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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE IE INVENCION por VEINTE afics
a nombre de STUNIENGESELLSCHAFT KOHLE mbH

entidad alemans

establecida en Kaiser~-Wilhelm-Platz 1, 433 Milheim/Ruhr,

Repiblica Federal Alemena

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA HIDROGENACION Y LA DESODORIZA
CION SIMULTANEAS DE GRASAS Y/O DS ACEITES"

(Clase Internacional Clle)



Para la produceidn de margarine se utilizan
grasas y aceites tanto vegetales como animales. Las
grasas y acelites naturales no cumplen las muy elevadas
exigencias yue se deben plantear en el aspecto cualita-

5 tivo a los materiales de partida para la produccidn de
mergarina.

Las grasas y aceites se deben refinay por lo
tanto entes de la transformacidn, de manera cuidadosa,
en un proceso de varias etapas., La ultime etapa de eata

10 refinacidn es en general ls desodorizacidn, y ésta es
también la etapa més costosa. Asi, incluso el mejor acei-
te comestible puede no ser apto en la utilizacidn como
meterisl de partida para le produccidén de margarina a
czusa de su sabor de semilla, y por el contrario dichos

15 aceltes no necesitan ser en el presente caso resistentes
al frio y pueden tener un cierto color inherente.

Ademds de ello las grasas y aceites no deben
tener ni un punto de fusidn demasiado alto ni un punto
de fusidn demasiado bajo. Si el punto de fusidén se on-

20 cuentra por encima de la temperatura corporal, disminue-
ye la digestibilidad; por el contrario, si es demasiado
bajo, no se pueden someter & transformacidn directemen—
te como componentes de la margarina, ya yue la margari-
na debe tener una consistencia perfectamente determina-

25 da, es decir une resistencia al corte y una aptitud para ser
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extendida.
Por lo tanto un gran numero de grasas y acei-

tes vegetales y animales deben ser modificados quimica-
mente mediante una cuidadosa refinacidn antes de ser
utilizadas como materiales de partida parz margarina,
es decir deben ser hidrogenados o endurecidos parcial-
mente. El endurecimiento (hidrogenacidn) de los aceites
se basa en la reaccién por adicidn de hidrdgeno con uno
0 varios dobles enlaces de la cadena de acidos grasos
(Ullmann, Encyklopidie der technischen Chemie, 38 edi-
¢idén, 1.956, volumen 7, péginas 529 y siguientes) (Edi-
torial Urban & Schwarzenberg, Miinchen - RBerlin).

Los aceites no son totalmente hidrogenados,
sino sblo parcialmente hasta tanto yue el punto de fu—
sion haya subido hasta 28 a 389C aproximedamente. De es-
te modo el indice de yodo dieminuye correspondientemen—
te. Para el endurecimiento se necesitan catalizadores.
N{quel finemente dividido es hoy dfa en general el cata-
lizador mes habitual. El catalizador, el aceite que ha
de ser endurecido y el hidrdgeno deben ser llevados a in-
timo contacto en condiciones apropiadas de temperatura .
¥y presidn. La mayor parte de lss veces Be trabaja a una
temperatura de 160 a 20092C, con una presién de hidrdge-
no de 1 a 5 atmésferas y cén una cantidad de catalizador

de 0,01 a 0,2 % de niguel activo. Parz un endurecimiento
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rentable es indispensable un buen mezelado & fondo de
hidrdgeno, aceite y catalizador.

Ya que el indice de acidez de los aceites
aumenta con el endurecimiento, en la produccidn de gra-
sas alimenticias, después del endurecimiento se debe
intercalar un tratamiento con lejia, antes de que la
grasa sca desodorizada. La desodorizacidn de las sus-
tancias endurecidas es indispensable para la obtenciln
de grasas alimenticiasg, ya que durante el endurecimicen-
to se producen un olor y un sabor de endurecimicnto ca-
racteristicos, gue han de ser atribuidos a la formaciin
de aldehidos y alcoholes superiores.

En la solicitud de patente espafiola 416.251 se
describe un procedimiento para la desodorizacidn de Eea-
sas y aceites, eventuzlmente con simultdnea disminucidn
del contenido residual de dcidos grasos libres, el cual
estd caracterizado porgue el material gue ha de ser pu-
rificado es tratado preferiblemente en contracorriente
con didxido de carbono a temperaturas de 50 a 2508C y a
presiones de 100 a 250 atmdésferas,

El tratamiento de las grasas y aceites con el
didxido de carbono se efectis preferiblemente en contra-
corriente. De manera sencilla, ésto se puede efectuar en
una columnz llena, por ejemplo, con cuerpos de relleno,

de manera tal jue el material de partida a purificar sea
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alimentado por la parte superior de la columna mien-
tras que el 002 discurra desde la parie inferior de

la columna hacia arriba. La corriente de didxido de
carbono yue sale por la parte superior de la columna
arrastra consigo las sustancias acompafiantes e impure-
zas indeseables.

Se prefiere emplear el didxido de carbono como
corriente en circuito cerrado. En este caso se separa de
la corriente de didxido de carbono &l menos una parte
de las impurezas en cada caso absorbidas, antes de gue
esta corriente de didxido de carbono sea introducida de
nuevo en la columna de intercambio con el material de
partide a purificar. La separacién de estas impurezas
indeseables puede efectuarse de manera en si conocida
1llevando al didxido de carbono a condiciones subcriticas
o disminuyendo la presidn y/o elevando la temperatura
en la zona supercritica.

No obstante, se ha comprobzdo que la separé—
cidén de las impurezas absorbidas desde la corriente de
didxido de carbono yue se encuentra en condiciones su-
pereriticas también puede lograrse conduciendo la corrien-
te de didxido de carbono cargada a través de un agente
de adsorcidn, preferiblemente un agente de adsorcidn sé-

1ido, por ejemplo carbdn activo. La purificacidn de co=-



rrientes gaseosas en condiciones suberiticas con agen-

tes de adsorcidn sélidos es ciertamente conocida, pero

no pod{a preverse cémo dichos agentes de adsorcién se

comportarian en corrientes gaseosas supercriticas que
5 contuviesen adiciones.

Sorprendentemente el simple tratamiento de la
corriente de didxido de ecarbono cargada con las impure-
zas indeseables, con un agente de adsoreidn sdélido, es
suficiente para garantizar la posibilidad de utiligar

10 nuevamente el didxido de carbono en la etapa de desodo-
rizacidon. No son necesarias variaciones esenciales de la
presidén y/o de la temperatura antes o durante el trsta-
miento con el agente de adsorcidn. De esta manera se ha-
ce posible un procedimiento en eireuvito cerrado especial-

15 mente sencillo y de bajo costo, en el cual la corriente
de didéxido de carbono mantenida en las condiciones pre-
viemente determinadas de presidn y temperatura, es lleva-
da a contacto primero —convenientemente en contracorriente -
con las grasas y aceites que han de ser purificados, des-

20 pués de lo cual la corriente de didxido de carbono carga-
da, qQque contiene las impurezas indeseszbles, es conducida
sobre un agente de adsorcidén. Este agente de adsorcidn es
reemplazado por agente de adsorcion introducido de nueva
aportacidn, cuando su poder purificador disminuye indesea-

25 blemente frente a la corriente de didxido de carbono car-
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gada,

Este procedimiento tiene importancia espe-
cial vara la purificacidn de grasas y aceites de ori-
gen natural, especialmente de origen vegetal y/o ani-
mal, pero puede poseer también iﬂportancia para grasas
y aceites que han sido preparadas por via sintética.

Por lo tanto, es objeto de lz presente soli-
citud un procedimiento para la hidrogenacidn y la deso-
dorizacion simultdnezs de grasas y/o aceites, el cual
estd caracterizado por el hecho de gue el producto gue
ha de ser tratado es sometido a tratamiento en presené
eia de wn catalizador de hifrogenazcidn, preferiblemes-
te en contracorriente, con didxido de carbono & temps-
raturas de 100 a 250°C y a vresiones de 150 a 300 atuds-
feras, y al mismo tiempo se alnde constantemente hidrd-
geno al didxido de carbono. La adicidn del hidrdgens
puede efectuarse de manera intermitente o continua.
Solamente hay que procurar yue esté a disposicién el
hidrdgeno en cantidad suficiente para la hidrogenacion.
La presion parcial de hidrdgeno se encuentra preferi-
blemente dentro del margen de aproximadamente 1 a 10
atmésferas. Como catulizador metdlico de hidrogenacién
puede ser especialuente conveniente el niquel, el cual
se presenta preferiblemente en cantidades de 0,01 a 0,2

- referido al producto empleado -.



Por lo demds, tembién son validos para el
procedimiento de aéuerdo con el invento los datos da-
dos con anterioridad con ocasidn de la solicitud de
patente espafola 415.251. 3n lo que se refiere a la

5 hidrogenacidn, el procedimiento del invento es deter-
minado por los conocimientos en el ramo, véase para
ello la cita bibliogréfica mencionzada de "Ullmann®.
El procedinmiento se explicsra con ayuda de
los siguientes Ejemplos en unidn con la figura 1.
10 Ejemplo 1.

El recipiente de reserva 1 es cargado con
aceite de cacahmete (indice de saponificacién 191,
indice de yodo 96, punio de fusidn -2¢C, contenido de
dcidos grasos libres 0,6%), al que se ha afiadido O,1%
15 de niquel finamente dividido. El aceite es vertido con-
tinuamente desde el recipiente de reserva 1, a través
de la bomba de inreccidn 2, sobre la parte superior de
una columna 3 de 15 metros de longitud. La columna tiene
un didmetro interior de aproximadamente 6 cm, estd lle-
20 na con esferas de vidrio y estd ensanchada por el ex=-
tremo inferior. Mediante una envolvente de calefaccidn
exterior soldadz2 sobre ella, la columna es calentada a
190eC. El aceite fluye sobre las esferas de vidrio hacia
la parte irnferior de 1la columna y es retirado de manera

25 continua a través de la vélwula 4.
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Simultdneanente se conduce en circuito cerra-
do a través de le columna, desde abajo hacis arriba,
didxido de carbono vajo una presidn de 200 atmdésferas
por el ventilador de eirculacidn 5 y por el separador
6. E1 separador 6, gue estd provisto también con una
envolvente de calefaccidn soldada sobre él, es también
calentado a 190°C y estd lleno con wn agente de adsor—
¢ion sdlido, en este caso con carbdén activo.

Antes de la adicion de aceite el sistema de
aparatos es llenado con didxido de carbono a través de -
la valvula de admisidn 7. A través de la misma vilvu-
la se reponen también peguefias pérdidas de didxido de
carbono durante el funcionamiento. A través de la vil-
vula 8 se introduce constantemente hidrdgeno, a saber
en wna cantidad tal (ue el didxido de carbono circulen-—
te ticne una presidn parcial de hidrdgeno de 1,5 atmds-
feras. Z1 contenido de hidrdégeno del didxido de carbono
circulante es controlado mediunte andlisis de gases por
toma de muestras desde el gas circulante a travéds de
la vdlvula 9. Il hidrdgeno puede ser afladido en lugar
de por la parte inferior de la columna a traves de la
vdlvula 8, también por el centro o por el tercio inla-
rior de la columna 3. Se introducen continuamente por
la parte superior de la columne aproximadamente 4 kg

de aceite por hora.
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El aceite de cacahuete retirado a través de
la védlvule 4, después de que he sido liberado mediante
un filtro prensa de nijuel finamente dividido, estd li-
bre de olor y de sazbor, tiene un contenido de dcidos
grasos libres de 0,02, un indice de yodo de 66 y un
punto de fusion de 349C.

Ejemplo 2.

Se trabaja en el sistema de aparatos de la
figura 2., Este corresponde en lo esencizl 2l sistema
de aparatos de la figura 1, 86l0 que la columna 3 y el sepe
rador 6 no son mantenidos a la misma temperatura. La co-
lumns 3 es calentada a 2002C, y el separador es calentado
a 80¢C, La ventajs de sste modo de funcionamiento estriba
en el hecho de wue el carbdn activo yue se encuentra en el
separndor 6 puede ser cargado en payor grado con sustancies
extrafias (sustancias olorosas y saporiferas, dcidos grasos
libres). Con el fin de estructurar favorablemente el balan-—
ce térmico, en este caso es conveniente intercalar un in-
tercambiador de calor 11.

Se erplea un aceite de girasol (indice de sapo-
nificacidn 193, Iindice Ge yodo 131, punto de fusidn -152C,
contenido de acidos grasos libres 0,8.) yue estd mezela-
do con 0,1 ¢ de niguel Tinamente dividico.

Presidn de didxido de carbono 220 atmésferas.

Temperatura en la colvmna 3 : 200eC,

- 10 -



Temperature en el separador 6 ; 802C.

Presidn parcial de hidrdgeno en la parte
superior de la columns,2 atrdsferas., Se afiaden 5 kg de
aceite por hora. Z1 producto retirado a través de la

5 vdlvule 4 tiene los siguientes datos carscterfisticos :

Contenido de dcidos grasos libres 0,015 %, {n-
dice de yodo 65, punto de fusidn : 322C; y es inodoro e
insipido.

Ljemplo 3.

10 Se trabaja en el sistema de aparatos de la £i-
gura 3. En el sistema de aparatos de acuerdo con la fi-
gura 1, el didxido de carbono circulente, al yue se han
afiadido pequeiias cantidades de hidrdgeno, es conduciéo
bajo presidn pricticamente constante y bajo temperatu-

15 re constante a través de la columna 3 ydel separador 6,
en el gue se encuentra el carbdén activo.

En el sistema de aparstos de acuerdo con la-
figura 2, el didxido de carbono circulante, al que se
hen afiadido pequelias cantidades de hidrdgeno, es con-

20 ducido bajo presidn précticamente constante, pero a di-
ferentes temperaturas, e través de la columna 3 y del
separador 6,

Finalmente, en el sictema de aparatos de acuer-
do con la figura 3, el 8idxido de carbono circulante, al

25 que ge han afladido peyuefias canticades de hidrdgeno, es

16.9.74 -1 -



conducido bajo presiones diferentes y a temperaturas
diferentes a través de la columna 3 y del separador 6.
En la vélvula de expansidn 12 el didxido de
carbono circulante es expandido a aproximadamente TO
5 atmésferas, es decir precisamente algo por debajo de
la presidn critica del didxido de carbono y es condu~
cido dentro del separador intermedio 13. Por medio de
la expensidn precipita la parte con mucho mayor de las
impurezas sustraidas del aceite y se acumula en la par-
10 te inferior del separador intermedio 13 y puede ser re-
tirada a través de la vdlvula 14.

El gas paga, desde el separador intermedio 13,
al separador 6, yue de nuevo estd cergado con carbon ac-
tivo. Desde alli el gas llega al compresor 16, es com=-

15 primido nuevamente & la presidén de trabajo en la colum-—
na 3, es llevado en el dispositivo calefactor 17 nueva-
mente a la temperatura de lz columna 3 y vuelve a trevés
de la vdlvula 10 el circuito cerrado,

Bl separzdor intermedio 13 y el separudor 6

20 son calentados a aproximadamente 802C, y la columna 3
y el dispositivo calefactor 17 son calentados a 210¢C.

La presién de didxido de carbono en la columna 3 es de 235
atmésferas, la presién parcial de hidrdgeno en la parte
superior de la columna 3 es de aproximadsmente 3 atmds-—

25 feras. Por cada hora se introducen en la columna 3 5 kg

1609074’ o 12 hnd



10

15

20

25

16.9.74

de aceite de ballena (Indice de saponificacidn 196,
indice de yodo 126, dcicdos grasos libres 0,9 &) al
que se ha afladido 0,08y de niquel finamente dividido.

El producto retirado a través de la vdlvula
4 es insipido e inodoro, tierne un indice de yodo de 63,
un punto de fusidn de 332C y un contenido residuzl de
gdcidos grasos libres de 0,03 4.

De igual manera, se pueden endurecer y céeso-
dorizar simulténeamente aceite de pescado, aceite de
semilla de algoddn, aceite de colza y aceite de soja.

Esta solicitud, qﬁe corresponde a la presen—
tada en Austria, con fecha 30 de igosto de 1973, bajo
el Ne A 7525/73, se acoge a los beneficios del articu~

lo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva, gue
ge presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn, en Espzfia, por VEINTE afios, son

los que se recogen en las reivindicaciones sigulentes:

-13 -



1.~ Procedimiento para la hidrogenacidn y
desodorizacidn simultdneas de grasas y/o de aceites,
caracterizado porgue el producto & tratar es sometido
a tratamiento en presencia de un catalizador de hidro-

5 genaciodn, preferiblemente en contracorriente, con did-
xido de carbono a temperaturas de 100 a 250§C Y presio-
nes de 150 a 300 atmosferas, y porque se aflade constan-
temente hidrdgeno al didxido de carbono.

2e,- Procedimiento segin la reivindicacidn

10 28, caracterizado porque en calidad de catalizador de
hidrogenacién se emplea 0,01 a 0,2 % de niguel activo
- referido al producto empleado -,

38,- Procedimiento segin las reivindicaciones

18 y 28, caracterizado porque ge trabaja con una presidn
15 parcial de hidrdgeno dentro del mergen de aproximadamen-
te 1 & 10 atmdsferas.

4&.- Procedimiento para la hidrogenacién y la
desodorizacidn simulténeas de grasas y/o de aceites.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

20 tecede, representado en los dibujos que se acompafian y

con los fines que se hen especificado.

16.9.74
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IAG/

Esta Ilemoria consta de quince hojoas escri-

tag a mdaquina por una sola cera.

Nadrid, 20 SE&T, 1974

P.A.

=
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