bibliographic data
	Description
	Claims



