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REF.: JIM 2954 .

Esta invenciéh se_refiere a un método de procesado de
semillas oléaginosas mediante extraccibn con disolventes, -em~
pleando un disolvente ternario que comprende un disolvente
hidrocarbonado oleéfilo, wn a}cohoi,inferior que es misciblel
con el agua y con el disolvente hidrocarbonado, ¥ agua, para

producir como uno de los materiales extrafdos una miscela

_completa que contiene aceite crudo, fosfdtidos y los disol-

ventes ternarios. La invencidn también se refiere a una le-
citina muy dispersable en agua obitenida mediante este méto-
do.

En la exitraccién con disolventes de semillas oleaginosas

, como\soja, semilla de algoddn, semilla de girasol, cclza,

cacahuet ¥y simiiares, con un sistema disolvente ternario co-
mo hexano/slecohol ¥y agua, una de las dificultades encontfa~
das ha sido la recuperacidn del disolvente de la miscela que
lleva el aceite. En el pasado, cuando se utilizaba un disol-
vente hidrocarbonado en cantidad insuficiente, un residuc
oleoso conteniendo un exceso de agua hacfa que los fosféti-
dos (lecitina) se volviéran viscosos y.precipitaran'prematur
ramente de la fase 1iquida, planteando con ello problemas énv
las conducciones de l{guidos del sistema de procesado.

La patenté estadounidense 3.878.232 describe ol con-
cepto general de separacidén de fases en un sistema disolven-
te ternario. En esa pateﬁté se indiea que, para separar efi-
cazmente y retirar una lecitina de gran calidad de una mig-
cela acuosa/lipida mixta, obtenida por extraceidn con disol-
ventes de copos‘de soja; es esencial que el alcohol monohf-
drico del sistema constituya mds del 40 % y menos del 70 %
del peso de la fase polar de la miscela mezclada. Después 1a:

mezcla se separa en una fase polar y una fase no polar. Esta
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patente indica que ia fase no polar estd constitufda esen-
cialmente por un aceite de alto contenido en lecitina y he-
xano y la fase acuosa o polar resultante contiene prictica-
mente la totalidad de los extractos lfpidos de la soja que
son solubles en el sistema disolvente agua/alcohol monohi-

drico de la fase polar., Las fases polar y no polar se sepa=-

ran por medios convencionales. Véase la columna 7, lineas 16

67 de la patente estadounidense 3.878.232.

Ig patente estadounidense 3.878.232 no combina las pro
porciones de disolvente particulares que sor importantes pa-
ra el éxito'del procedimiento de la presente invencién y con
uha étapa preliminar de separacién de fases para aprevechar
al méximo el principio de la destilacibn azeotrépica, de

gren rendimiento energético, y el principio de la separacidn]

de fases. El procedimiento de esta invencibn utiliza las ven

tajas de la separacidn de fases como medio de ajustar la com
posicibn del disolvente para reducir al minimo las necesida-
des de energla mediante la utilizacién de la destilacidn azeg
trépica en la recuperaci6n del digolvente., Antes de la sepa-
racién de fases, las proporciones de disolvente se ajustan
lo necesario para garantizar que toda el agua.serd separada
durante la destilacién del residuo oleoso érudo que contiene

la lecitina, asegurando que la lecitina permanece en suspen—

gibn en la fase oleocsa hasta una etapa posterior del procedi
miento.

Ta composicidn disolﬁente de tres componentes se con-
$rola cuidadosamente en este procedimiento para garantizar
que las relaéiones de hidrocarburo a alcohol y de alcohol a
agua se mantienen por encime de ciertos limites que garanti-

zan que toda el agna serd separada del residuo oleoso crudo
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no polar después de la separacidn de faSes y de la destila-

 ¢ibn azeotrdpica.

La patente estadounidense 3.998.800 se refiere a un mé
todo de extraccién con disolvente de semillas.oleosas, como
soja, empleando un disolvente ternario monofdsico constituf-

do por 30-90 % et peso de un hidrocarburo no poiér (he~

xano), 10-69,9 % en peso de alcohol (e%anol) ¥y 0,1-10 % en

peso de agum. Esta patente indica que es cri{tico mantener unj

disolvente ternario monofésico y que es importante gue el
contenido de agua sea inferior al 10 % envpeso. La,témbera—
tura de extraceidn descrita es desde unos 30°C hasts el pun-
to de ebullicién del sistema, que segin se indiga&es’de 56°¢
En el Ejemplo 1 de la patente 3.998.800 se indica que el sis

tema hexano/etanol/agua descrito puede ser reciclado mante- |

- niendo la composicidn constante con un equipo de destila-

cidn relativamente sencillo. Se afirma que la mezcla parti-
cular del sistema disolvente monofdsico de tres componentes
es un azedtropo que hierve a 58,7°C. Ademis se observa que
el sistema total hexano/etancl/agua presenta un azebtropo a
5600 en la fase gaseosa que se separa en dos fases al con-
densar; La fase superior contiene 96,5 % en peso de hexano,
3,0 % en peso de etanol y 0,5 % en peso de agua. La fase in-

ferior contiene 75 % en peso de hexano, 6 % en peso de eta-

existencia de un azedtropo de hexano/etancl/agua que hierve
a 56°G ¥y que nobse separa en dos fases, la patente no apro-
vecha las etapas combinadas de separacibén de fases y desti—
lacién azeotrdpica para recuperar el disolvente de una for-

ma que es energéticamente eficiente y mediante la cual se

recupera de la fase no polar del sistema un produeto de le~1

-

nol y 19 % en peso de agua. Aungue esta patente reconoce la |.
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citina mejorado.

Se han presentado varias propuestas para producir una
lecitina de mejor calidad en la transformacién de las semi-
llas oleosas. Una lecitina mds flufda es conveniente desde
el punto de vista de la facilidad de manipulacidén y de dis-
persidn. La patente estadounidense 3.357.918 resume elgunos
de'los métodos utilizados para fluidificar la lecitina y esa
patente se dirige a la adicidn de sales metélicas divalentes
a la lecitina para obtener un producto mds flufdo. El proce-
dimiento citado utiliza cationes de calcio, magnesio y‘alu~
minio y aniones de cloruro, acetato y nitrato para obtenet
un producto flufdo. Por el contrario, el método de esa in-
vencidn produce una lecitina de buena calidad sin adicibn de
cationes metdlicos divalentes,

La patente estadounidense 3.962.292 describe otro pro-
cedimiento para modificexr un fosfétido natural y comunicarle
dispersabilidad en agua, Este dltimo método incluye las eta-
pas de acilacibn, hidroxilacién y neutralizacién. Se afirma
que combinando la acilaéién y la hidroxilacidn del fosféti-
do (lecitina) se congigue una dispersabilidad en agua consi-
derablemente aumentada. De nuevo esta mejora se consigue me—
diante una etapa adicional que impliqa un gasto extra.

La patente egtadounidense 2,615,905 describe el desa-
margado y desaceitado simulténeos de las semillas de altra-
muz amargo (una semilla oleosa cultivada en Europa). Para
ello, se utiliza un disolvente azeotrdpico ternario que con-
tiene agua, un disolvente orginico polar miscible con agua
(etanol), un disolvente orgénico 1ipéfilo (venceno, éter de
petréleo, tetracloruro de carbono, tricloroetileno, cloro-

formo y simileres). El disolvente 1lipéfilo preferido es el
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Vperaturas nés bajas. Véase la mtente eshadounidense‘qﬁmero

'azeotrépica ternaria, no especifica una relacién de digol-

. yvente lipdfilo a disolvente polar miscible con aguani:deé~

la fase oleosa précticamerte la totalidad de una lecitina

benceno. El punto de ebullicidn del azeftropo es 64,9°‘cﬁan-;

do contiene alrededor del 74 % de benceno, 18,3 % de etanol

¥y 7,7 % de agua. El disolvente preferido contiene un poco -

més de etanol para evitar la separacidn en dos capas a tem~

2.615.905, columna.4, lineas 22-51. Aunque esta patoente ase-

_gura que la proporcién de agua en la mezcla de disolvente vl

agua no debe ser superior_ai contenido en agua de la mezcla

cribe una etapa inicial de separacidn de fases para fécili~
tar la destilacidn azeotrdpica.

Se han descrito otros sistemas de extraccibén con di-

solventes para procesar la soja y obtener lecitina. Por ejen

plo, la patente estadounidense 3.268.335 describe la extrac-
¢ibn con hexano de copos de soja para obtener un aceite de
soja no desgomado saturado de disolvente. El hexano disol-

vente se separa por destilacibn y el aceite se somete a un

tratamiento con agua y centrifugacidn. Se obtiene un aceite

desgomado 'y una emulsién de lecitina, Ia emulsibn de lecitiA
na se seca y después se trata con acetona para producir acei]

te y fosfdtido de soja. Bl fosfdtido se somete a un trata—

miento con elcohol para producir fosfétidos solubles en al-

cohol e insolubles en alcohol. Por el.contfario, el proceso

de tratamiento con disolvente de esta invencidn recupera en

nuy dispersable en agua.
Esta invencién proporciona un método de transforma—
cibn de semillas oleosas por exiraccidén con disolventes uti-

lizando vh disolvente ternario que comprende un disolven#e :
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hidrocarbonado olebfilo, un alecohol inferior que es miscible
con agua y con el disolvente hidrocarbonado y agua, para pro-
ducir como uno de los materiales extrafdosg unae miscela com-
pleta que contiene aceite crudb, fosfdtidos y los disolven—
tes ternarios, cuyo procedimiento se carécteriza porgue la
miscelg completa se separa en una fase superior y otra infe-
rior, donde la fase superior contiene: aceite crudo, fosféti-
dos; disolvente hidrocérbonado, alecohol inferior y agua, en
unas relaciones de disolvenbtes por lo menos iguasles a las re-
laciones de los‘respectivos disolventes en el azebtropo ter—
nario formado por log disolventes cuando ge callentan a la
temperatura del vapor azeotrbpico, y degpués la fase superiox
ge somete a la accidn del calor para que los disolventes terd
narios se vaporicen a su temperatura de destilacidn azeotri-
pica para separar prédcticamente la totalidad del agua de la
fase superior y producir una fase liquida no acuosa que con-
tiene el aceite y los fosfétidos.

Esta invencién también proporciona un método de trans-
formacién de semillas oleosas que contienen cloruro de coli-
na mediante extraccidén con un disolvente ternario, en el cual
los disolventes ternarios contienen un disolvente hidrocarbo-
nado oleéfilo, un alcohol inferior miscible con agua y con
el disolvente hidrocarbonzdo y agua, y uno de los materiales
extrafdos es una miscela completa que contiene aceite crudo,
fosfétidos y los disolventes ternarios, siendo las relacio-
nes de los disolventes por lo menos iguales a las relaciones
de los respectivos disolventes en el azebtropo ternario for-
mado por los disolventes cuando se calientan a su temperatu-
ra de vaporizacién azeotrépica, cuyo método se caracteriza

por separar una fase liquida no acuosa que contiene aceite
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| ra de destilacidn azeotrdpica y después recuperar de-la fase

| oleosa incluye una sustancia gomosa dispersable en agua tal

| fases cuidadosa antes de la destilacibn 0 mediante una com=

y fosfdtidos (lecitina) sometiendo los disolventes ternarios

a la accidn del calor para que se vaporicen a su temperatu-

1iquida no acuosa un producto fosf4tido (lecitina) ro “dispers
sable en agua, conteniendo dicho producto fosfatido ;i@ede-
dor de 1800 ppm de.cloruro de colina. - _ ' .
~Por lo tanto, esta invencidn constituye un método me-
jo:ado'de manipulacibn de disolventes ternarios en prccedi-
mientos que utilizan estos disolventes para la extréédién de]
aceite de las semillas oleosas. Se eépera que las ventajas
de este método rijan en la mayoria de 1os‘procesos deié%trac»
cibn de semillas oleaginosas con disolventes ternarios pero,
en especial, es aplicable a los procesos de ektfaceién con
disolventes ternarios en los que hay agua en la ﬁiscela oleo-

sa extrafda de la semilla oleaginosa en la que la miscela

como un fosfitido (lecitina). Estas sustancias tienen tendeny
cia a hidratarse en la miscela oleosa desolventizada o bar—
qialmente desolventizada en presencia de agug.

Mediante este_método-se elimina précticamente todo el
agua de 1la miscela oleosa mediante destilacidn azeotrdpica dd
los disolventes ternarios de la misma, tehienao cuidado de
que los disolventes se encuentren en la miscela oleosa en
proporciones que garantiéen una separacién pricticamente comd
pleta del agua mediante destilacibén azeotrdpica. Las propor—
ciones pueden ser ajustadas simplemente agregando uno cual-

quiera o mis de los disolventes o medisnte la separacibn de

binacién de ambos procedimientos. Cuando se dispone de una

miscela oleosa procedente de un segundo proceso de extraccién
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de semillas oleaginoéas utilizando uno o més de los disolven-
tes, esta miscela puede mezclarse con uns miscela acuosa pa-
ra ajustar las relaciones de disolvente, con o sin separa-
eidn de fases, a los valores que permitirdn separar précti-
camente la totalidad del agua de la miscela mezclada por desd
tilacién azeotrépica. |

Las semillas oleaginosas que pueden someterse a ex-
traccibn con disolventes para obtener une miscela oleosa que
después puede ser tratada por el método de esta invencibn
son las de soja, algoddn, girasol, cértamo, lino (linaza),
sgsamo, altramuz, maiz, colza,‘cacahuet, coco, guisante de
caﬁpé ¥y haba. La descripeibn detallada que sigue muesira la |
aplicacién del método a la soja. '

El sistema disolvente contiene un disolvente 1ip3filo
y un disolvente orgénico miscible con el disolvente lipdfi-
lo y el agua. El agua puede introducirse en el sistema inteny
clonadamente 0 como humedad de 1a‘semilla oleaginosa o de aly
guna otra forma. Los disolventes liplfilos tipicos son: al-
canos como hexanos alcaﬂos sustitufdos como diclorodifluor—
metano; y posiblemente otros hidrocarburos inclufdos los al-
quenos como el benceno. Se brefiere el hexano. Los posibles
disolventes miscibles con agua son: alcancles inferiores co-
mo butanol, alcohol isopropflico, etanol y metanol; cetonas
como acetona y alcanolesﬁsustituidos. Se prefiere el etanol.

La principal ventaja del procedimiento de esta inven=
cibén es que mejora la manipulacién de lag miscelas oleosas,
que contienen disolventes que incluyen agua y también inclu-
yen materialeé hidratables que tienen tendencia a desgomar-
se después de que los disolventes han s8ido separados parciald

mente, gin separar también pricticamente la totalidad dsl
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| ca de practicamente la totalidad del agua para separarla_de

También se obtiene mediante el procedimiento de esta inven-

eS'preferiblemente la soja, en cuyo caso el'disolvénte %erna5

rio oontlene hexano, un aleohol inferior, v.gZ. eﬁanol, ¥y

 geparar pricticamente la totalidad del agua de la fasé supe-

0,39 % de silosterol. De acuerdo con otra realizacibén de es-|

que contiene a1rededor de 363 ppm de tocoferol, 1800 ppm de

0,13 % de estigmasterol y 0,28 % de silosterol.

agua. El procedimiento dé esta invencidn permife separar prig
ticamente la totalidad del aguas mediante operaciones que in-}
cluyen el ajuste de las relaciones de disolvente en la miscet

la oleosa,_la-separqciég de fases y la destilacidn azectrépi-
la miscela oleosa que contiene los materiales hldratab*es

cibn un material hidratable con una mayor dispersabilidad en'

agua.

De acuerdo con la invencibn, la semilla oleaginosa

agua. En general despuéds de la destilacién azeotréplca para

rior, la fase 1l{quida no acuosa resultanite se calienta para
separar précticamente la totalidad del hexano y del alcohol
inferior residuales, dejando solamente un aceite crudo que
contiene los fosfétidos‘y deépués los fosféitidos seAseparan ‘
del aceite crudo, | '

De acuerdo con una realizacién de la invencidn, se ob+
tiene una lecitina muy dispersable en agna que contiene ale
rededor de 282 ppm de tocoferol, 628 ppm de cloruro de coling
¥y esteroles en una proporcldn total de 0,72 % en peso que se

desglosa en 0,16 % de campesterol, 0,17 % de estigmasterol y
te invento, se obtiene una lecitina muy dispersable en agua

cloruro de colina y esteroles en una proporeién total de

0,54 % en peso que se desglosa en 0,13 % de campesterol,
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Para garantiiér la separacibn de pricticamente la to=-
talidad del agua de la miscela oleosa por destilacién azeo-
trépica, las relaciones de disolvente después de la smepara-
cibn de fases deben ser (o deben ajustarse para que sean)

las siguientes: como minimo 7,1 partes de hexano por 1 parte

de etanol y 4,0 partes de etanol por 1 parte de agua. La tem

peratura de destilacién azeotrédpica en el caso del sistema

hexano/etanol/agua es alrededor de 56°¢ a la presién atmosfé
rica y preferiblemente la destilacién se prosigue hasta que
lse temperatura de la fase de vapor difiere de 56°C para garan-—
tizar la separacidn completa del agua detla fage superior.

Después la destilacidén puede proseguirse a unos 58,7°G (que

es la temperatura de evaporacidn del disolvepte'binario) has
ta que de nuevo cambia lé temperatura de la fase de vaﬁor,
garantizando con ello la separacibn completa del etanol de 1l
fase 1{quida no acuosa. A continuacién puede proseguirse la
destilacibén a una temperatura de unos 68,7°C (que es la tem—
peratura de vaporizacién del hexano) hasta que de nuevo cam—
bia la temperatura, para garantizar la separacién préctica-
mente completa del hexano de la fase no acuosa,

Posteriormente los fosfdtidos pueden ser desgomados
dé'la fase 1{fquida no acuosa mediante la adicién de agua pa~
ra hidratar los fosfétidqs y los fosfitidos hidratados re-
sultantes pueden ser sepérados del aceite por centrifuga-
cibn. .

A continuacibn damos un esquema general de un ejemplo

de egste procedimientos
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" Beparacidn de fases de la miscela completa v desolventizaw

.cibn tedrica

Composicidn inicial Aceite Hexano Alcohol Agua
888,89 miscela completa 121,07 694,04 70,67 3,11 -
88 89 alcohol al 95 % : © BA.44 4,44
22222 agua ' 4 - 22,22

1000,00 partes totales 121,07 694,04 155,11 29,71
: v ¥
849,60 Pase superior 150,40 Pase inferior
14,07 % aceite = 119,54 1,02 % aceite = 1,53
80,34 % hexano = 682 57 7,62 % hexano = 11,47
5433 % alcohol = 45, 28 73,02 % alcohol = 109 83
P.f. 56°C
¥ ' , Y V
—> 73,67 Disolvente ternario ——>13,49 Disolvente ternario
85 % hexano = 85 o hexano = 11,47
12 % alcohol = 8,84 12 % aloohol = 1,62
3 % agua = 2,21 3 % agua = 0,40
Y \'
119,54 aceite 1,53 aceite
619,95 hexano : 108 21 aleohol
36,44 alcohol 27 16 agua
7175493 136,90
P'e. 1 - - P,.e. V - 2 '
5 73,52 Disolvente Ery e 113,90 D;solyente
58,7 °C blnario 78,1°¢C - binario
79 % hexano = 137,08 95 % alcohol = 108,21
21 % alcohol = 36, 44 . 5% agua = 5, 7
v
v
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119,54 aceite 1,53 aceit
482,87 hexano 21,47 agua
602, 41 23,00 -
E.e. 482,87 hexano —> 21,47 agua
68,7°C ! ’
¥
Y’ . ) :
119,54 aceite 1,53 aceite
Anflisis: 1,19 4 N 5,86 % sacaross
8,33 % azdcares 0,52 % rafinosa
0,0152 % Cat2 1,95 % estaquiosa
0,0136 % Hg*® :
2,963 % fosfdtidos

® Salvo indicacién en contrario, todas las cantidades

se dan en partes.

(En el esquems gntérior, las 888,89 partes de miscela
completa estén constituldas por 121,07 partes de aceite,
694,04 partes de hexano, 70,67 parfes de alcohol y 3,11 par-
tes de agua. Egtas cantidades: relativas proporcionan una re-—
lacibn de hexano/alcohoi igual al 9,82 y una relacibn de ald
cohol/égua igual a 22,72, qué es muy superior a las relacio-
nes minimas de 7,1 hexano/alcohol y 4,0 alcohol/agua reque-
ridas para obteher una separacién cqmpleté por destilacidn
azeotrdpica de toda el agua éel sistema. ‘ »

Sin embargo, las proporciones de disolvente citadas
producen un gistema mopofésico, de manera que se agregan al-
c¢ohol y agua en la cantidad indicgda para forzar una separa~
cidn de fases.pero para mantener todavia las relaciones de
disclvente en la fase no'polar por encima de las requeridas
pare permitir la destilacidn'azéétrépica del disolvente ter-

nario de la fase polar resultante y la separacidn completa
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.95 % y 22,22 partes de agua, puede verse que las proborciones

. @ Ty1 veces el de alcohol. Sin embargo, el contenido de al-

~14 -

del agua del residuo oleoso que queda después de heber com-
pletado la destilacidén azeotrdpica del disolvente ternario.

Después de la adicidn de 88,89 partes de alcohol al

iniciales de hexano/alcohol y agua en la composicifu de pax]

tida son tales que el eontenido total de hexano es inferior

cohol es superior a cugtro veces el de agua en el sistema Qg_
tal. Estas propdrciones son suficientes para forzar una se-
paracifn de fases. o |
Ta relacidn de hexano a alcohol en la miscela comple-
ta ﬁonofésica es superior a 7,131 y la relacién de alcohpl
a agua en la miscela completa es muy superior a 4:1 y este
sisﬁema moanésico no se separa ficilmente, aunque la @is—
cela completa puede ser sometida a2 la destilacién azeotrbpi-
ca ya que las.relaciones de 1os‘disolventes son suficiente~

mente altas. Esta posible realizacidén del método y los resul

tados obtenidos serédn discutidos més adelante.,

 En la realizacibn antes descrita, lo més importante
es obtener un bhuen efectp de "repafto?,en la separacién de
fases de manera que pricticamente lé totalidad de los compo-
néntes indeseables pasen & la fase polar infefior. Por esta
rézén, se agregan alcohol y agua adiciénalgs 2 la miscela
completa de maﬁera qﬁe desgdés de la separacibn de fases,
las relaciones de hexano/alcohol y alcohol/agua sean supe;
riores a Ts1 ¥ 4, respectivamente, en la fase superior no
polar para facilitar la destilacién azeotrdpica.dg los di-~
solvenfes ¥ la separacidn prdcticamente compleﬁa del apgua
del residuo oleoso crudo que contiene 1la lecitiné. Puede ob-

servarse que laz relacidn hexano/alcohol es de 15,07:1 y la
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reiacién agua/alcohol es de 20,49:1 en la fase superior, des
pués de la separacién de fases como se ha indicado en el es-
quema anterior.

Egta fase superior que contiene el disolventsz terns-
rio, el aceite de soja crudo y la lecitina, se somete a des-
tilacibn en un evaporador de pelicula ascendente o en otro
equipo adecuado capaz de calentar la mezcla liquida para
vaporizar la meszcla disolvente. Bg en este momento cuando el
mantenimiento de las relaciones mfinimas de hexano/alcohol y
alcohol/agua es importante. Debido a que hay en el sistema
hexano y alcohol suficiente y no un exceso dq.alcohol ni de
agué, todo el agua es arrastrada al condensado de déstila—
cién y es recogida para su recuperacibn y posterior reutili-
zacién. Es importante separar todo el agua del aceite de so-
ja crudo en este punto debido a que la presencia de agua prg
duce un desgomado prematuro de los fosf4tidos (lecitina)
en el residuo de aceite crudo procedente de la etapa de des
tilacibn, . !

. Hay otra ventaja importante en el uso de las relacio-
nes indicadas. La destilacidn se realiza a la temperatura
nés baja posible (56°C), que es el punﬁb de ebullicidén del
%éeétropo de hexano/alcohol/agua a la presién atmosférica.
Cuando todo el agua se ha separado del 1lfquido, la tempera-
ture de vaporizacidén de la mezcla residual de hexano/alcohol
cambia a 58,7°C y esta mezcla disolvente binaria se separa
en una relacién de 79 % de hexano/21 % de alcohol, quedando
golamente hexano y aceite de soja con lecitina en el resi-
duo, pero formando una solucién estable que no se "desgoma”
premgturamente,

La mezcla 1{quida de aceite/hexano que contiene la
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'peratura de vaporizacidén de unos 50f55°0 ¥ 2 una, presidn ab-

| en el evaporador de pelfcula desoendenfe.

zas de hexano, Se pulverizan sobre el aceite eantidadesitra—

esta etapa, la lecitina se separa (fosfatidos) del aceite.

- 16

lecitina entra entonces en un evaporadorvde pelfcula degcen—
dente provisto de wn sistema de vacfo. Prdcticamente la tota-
lidad del hexano, salvo algunas trazas, es separada a la tem-

goluta de unas 14,5-20 pulgadas de mercurio (368~508 nm Hg)

El aceite crudo que contiene la lecitina se somete

después a arrastre M™de vapor" para separsr las dltimasﬁtra-

za de agua caliente en contracorriente con el aceite, Median-

| te esta accibn se separan las cantidades traza regiduales de |

hexano y la pequefia cantidad de agug utilizada se evapora,
dejando solamente el aceite que contiene la lecitina.

ElL aceite de soja crudo conteniendo lecitina sé'enQ-
via después a la refiner{a de aceite para su posterior trans-

formacién en la cual se incluye una etapa de desgomado. En

El desgomado del aceite para separar la lecitina (fos

f4tidos) puede realizarse por diferentes métodos. El siguien-

te método eé tipico. El aceite orudo se calienta a unoé 71% |

vy se afiade anhidrido acético, seguido de la adicién de agua

para formar una megzela de hidrato de lecitina (fosfétido)/éc@‘

te. Bsta mezcla se somete después a una téenica de separacidn
como centrifugacidn. El aceite desgomado se separa centrifugs
mente de la lecitina hidratada y se envia a uﬁa operacidn de
procesado adicional y a otras etapas de refinado final,
Después se seca el fosfitido iecitina hidratada que
ha sido separado por centrifugacidn. La composicidn de la ie-

citina seca es aproximadamente la siguiente:
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" dispersable en agua y la lecitina dispersable en agua antes
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Tocoferol Cloruro de colina Esteroles %,

(ppm) {ppm) Total
282 628 . 0,72
Campegterol Estignasterol Silogteiol
" i ) B
0,16 : ’ 0,17 0,39

Bsta lecitina presenta buena dispersabilidad y pucde
combinarse con las lecitihas obtenidas de los aceites de so~
ja convencionales extrafdos con hexano, sin ningdn efevto ad-
verso, . _

En otra realizacién del procedimiento antes indicado,
la miscela completa se somete a destilaciSn azeotrdvita sin
haberla gometido primero a.separaciSn de fases pero hebiendo
ajustado la relacibn de disolventes en la medida necesaria.
Sorprendentemente, puede obtenerse a partir del aceite crudo
una lecitina muy dispersable en agua. EL método de separa-
c¢ibn de esta lecitina géneralmente sigue el proceso antes des
crito pero sin la etapa de separacién de fases, La lecitina )
altamente dispersable en agua‘obtenida da el siguiente andli-

gig aproximado:

Tocoferol Gloruro de colina Esteroles %,
m (ppm) : Total
363 1800 , 0,54
Campeﬁterol Estigmgsterol Silosterol
0 - %o
0,13 0,13 ' 0,28

La proporcibn sorprendentemente alta de cloruro de
colina y la proporcién considerablemente mds alta de tocofe-

rol son las prinecipales diferencias entre esta lecitina muy

degerita, Actualmenie ge cree que, cuando se utiliza la se-




10

15

20

25

30

| bilidad en agna considerablemente mayor.

- de colina que ha sido extrafdo con disolvente es arrastrada

 a esta fase polar inferior. La posterior transformacién de

dor de 10-30 % en peso de la lecitina dispersabie en agua co?'

do’con hexano, se obtiene un producto de lecitina mezclada

~ trafdo con hexano y despuds tratada con 4leali). Cuando el

" producto de lecitina mezclada se somete a la modificacidn

—-18 -

paracibn de fases en el proceso anteriory hay cloruro de co~
lina adicional que acompafia @l alcohol disolvente. También

se cree que la proporcidn mucho mayor de cloruro de colina

en la lecitina obtenida en la destilacién azeotrépica direc

ta sin previa separacién de fases contribuye a su digpersa-

En la realizacién del invento mostrada en el esque~
ma anterior; la mayor parte del alecohol pasa a la fase polar|

inferior y se cree gue la proporcién prineipal del olcruro

\

esta fase polar inferior es deserita aguf mds adelante.

La lecitina altamente dispersable en agus obtenida

T

mediante el procedimiento que hemos descrito en lo inmediatas
mente anterior, (sin separacidén de fases) es dtil enAmezglasr
con lecitinas de menor-dispersabilidad en agua, gue de otra
forma requieren normalmenteruna modificaeiéﬁ alcalina o al-
gln otro tipo de modificacidn para que estas lecitinas sean

dispersables en agua., Se ha descubierto que mezclando alredey
90-70 % de lecitina sin tratar obtenida de un aceite extraf-

con huena dispersabilidad en agua.

Se han realizado ensayos de emulsificacién pars coﬁ—
parar la lecitina mezclada de esta invencién con una leciti-
ne corriente y con una lecitina modificada con 4leali. El
producto de lecitina meéclada es casi equivalente a la leci-

tina modificada con #lcali (obtenida a partir de aceite ex-
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con #lcali, pierde su estabilidad de emulsificacibn, de ma~-
nere que es evidente que no solo el producto mezclado no re-
quiere la modificacidn con 4lcali sino que reﬁlmente exte
tratamiento es perjudicial para sus propiedades de emulgifi~
cacibn,

Volviendo al esquema del procedimiento, debe nhger—
varse que la fage polar inferior resultante de la separacién
de fases contiene muy pbco aceite, una cantidad relativamen-
te grande de alcohol, una cantidad algo menor de agua y una
cantidad todavi{a menor de hexano. Ia relacién hexano/alcohol
es alrededor de 0,1:1 y la relacién alcohol/agus es alrede~
dor de 3,8:1. Alrédedor‘del 10 % de esta mezela disolvente
es capaz de destilar azeotrépicamente a 56°C y a la presidn
atmosférica para separar el hexano y recuperarlo para su re-
utilizaeidn en el sistema de extraccidn. El residuo de esta
destilacidén contiene una proporeidn importante de alcohol
(108,21 partes), una cantidad menor de agua (27,16 partes) y
una pequefia cantidad de aceite (1,53 partes).

. Ig mezcla disol&ente de alcohol/zgua que contiene la
pequefla cantidad de aceite residual se somete a destilaciébn
¥ se evapora & 78°C en forma de mezcla de 95 % de alcohol/sﬁ
dé-agua, dejando solamente el pequello aceite residual y
21,47 partes de agua. Después el agua puede separarse de eg—
te aceite por medios convenc1onales, tal como separaclén de
fases. Este aceite crudo residual da el andlisis indicado en
el esquema. Este aceite crudo residual minoritario se envia
despuds a un sistema de preparacidn de piensos para animales)
donde se combina con otros regiduos solubles condensados de
1 so0ja. Como los residuos contienen un porcentaje relativa-

mente alto de azdcares (sacarosa, rafinosa y estaquiosa), se
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ha encontrado que los solub}es de soja condénsados constitu~
yen un excelente suceddneo de log ligantes de melazas de ca-
fia de azlcar en los piensos animales, inclufdos los hlogues
alimenﬁarios’para animgles. 1,08 bloques resuitantes.prsen-
tan mejores propiedades de resistencia a la intempefié. Bs-

te bloque alimentario animal mejorado ha sido protegidc por

Los siguientes ejemplos espécificos ilustrenxla im-
portancia de las etapas coﬁbinadas de esta invenciénipara
obtener todas las ventajas en el proceso global mejorado, en
tre las que sé encuentran la conservacidn dé'la energia, la
Mejor separacidn de fases y sevaracibn del subproducto, fa-
cilidad de manlpulaclén y obten016n de un subnroducto leci~
tina més dlsnersable en agua.

Las.ventajas obtenidag con una miscela oleosa que
presenta las relaciones apropiasdas de hexano/alcohol y al-
cohol/a«ua de 7,1:1 y 4:1 como minimo, respectlvamente, eg~
tdn ilustradas en el siguiente ejemplo:

BJENPLO 1

Una miscela oleosa de la siguiente composicién se
sﬁmete a desolventizaciéh sin separacibn previa de fases a
la presién atmosférica;

Composicidn de la mlscela Relaciones de disolvente
oleoqa . : :

11,29 % acemte hexano/alcohol 7,231
1,11 % agua

10,67 % alcohol alcohol/agua 9,6:1
76,93 % hexano

La desolventizacién se realiza a 56°C (la tempera-—

tura de vaporizacifn del azebétropo ternario de hexano/alco-
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hol/agua). La desolventizacién se interrumpe cuando la tempeq
raturs varfa. El residuo monofdsico asciende al 33,33 % del
peso total de la miscela oleoga antes de la éesolventizacidn
y contiene solamente aceite y hexano, segin demuestra su and+
lisig. El disolvente ternario que se vaporiza y despuds se
condensa contiene 85 % de hexano/12 % de alcohol y.3 % de
agua. La totalidad del agua y solamente una pequefiisima can-
tidad de alcohol arrastrado se separan del residuo desolven-
tizado. El azebtropo ternario obtenido por desolventizacidn
de la miscela oleosa anterior contiene 31,45 partes de hexa-
no (85 % en peso), 4,44 partés de alcohol (12 % en pesc) y
1,1f partes de agua (3 % en peso). Ia temperatura de ebulli~
cibn de la mezcla cambia después a 58,700, que es la temperat
tura de vaporizacidn del azebtropo binario dé hexano/alcohol
y destilan 23,44 partes de hexano (79 % en peso) y 6,23 par-
tes de alcohol (21 % en peso) y el resto estd constituido pod
22,04 partes de hexano (66,13 % en peso) y 11,29 partes de
aceite crudo conteniendo lecitina (33,87 % en peso). Después
se evapora el hexano a 68,7?0, dejando el aceite crudo que
contiene la lecitina.

| | EJEMPLO 2

Cuando una miscela 0leosa con una relacién de hexa-

-
[ ]

no/aleohol inferior a 7,1:1 se desolventiza sin previa sepa-
racibn de fases, incluso cuando la relacibén de alcohol/agua
es de 4:1, como minimo, los resultades son menos convenien-

teg, como se observa a continuacién:
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Composicidn de la miscela

oleosa Relacién de disolvente
8,99 % aceite | hexano/aleohol 1,58:1
7413 % agua ' "
32,51 % alcohol aleohol/agua 4,563 1
51,37 % hexano '

Ia desolventizacién parcial se realizb a la presién

atmosférica y a una temperatura de 56°C como antes rasta queb

. 1 temperatura varid. BEn este momento, guedaba el 54,7 % de

la miscela oleosa, habiéndose separado solamente el 45,3 %
por destilacifn azeotrdépica. EL residuo estaba constituido
por tres fases (dos fases formando capa con gotas de uﬁa tery
cera fase en cada una de las capas) y tenfa la siguiente com
posicidn: - :

Composicién del residuo de aceite
y _disolvente-

19,85 % % aceite
12,12 ﬁ agua
57, 28 % alcohol
10 76 % hexano
La presencia del agua en el residuo oieoso es in~
deseable y crea un estado trifdsico indeseado que hace més
diffcil la posterior separacién de los disolventes del acei~

te crudo. Se cree que las gotas de cada fase del sistema es-

. t4n formadas por agua y las relaciones inadecuadas de disol-

ventes han complicado innecesariamente la'separaciéh poste-
rior de los disolvenﬁes del aceite de soja crudo que contien
1la lecitina.
EJENPLO 3
ﬁuando la relacidén alcohol/agua es inferior a 4:1,
aungue la relacidén hexano/alcohol sea superior a 7,1:1, apa-
rece un grave problema de desgomado_prematuro, como se ilus—

tra a continuacidn:
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Composmcldn de la miscela

0leosa . Relacién de disolvente
11,00 % aceite , hexano/alcchol 7,21:1
2,99 % agua '
10,48 % alcohol alcohol/agua 3,52:1
75,47 % hexano

Se realiza la desolventizacibén parcial como se ha
descrito en log Ejemplog 1 y 2. Aunque se separan ror desbi-
lacién azeotrépica a una temperatura de 56°C 86,2 % de la
miscela oleosa, el residuo contiene un exceso de agua y el
aceite se desgoma prematuramente. Esto creg un gréve proble
ma de manipulacidn del aceite y ensucia los conductos de de-
solventizacibn.

| EJEMPLO 4

‘ Este ejemplo ilustra lasg importantes ventajas de re-
cuperacién de aceite, recuperaci&n de disolvente y recupera-
cién de lecitina gue se Obtienen mediante la separacién inid
cia; de fases de la miscela 0leosa que no contiene las rela-
ciones minimas réqueridas de disolventes, en combinacién con
1la observancia de-las pelacidnes de disolventes requeridas

en la fase no polar antes de la desolventizacién.

Composicién de la miscela Relaciones iniciales de
oleosa disolvente
19,13 % aceite hexano/alcohol 3,37:1
1,88 % agua

18,08 % alcohol aleohol/agua 9,62:1
60, ,91 % hexano :

‘La miscela anterior no se desolventiza adecuadamen—
te a las relaciones de digolventes indicadas, como ha ilus-
trado el Ejemplo 2. Esta miscela oleosa se somete primero a

una separacifén de fases para dar las siguientes fases:
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’

84,35 % de fase no polar 15,65 % de fase polar

22,19 % aceite : 2,64 % aceite
1,01 % agua 6,57 % agua
8,09 % alcohol 71,92 % alcohol

68,71 % hexano ~ - 18,87 % hexano

La fase no polar anterior contiene 97,86 % S casi
98 % de aceite y presenta uné relacién hexanq/glcohqude
8,02 y una relacién alcohol/agua de 8,50, ambas muy ﬁoz en—
cima de laS'rélaciones mihimas requeridas para'desolvénti—'
zar con &xito el aceite, como se ha descrito en el Ejemplo 1
anterior, Naturalmente, la fase polar se trata de forma cond
vencional como se ha indicado antes en el esquema aelApro—’
cédimiento. . )

Debido a la sencilla y eficaz-éeparacién'de fases
desde el punto de vista energético, las ventajas de la des—
tilacibn azeotrdpica de ﬁenorvconsumo de energfa pueden ser
aprovechadas para separar el aceite crudo de los disolven—
tes de extraccidn ternarios. Debido a la separacidn total
del agua que es posible observando las relaciones minimas ds
disolventes, el fosfatido (l;citina) contenido en el aceite
crudo no se desgoma prematuramente. Despuds se obtiene dé
este aceite una lecitina dispersable en agua mejorada, con
mayor dispersabilidad en agua, en la estacidn habitual de
desgomado del proceso,

Puede realizarse una separacién de fases en primer |
lugar en la miscela completa que contiene el aceite crudo,
la iecitina ¥ los disolventes fernarios para garantizar que
las relaciones de hidrocarburo a alcohol y de alcohol infe-
rior g agua se mantienen por encima de un cierto valor mfnid
mo que garantiza que la totalidad del agua es separada del

aceite crudo residual durante la recuperacifn de los disol-|
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venteé por destilacibn azeotrépica, La separscién del agua
evita el desgomado premgturo de la lecitina del aceite crudo
residual.

En otra realizacién, la miscela oleosa conpleta ret
sultante del proceso de extraccién con disolvente tefnario
gse somete a desolventizacidn por destilacidn azeotr&pica sin
someterla primero a la separacibn de fases. En primer lugar
se aaustan 1o necesario las relaciones de d1solventes antes
de la desolventizacién para garantizar la separacién de todo
el agua del disolvente., Cuando se sigue este Qltimo procedi~-
miento, se obtiene una lecitina altamente dispersable en
agua‘con un contenido en cloruro de colina desusadamente al-
to. Egta lecitina altamente dispersable en agua puede mez-
clarse con una lecitina extraida con un disolvente hidrocar-
bonado de menor dispersabilidad en agua para mejorar la dis-
persabilidad global en agua de la lecitina mezclada.

Las lecitinas dispersables en agua obtenidas por
el procedimiento de esta invencidn pueden utilizarse en ali-
mentos y en muchas apli;aciOnes industriales, Constituye un
excelente agente emulsificante y tiene buenas propiedades
humectantes, La lecitina también se emplea en los piensos 1{t
quidos para animales, por ejemplo la lecitina de soja se utit
liza como suceddneo de la alimentacidén liquida de las terne-
ras de manera que la leche de la vaca pueda ser vendida co-
mo alimento humano,

En resumen, la Patente de Invencibn que se solici-
ta deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Tn método de procesado de semillas oleagino-

sas por extraccién con disolventes, utilizando un disolven-
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'a) separar la micela completa en una fase superior y una fa

‘agua en unas relaciones de disolventes por lo menos i@uales

i bo la etapa a) de separacién de fases con lo que la calefac-
~contiene el aceite crudo, los fosfatidos y los disolventes
_sa con el aceite y los fosfitidos;

| producto fosfétido altamente dispersable en agua que contig

| rizado porgue la semilla oleaginosa es soja y los disolven-

- 26

te ternario que comprende un disolvente hidrocarbonado oledd
filo, un alcohol inferior que es miscible con el agua y con
el disolvente hidrocarbonado, y agua, paba.producir, aono
uno de los materiales extraidos, una micela completa -que
contiene aceite crudo, fosfitidos y él disolvente té:gario;
cuyo método comprende: -;;:,

se¢ inferior, donde la fase superior contiene aceite erudo,

fosfitidos, disolvente hidrocarbonado, alcohol inferior y

a las relaciones de los respectivos disolventes'en el azeo-
tropo ternario formado por los disolventes cuando se calien
tan a la temperatura del vapor azeotrdpico;

b) someter a la fase superior a la accién del calor para
@e los disolventes ternarios se evaporen a su temperatura
de destilacién azeotrdpica para separar practicamente 1z
totalidad del agué de la fase superior y producir una fase
1iquida no acuosa que cntiene el acéite ¥ los fosfatidos cof

la condicidn de que, opbionalmente, pueda no llevarse a ca-
cibén se efectla directamente sobre la micela'ceﬁpleta que

ternarios, separidndose igualmente una fase liqyida no acuo-r
c) si se desea, recuperar de la fa;e liguida no acuosa un

ne alrededor de 1800 ppm de cloruro de colina,

2. Un método segin la reivindicacién 1, caracte-

tes termarios estén constituidos por hexano, un alcohél in-
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del agua de la fase superior.

hidratados resultantes son después separados por centrifu-

fexrior y agua. _
3. Un nétodo segln la reivindicacién 2,‘caracte-
rizado porque el alcohol inferior es etanol.

4. Un método segin la reivindicacién 3, caracte-
rizado porque las relaciones de disolventes después de la
separacidén de fases son como minimo de 7,1 partes de bexa-
no:l parte de etanol y 4,0 partes de etanol:l parte de agua

5. Un método seglin la reivindicacién 4, caracte-
rizado porque la temperatura de destilacién azeotrbpica es
alrededor de 562C a la presidén atmosférica y la destilacién
se prosigue hasta que la temperatura de la fase de vapor

varia de 569C, asegurando con ello la separacién compieta

6.~ Un método segln la reivindicacién 5, caractet
rizado porgque la destilacidén se prosigue después a unos
58,72C, gque es la temperatura de vaporizacién del disolvente¢
binario, hasta que la temperatura de la fase de vapor cam-
bia de nuevo, asegurando conzello la separacién completa del
etanol de la fase liquida no acuosa.

7. Un método seglin la reivindicacién 6, caracte-
rizado porque la destilacidén se prosigue a una temperatura
de unos 68,72C, que es la temperatura de vaporizacidn del
hexano, hasta que lé temperatura cambia de nuevo para ase-
gurar la separacién practicamente completa del hexano de la
fase liquida no acuosa.

8. Un método segin la reivindicacidén 7, caracte-
rigado porque los fosfétidos son posteriormente separados
pof desgomad6 de la fase liguida no acuosa mediante la adi-

cién de agua para hidratar los fosfitidos y los fosfétidos
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gacién del aceite.
| 9. Un método seglin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 8, caracterizado porque los fosfatidos contienen
una lecitina altaﬁente dispersable. , o
~ 10. Un método segin la reivindicacién 2, caracte

rizado porque la fase liquida no acuosa resultante .se. ca-

lienta para separar pricticamente la totalidad del hexano

N ael alcohol inferior restantes, dejando solamente un acei
te crudo que contiene los fosfitidos yrdespués se éeﬁaran'
los fosfatidos del aceite crudo.

11l. Un método segin reivindicacién 10, donde el
fosfatido es una lecitina altamente dispersable en agua,
que contiene alrededor de 282 ppm de tocoferol, 628 ppm de
cloruro de colina y una cantidad total de esteroles de
0,72% en peso que incluye un 0,16% de campesterol, 0,17%
de estigmasterol y 0,3%9% de silosterol. _

12, Un método segﬁn’la reivindicacidén 1, donde
las semillas oleaginosas contienen c¢loruro de colina, donde
no se lleva a cabo la étapa a)y se 1leva a cabo la. etapa
¢), siendo el producto fosfatido recupeiado,flecitina.‘

13. Un método seglin la reivindicacién 12, carac
terizado porque la semilla oleaginosa es soja y los disol-
ventes ternarios contienen hexano, un alcohol inferior y '
agua.

14. Un método segin la reivindicacién 13, carac-

terizado porque el alcohol inferior es etanol.

15. Un método segiin la reivindicacidén 14, carac-

| terizado porque las relaciones de disolventes antes de la
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separacidén se ajustan como minimo & 7,1 partes de hexano:l
parte dé etanol y 4,0 partes de etanol:l parte de agua, por
adicién de uno o més de los disolventes.

16. Un método segiin la reivindicacidn lE,ldonde
los disolventes ternarios destilan a una temperatura de unos
562C a la presién atmosférica, caracterizado porgue la desti
lacién se prosipue hasta que la temperatura de la fase de
vapor varia de 562C, asegurandd con ello la separacién prac
ticamente completa del egua de la fase superior.

17. Un método segin la reivindicacién 12, caréc~
terizado porque la fase ligquida no acuosa resultante se ca-
lienta para separer précticamente la;totalidad del hexano y
del alcohol inferior mstantes, dejando solamente un aceite
crudo que contiene los fosfatidos y después los fosfatidos
se separan del aceite crudo para obtener una lecitina alta
mente dispersable en agus.

18. Un método segﬁn'la reivindicacién 17 donde
el fosfétido es una lecitina altamente dispersable en‘agua
que contiene alrededor de 363 ppm de tocoferol, 1800 ppm de
cloruro de colina y esteroles en una proporcién total de
0,54 % en peso que se desglosa en 0,13 % de campesterol,
0,13 % de estigmasterol y 0,28 % de silosterol.

: 19. Se réivindica por #ltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la patente de invencién que se solicita

por: UN METODO DE PROCESADO DE SEMILLAS OLEAGINOSAS.
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Todo conforme queda descrito ¥y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de treinta pagi-

nas mecanografisdas.

Madrid, 28 de diciembre de 1.978
BERWARDO UEGRIA
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