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Ia invencidn se refiere z un procedimiento para la =
ixzemsftmﬁcaqién de un aceite triglicerido o mezcla 46 - =~
geeite, con 1o que se afinde un catalisador, que s activo g =
temperaturas por debnjo de 50"0; 0, por lo menos, ung parie -~
dol aceite ¢ megeln de aeoi-&a; y es activado tambidn por deba
jo de enta temporaturs, quedando despuds la suma tobal de = =
acoite ¢ mezels de aceite sujeta a dos fasos sucesivas de en-
feianiento separadas por ung fese de oalentamionto, con 10 e
que cada foge & enfriamianto protoge el orden de temperatura
dende una femperaturs por encimm do) punto de obucurecim&?nto
del acelte o mesoln de aceite; somin ha podido encontrarss we
despuds. do la dotivacidn {la refersncia denominada punto.de «
obsaurscimiento) hasta unoe cusntos grados pox debajo de Qﬁ‘kﬂr
punto de obsouresimiento,

El panto de obesourceimiento estd generalmente detemi
nedo de pouerdo con ¢l bidn conocido enanyo del punto de ohoe
curceiniento da 1n A.0.C.5. "Hétodos Oficiales Oe 6257, - .

U provedimiento de este $ipo ad conoce en la patente
norteamerfonna 2,733.251. Do acuerdo con eete procedimiento =
aconcciao'; so aflade ung aleacidn de sodio/potasioc a log trigli
seridos como manteen o aceite de somilla de algoddén a una tem
poratura por dehajo de 50“6‘, pomo un catalizador getivo o ba-
ja temporatura. la achivacidn tanbién tiene luger por debajo
de 500'(3. Sin mbax‘go. el perdodo de diempo entre el cambio de
coloxr del ncelte, ouandc se elova la temperatura, ¥y ol inicio
de 1la fase de enfriamiento es bastanto largoe? 2,5 a 12 mivite
tos y para aceites lfguidos apatentemente 9 minutos o mis, Se
indicn un posible camino para complotar la interegterificae «
oién, con 1o yue despuds de una bajada de 1 fage de mfria~—
niento o unz temperatira que cae aparentemonte entre el punto
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original de obscurscimienio y el observado despuds de la aoti
vacidn, se introduce unz fase de calmwnien‘bw realivénione
de szts modo una segunia fese de enfrismiento o temporaturs -
igoal o ligeramonte superior.

~ Ho cbstante, ningano de los ejemplos dados muestrs més
de 2,5 & 3 ciclos pornue existen dnicenante tres fases de alw-
ta temparatura (y por 1o tanto tree oportunidades pars alogne
zar el emilitric quimico) y dos fases da daja temperatura &l
rededor del pmnto de obecurecimiento alsansado despuds de la
activacidne Ademds, loz ¢jemplos que russtran mdes de un oidio
no se refieren a un aoeits 1fquido sino a la mantecm., Si Tos
ejemplos dados para la manteca se aplicasen a un mcedte 1fqdf
doy ol producto final serd todavia 1fquido a temperaturas -
bients.

Segfn este procedimiento comocido, lu fase do anPeice
niento final dnicamente es un poco corta y rdpida, mieutras -
que la segunda fase de enfrismiento toma dien veces mds ¥ Og
8e da ninguna indionoidén sobre la proporcidn de enfriamientos
Tomando en cuents la creencis generalnente mantenidn de gus -
los trigliceridos necesttan tiempo para oristulizar, pucde pre
sunirse quo las fases subsisuientes de enfrinmiento, #i lam w
hay, fueron bastanies lentas.. Alwnds, la sogmnds fase de calen
taiente fomé m_bd.én mucho mia tiempo porque la interssberd-
ficacién dirigida, segdn este procedimiento conocido, 1leva -
mueho 1 enpo.

Bl procsdimtento segin 1 patente holandess 145,279 -
aywds & reduciy el tiemps requerido, perc a pepar del hecho -
do quembiilism un eatalizador gque es rasongblements motivo a
haja temparatura, este cataligador es activado fnmedistumerte
despuds de su adlicidn,: Ia activeacidn puede tener lugar tan w
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monto como la tomporatura hig (descendide por debojo de 1og ==
100°C y normaluentie ocurre por encima Ge 60°0, Dicka temperas

fura do petivacidn clovada puede ir dn detrimento de la actid

dad aatal:!tica. ndicional de la interastorificacién, For 1o -
tanto, ol procefimionto somtn la patente holandesa 145.279 ne
estd do meusrdo con ol tipe antoricrmente mencionndo. Adumés,
81 tiempo requerido pare la inieresterdficanidén, sepfn 1 pro
codimlente de la patente holandesa, oo todavia relativomente
largo.
Sesdn loo ejemplos que traten de los adeiten 1fguddes
mencionados en la patente, cadn fase do enfidtnmionto i;omdtj;'e’nc»
$ro SG ¥ 90 minutis 3 cadn fase do ealentarionto entre 134
horno. Ademds, renlizaﬁcto ung comparacién endra lus eaemzsivoa
IT ¥ IV rovela gue ol roducir la fage do calemtamiento de 4w

. horas a 1 tienc un efen'l:n deafavorable solre ¢l contanido.de

grosa 881lda e teaperatura ambiente. .
la presento invencién ayudn a remedier estos inconVee
nientes y 2 proporoelonar wi procedlniendo pera la interasterd
ficaeidn diydgida de acolles trigliceridos 1fquidos que es re
lativenmente rdpido y que hace poslble slecangar un punto do fu
sidn y un punto de obsourccimiento do contenido ¢ grasa adli

-8 suficientemente elevado, mde rdpldamente que segdn loo prg

cedintentos ya conowldon.

Pava osto Pin, ol séelte o la mozcla de acolte 6o, =
primere de fodo, enfrialo duranie una fage do enfriamiento e
prelimingy desds la temperatura de ac'kiva.oidn qre on mantend-
8z por dobajo de 50% ein peraltir que se ocleve 1a tempernit-
ra por dteima de 50“0,, o unn temparatura no mayor gue un mixt
no de 42°C por dohajo de 1z temperatura de sotivaolién final g
uns proporeién de enfrimmtento entre 5°¢ por sogundo y 1°0 ==
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por mimuto, hasta que se aloansza la fase de temperatura supe-
rior ¢legilda. Subsiguiantemente, ol sceits 0 la meszcle do mod
te 50 bonbea a txavés de un osmblador témico, con lo que e

nceite o la mesola de neeite se enfrfs s uns proporeidn emire
5% por segundo y 5°¢ por minuto, y con wn tiempo &e residen—

¢la e el cemdiador térmico inferior a 4 minutos, llegendo, -

de este modo, & la fase ds temperatura mde baja del ciclo que
e por debajo dal pmmio de obsourscimiento de referencia, Sub
slguientementes, se permite que se calionte 8l sceite hasta —
que 8o nloansa de nuevo la temperaturs de eote punto de o‘i&»—-
ourecimiento. BEn oonsecuencis, el primer ciclo, segin se @K -
deacrito antariomoma; se infcla cuando se alcansa primorgee
nente lu fase de teaperature suporior, y se termina cuando 8l
punto de obecurecimiento de refsrencis, aloanzado por segda
Vo, toma oomo mdximo 20 minutos, Kl primer ciclo es ocontinup
do subifgnientements hasta un total de, por 1o menocs, tres ci
cloa suceaivos, w8 ﬂauir; cont un gegumdo y adicionales em.?.oa.
ouyos cidlos swoesivos comprenden una alevacidn adicionsl de -
la temperatura (que pusde requerir un gbestscimiento externo
de caloy) deode sl punto de obseurecimiento de referencis a -
tnos cuantos grados por encima de sste punto, m perfodo vawe |
rinble durante sl cual re mantiene eots temperatura, seguido
ds wna répida reduccidn e la temperatura por debsjo del pne
t0 de ohecurecimlento de referencis, y un incremento sn la e

peratura hasta que se aloanza de nuevo el pumto de obsourecie

mlento de referencia. Bl periodo de tiempo reguerido para el

segundo ciclo y los adicionales no excede da 120 mirutos, las
fases de enfriamiento del segundo ciclo yloa adicionales s -
1leva a ézbo de nuevo medimnte el bombeo de aceite o la mes—w
cla ds aceite a travds del cambiador témmico en &l gque se e
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Srfn ol ncolte 0 1z mezcls de aceite z mBproporeidn entre 5°
@ por sogunda§ '3’*& por minuto, y con un tiempo de residencia
en o1 cambiador t6rmico por debajo de 4 minutos.

1 uso de alius ¥ vajap domparaturas sucesivas en die
versos ciclos era ¥ un medio conocldo de elevacifn del conte
nido de grase aflida en o1 aceite interesterificado, y de elg
var el punto de obsourecimiento y ol punto do fusidn de¢ eztos
produstos interestorifendos. Sin embargo, es sorprendente la
activacisn combinadn del catalizador por debajo de 50°0 {que
pornite ol woo 48, por ejemplo, un catalizador da potasi’&?éé—»
o sin producivge unz degradsoidn apreciable del aceite a‘u--»
rante 1o interesterifioaeién) y un enfriamiento muy rdpidc-de
duracién oorta a relativamente oortes e

Ea una vordignte del procedimiento cegin la invmeién,
1o Guraeidn total de la fase do cnlentamionto ¥ el mantenia ™
miento de¢ la femperatura supsrior es mencr de 80 minutose "

V Hatwralmonte, osta duracidn relativonente sorta d’e';lﬁ
fome du calentamiento tienc un efeeto favorable sobre la durg
oilén total de la interestoriflicacidne

In ung variarte eficaz del rraocedimiento semin lx ine
vencidn; pe afiade ol catalizador de interesteriticacién 2 una
temperatura por debsjo de 42°C. Ofra variente eficaz ds 1a in
vencidn se corafteriza por ls activacidén del catalizador ds -
interesterificacidn a la temperatura g la que se gfinde,

EZn una varionteeondmlcz de la invencidn, se utilizs
una aleacidn de sodio/potasic como eatalizador de interesteri
fieacdidne _ ‘

Tha variante preferida de laz invencién omplea ’cmnbién.
adeads del primer ciclo, entre 3 y ; ciclon. sucesivog.

Ia invencidn también se apliea a un aceite triglicery
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do o mezcla de aceite mmmrzcgaa; sogin el procedinmien
to desorito on una 4o lem veriantes precedentes.

Sordn mds aparentes otros detalles y ventajas de 1la =~
invencién a la vista de la descripoidn que se durd de un pro=
cediniento para la interesterifioscidn diriglds deo aveites w—
trigliceridos Mquidog y de loa acaites intercoterificados sg
gin sats invencidn; ‘esta. Seseripoidn se dn Undcamente de mang
ra Lusteativa ¥y 0o limita en nmodo alguo el alcance 8e 1z in
vencién. Los nineros e refieven s las Pgures del enexo.

mﬁm1'a#umsmmdimméiedancm~
blos en 1a tomperature como una funcin de tiempo para diver-
sns voriantes diferentes del yrocedimicnio segin la invenocddn.

Ios mismos nfnaros se refiersn a los mismos elementos
en los diversos diagramsa, |

Bl procsdimianto, segdn la invencifn, sstd prinoipal-
nente caractarizado por la adicidn de un catelisador de intew
reaterificacién, o 68 ctivo por debaje 4s 507, & m aged-
te 1fquido & una temperatura por dsbejo de 50°C, y por 1a ac-
Hvacidén de este catalizador por debajo de 50°C, y el enfrig-
niento répiﬂo; subeigionte y ropetido del aceite de manmra -
partioular por debaje del punito de obascuvacinmiento encontrado
deepude do 1a aotivacidn y, por supaesto, por el calenteien-
0 ontre las fases de enfrismiento s la temperatura de oiclo
superior. |

Kl aceite a ulligar como materia prime puede sar un
poaite If{quido ¢ uno do una amplia verdieded de megtlas., Puede
utiliszrse aceite de glrasol, acelte de avafrdn, acelfe de gy
oina, acelie de semills de slgodém, asoedte de mals, aceite de
aaaaw«he. aceite de semilla de uvn, noelte de sendllsm de pew
re y otros aceitos vegetales o combinaciones de estos sceites,
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Son proferidos aceitces oon un clovado contenido de dotde lind
1ico. S1 se desen, pueden ser modificados los aceites nediane
te la adicién de ung grasa que puede incluso ser H@da, 8 -
fin do clevar la Proceldén de deidon grases saturados de la =~
mezels do reacoldne Ioz aceites pueden sor taabidn refinndos
senin los procodimienton mcomtumbrados pars eliminar la frace
éiifn insaponificahie que pudiera obataculizar ¢l procedinmion
$0 '

El eatalizador de interesterificacidn que se wa a utl
1izar dobs sar activo o bajss temperaturas y, por 1o mendd, -
por debaje de 50°C. Preforiblamente, dcbe usarse wn catnlizae
dor que seg liguide g tales temperaturas.

%o dricmmente 1 adlelén, mino. tambidn 1o metivacién
misma diene que sor llevada a cabo por debajo de 50°C. Ia ate
tivacidn del coltnlizador oo Llovaia a cebo preferillemente: 6y
tre A2 ¥y 45°Og que prode mer lo tomperaturs de ls adielér: ~
catalizacloma prropladons son, por ejemplo, nleaciones de Bdww
d&lo/potanio, otrse aleaciones de metal aleali o incluso metaw
los alopld puvos. I oataliondor deba sor dispersade finamotee
te despuds de la. adicién 21 aceite, por ejemplo; mediante homg
geneizacidn, |

Tenen que ser oliminedos ol agua ¥y los dolso grames,
gopin la prdtiica habitual, de acuorde con lvs requisitos dol
catalimdw. Profariblemente, el aceile ae’be ccnten.er MENOS =
de e,ma 0,02%0:1 peac de agua ¥ menos de 0,029. 0,0556 en pe=
oo de doldos grasos 1ibres antes de la adicién dol ecatalizgew
dore Io concentracifn del cntnlizador tiene que ser ajustads
& ea?a situnclidn individual pero stmard gencrelments de 0;(}5
a 0,8% on peso del material de iniciscifn,.

El perdedo de tiempo requorido parm la activacidn ten
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ard que ser sjustado segin el aceite utllizedo, Cusnde la adi
olén se por debajo de 42°c‘ este periodo de tiempo puede Ber
inferior a 2 minntos.

Immediatazente Gespuds de lp motivmoidng que tiens co
mo resultado un ligero indremento de la temperaturs, Qua sin
aubergo permsnece todavia por debaje de 50°C, el mceite es —-
primeramente enfriando a uns fass de temperatura superior, Hew
gin se ha elegido de antemano: este periodo de snfyigmiento e
la fage de ajuste. Durante los plolos susiguiantes, enta temne
poratura superior no excede nunca de msmera aprecisble, Ls iz
se de ajusto toma generalmonte umos cuantos minubtos, Preds ve
ducivse g menos de un minuto, es decir, unos cuantos Begundos,
Durante la fase de ajuste la proporcidn ds enfrigmiento es en
tre 5°C por ssgmido y 1°C par minuto. Pueden producirse peque
Bas variacicnes en la temperatura ds ciloe elevaldo més apropda
do pero generslmente ssta temperaturs no ird mds 114 88 32 n
42°0 por dsbejo de la temperstura finsl después de la ectivee
cién, la temperatura de ciclo elevads es eacogida de tal modo
qas los oristales domeados mohreviven y no se disuslven, Ko -
obetants, deben disoverse los c¢ristales no deseados qua PG
dan haberse formado, |

Tan pronto como se ha alcangado ls temperatura de ol
clo superior se inloia el primer ciolo de una serie que ool
prende generalmente ds 4 & 8§ clclos. Cada ciclo comprends un
periodo de tiempo a temperatura superior (owyo periodo pueds
variar de un ciclo & otre), m rdpido entiimiento por dedafo
del punto de obscurecimiento ds referencis, y un oalentanienw
t0 basta que se haya alcansado de nueve este punto de obsoure
¢imiento de roeferencia. Sin embargo, 6l ciclo final difiere -
completemente de los ciclos subeigulentes,
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Primeramente, el primer ciclo comienza z la temperaby
ra de cieclo superior, mientras que los cicles suhsiguientes @
mienzan & una temporaturs igual el punto do obscurecimiento -

| de referencia, I segundo término, el periode de %lempo duvan
5. %e ol que se mantlene la mezela de reaccidn a la temperatura
guperior puede, en el primer ciclo, sér insimificante o Inw=
gluso cero. Afemds, el primer ciclo puede ocasionay, en su =
arrencads, un enfrismiento rdpido adicional desde la temperas
furg de cielo superior al punbto de obscurcoimientio de refersn
10 ciay y una rdpida olevaeién adicional da la temperatura 87la
vemperaturs suporior, Con relacidn al sogundo ciclo, dsbe men
cionarse que su tiempo de residencia o temperatura superior -«
pueda ser tan cordo que su duracidn total puede estar por dew
baejo de 25 minutos, '
15 Durante el primer cicle, ol aceite ¢ la mescla de-acel
~ te se bomben a través del cambiador térmico, para que el acsf
e so enf:ie a una proporeidn de 5°C por minuto a 5°C por T
gundo hapta unos cuantos por debajo @l punto de ohacurscie =
miento, segin sa observm dempuds de la activaoitfm Ia reducoif
20, total de la btemperatura ¢s generalmente entre 7 ¥ 17°C, EL ==
tiempo de residencia normal en el camblador térmico es entre
2 pegundos y 4 minutos. Generalmente, este tiempo de rosidenw
oln es Unlesmente de 2 a 120 sezundos, o0 inoluso de 2 g 60 s
gundos. Ia temperatura mds baja en la que ol agoite 0 la meg~
25, ola de aceite se enfria de esta maners durante el primer Clwe
¢lo, es la temperaturs de olclo inferior; esta temperatura se
grmoniza mds o ménos durante lom ciclos subsiguiénﬁes. Be eli
ge la temperatura de ciolo inferior de tal manera que los txd
gliceridos dasenbles me separan como cristales. Naturalmente,
30, esta temporatura estd por debaje del punto de obsourecimiento



5a

10,

15

20,

25,

30,

10

de la mescla de resccidn; dicha temperatura tiene qﬁa per sy
ficientemente elevada para limfinr la deformacidn de orimteles
no desenbles, en la medids qua‘aaa posibla,

Pusde mantenerse el moeite ¢ la megola de acelte m la
temparatura de ciclo infericr durante algin tiempo, por ejem~
pio hasta que hayan paando 4 minutos; sin embargo, se ha enoq
trado que deto no da duencs resultados en la mayorfs de los @
808

Ie oristalisacidn que results de la disminueidén repen
ting de la tanperatura produce ¢l calor latente do la orl:ita~
lizacidn que se va a liderars Adends, se abastece calor extep
no adicionsl, dando como resuliado tma slevnoidn de lg terpow
ratura (bden antes o durante ¢l shmatecimiento de calor) y =e
aloanza Qe nueve el punio de obscurecimiento de referencia B
te #s el final del primer cicloy la duracidén total e eals «
primer clolo «asf dende la temperatura de oiclo superior hap-
ta ciug ge alcanza de muevo el punto de obacurecimiento de gew
ferancin despuds de la fasede: enfriamientow es infarior a 20
oinutos, e incluso preferiblemsnte inferior a 19 minutos, © =
menos d¢ 1 minuto, 21 se deses,:

Deapuds del primer ciclo, se continua el ealentamients
cuando sedlimenta el segundo reciplents de remocilr, © on goe
te reciplente mismo. Do estn maners, se aloanga de nuavo 1lg ~
temperatura da oiclo superior, y la megola de reacolén se man
tlens s esta temperatura durante un pexiodo preferiblemente ~
inferior a 60 minutoe, Debe tenerse culdade duvante ésts y du
rante cada fase subsigulente de calentamiento pare eviter un
sobreoalantaniento local y para mandener univamente una peque
fin diferencia de temperatura entre la mazela de reaccdidn y el
medio de calentamiento. Subeiguientemente, se enfyfa de nuave
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1a mezole du rescsién a una propoveifn entre 5% por minuto y
5%¢ por segunde haste por debajo del pimto ds obsouresimiento
d¢ veforoneiz & la temporatura de ciclo inferior anteriorments
meneionado, Como resultado de la liveratidn del caloy Ratente
ée la cristalizacién y (si o5 nscesardio) ol abestesimiento ex
terno del saler, oo nleanga de ntevoe ¢l punto de ohsouretie -
miomto de referenciy terminando, de cote modo, el megmndo aof
elos Bl gegundo ciclo genoralmente és llevndo a cabo en un pg
riodo inferior a 25 mimutos, Ta liberacidn adicional del Cow
lor de la crisializacidn y, posibleammbe, ol adastecimient> o
calor exborno, da lugnr o que la mezela de reacscidn aloance «
d¢ nueve la temperatura de cicelo guperior. p

Ia continumeidn del tercer oiclo, cuya iniciamcién i
ha deserito antoriormente, y de los ciclos subaiguientes,; 4z
complotamente =nfloga al segundo eiclo con la diferencin Ap =
que ol periodo de tlempo durante ol cual se mantieno la toupe
ratura de clolo superior es gencralmente entre 40 y 60 minus
tos 0 incluso algo mayors

El contenido do grasa sélida, el punto de fusidn y &l
punto gotugl de obseurseimiento van con cada elelo, poro p e
fin de obbenor tina grasa que no deje fuera el aceite, tiene =
gque llevarse a oabo un mimoro suficiente de ciclos. El perio-
do de tiempo duranto el oual se mentiene la temperatura de cf
olo superior puede difardir de cielo a ciclo y puede depender
da 1a mezela 4o inlciacidn, De igual modo; pusde variar el mo
do en ¢l que se eleva.la temperatura desde ¢l punto de obscu-
recimiento do referencia a la temperatura de oiclo superior,
Yz combinpcidn de la faos de calentamiento y de la fose 4 $e
temporatura superior del tereer ciclo y de lon aubai@dmtea,-
es declir, desde el inicio del ciclo al inloio de la fuse do -
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m:trﬂ.amienta; a8 inferior a 120 minutos y, por ejemplo, entre
5 y 120 minutos, 0 preforiblamante menos de BO minubos, por -
eJemplo entre 30 y 80 minutos. Prolongando esta fase de calen
taniento a 120 minutos o mds para uno o mds oiolos; P8+ £y B R
mente serd de alguna utilidad, Ia duracidn total de cada uno

de los tres o mds clclos sigulentes al primer y &l segundo oi
clo es inferior a 120 sinutos, Ia duracidn del segundo oiclo

pueds ser la miema que la de los clolos subsiguientes, Gonew
ralments, los clelos mda oortos son al principio, niendo el =
nds corto el primer ciclo, Debs tonerse cuidado especimlmente
durahte ol primer ciolo, pero, si se desea, tamidén durante d
segund¢é olclo, parn asegurar una fase corts de temperatura sy
perdiory es decir, el periodo de tlempo durante el ocual se wsn
tiene ¢l nooite a una temperatura por encims del punto dé bos
ouracimiento de referencin, o

Bl procedimiento puede ser ejecutado oomo un mroce@i
miento de una vesz o do manera continuas Ni que decir tiond -
que la operacidén completa tiene que per sjecutads mientras no
sntén la humedad y el aire.

Preferiblementes, loa cicleos son llevados a oabo bajo
uns oapa de nitxrbgenoc, Ia fase de enfriasmiento puede llavarse
& cabo segun los métodos yu conocidos, por ejanplo con log a8
nominados cambindores térmicos de superficie raspada; o pueda
ser llevada a c¢abo Qurante la transferencia por hmheo de un |
reciplente de reaccidn a otro, En el laboratiorio, el enfrigwe
miento pusde ser realizado por medio de un tornillo de Arqui-
medes que gira dent?w de un tubo enfriado sumamente forrado.
Eligiendo la proporcidn de rotacidn del tornillo y su diseflo,
puede nlcangzarse la proporoidn de anfyiamionto, El calentamien

to puede también realizavss de mcuerdo gon métodos oonooidoes,
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por ajemplos por modio de agitacidn que uttliga un asitador de
yaopado en un recipiente de reaccién de formostato y forrades
In fase de enfriomionto se lleva a ¢abo durante eota transfew
vencia, pero la fase de calontamlento pucde tambidn ocurriy -
5« pareizl o totaimente durmnte esba transferencia, Intluso &l «
enfriamiento, durante la fase prolimingy de enfriaomiento anws
tos del primer ciclo, puede ser durante la trensferenciam. De
hecho, &1 procedimicnto completo de interesterificacidn dirie
gida puede ajecutarse mientras so transficre un acelte 0 nmezw
10, ¢la de aceite que 5o ha secado y se encuentra & una tempévatu
ra por encima de la temperatura de activaeidn, Durante la Vrag
forenoia 1a temperatura baje a la temperatura de activacidn,
se ofiads ol catalizador, ¥y la fase proliminar e enfriomiento
¥ los ciclos son realizndos. En su lugar, em también postinle
15. 1z transferencia repetida do un recipiente do reacclén a o’ro
¥ vichversa, con lo que, durmnte la tronsferencis, 86 lleva a
cabo la fose de enfriamiento y parte o toda la fase do end®da
miento.
Ia posivilidad de enfriamiento debe ser mencionaday =
20. incluso entes del primer oleld o inmedistomente deopuds de =
1z fase preliminar de enfriamiento hasta por debnjo del punto
ds obsourecimiento de referencis, con lo que so aloanze do «e
nueve ¢l punto de obsdurccimiento de referencia como resulta=
do del calor letents de 1la oristalizacidn ¥y un posible zbaste
25, oimlento externo de calors
Bsto tiene como resultado un primer ciclo muy sorto =
que puede incluso ser inferior a un minuto. Esta variente de .
procedimiento puede llowar, en-algunos casog, g resulindos v
A perfeacionados, Presumiblemente, la praporéidn de enfrismien~
30, to determina el modo de oristalizacién durante la hierestorify
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onoldng De cualquier modo, una elevads proporeidn ds enfrige-
miento lleva a un valioss ghorro de tiempo pars sloansar el =
contenido de grase sdlida final del aceite, tanto respecto al
tiampo total Ge enfrdamiento como en relacidn gl tiempo total
de calentamionto, Eete nhorro de tiempo puede, incluso, en e
la payorin de los vasos, ser inorementado por la adicidn Men
conooida de cristeles. Tnles oristales que o8 ven a toaPr Pliew
den ger varins mersolss triglicerddas o txigliceridos puros o
incluso formas eepecifiocas 8¢ ordstel, la adicidn pusde ser -
o1 une o varins ta.aas; pero preferiblemente durante la fuud =
de temperatura superior de los olclos. Si se desea as:[;, 168 -
cristales meden ser dispersados entre su adloidén y la fuae -
de enfriamiento a fin de obtener un resultado perfeccionadae
¥l método segin la invencidn serd ahora ilustrady My
diante los siguiente e jemplos, lLa deteruinacidn del contenime
do de grasa sllida de las mewolaa trigliceridas obhenidas ao0
interestoritioseidn dirigida me hizo de aocuerdo oon el método
dosorito en J4A«0.0.3, 48 pdgina 7 (1971) por Ae ¥ Walghbon,
Lo P Vermoss y 0, don Hollandery el punto de retmdeciniento
oegin AdOsUs3s método Co 3-25 ¥ gl pinto de ohacuvecimionto. »
gogin so ha mencionado entariormente A.0.0.8. método Go 6-2%,
Blemplo X . |
Una muestra de 1,5 Kz de aceite de girasol se refind
de acuerdo con los métodos usugles & un contenido de £oido ~e
grogo J.ibre de 0.03¢ en peso y un conbtenido de agun reakdial

80 o,m on peso. la composicidn de foido graso segin expre~
gadn en esteres de motdlo de tanto por ciento en peso M

continua en haja sigtdenta ma/m;“
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¢ 10 001 ¢ 18 4.61

a 12 0,01 ¢ 18" 25,25
¢ 14 0406 ¢ 18" 61,51
¢ 16 647 ¢ 20 0,39
¢ 16" 0,09 ¢ 187207 c.;fz
& 17 0,01 ¢ 28 079
¢ 16" 005 ¢ 24 0,03

Zn un recipionte de reaccidn previamente secado, Be -
afindid una cantidad de 0,47 en peso do una aleacidn de sodio/
potasio {50/50 por peso) ol mceite, y se homogencizé a una we
cuulsifn firmes Se da la temperatura de esta mezcla de rende
cidn on la figura 4, donde el punto 1 indica ¢l punto 40 ullw
cién dal ecatalisedor, Oommo resultedo de un cuidadoso abastocd
miento de calory se aproximg a la tomperatura de activacidn.
A sproximadamente 42"&, la memcla de reaccidn combia @l oclor
que en ¢l punto cuande comienza la motivacidng doto so ha dae
diendo en lo figura 1 por el punto 2, Il abastesimiento evraw
noe Qe ecalor terming phovs, pero la reaccidn de gotivaoidn da-
lnger a una pequetia olevacidn de la tomperobura a 45°G, alean
zando, 26 -ostc modo, ol punte 3 de la figma 1 la duracidn -
total do la adicidn y la activacién el catalizador es alvedg
dor de 4 mimatos, d¢ los cusles el tiompo notual a una tempos
ratura por encima do 42°0 em dnicamente de 2 minutos.

Ia temperatura en el reciplents de reaccidn se refuce
shora @ la temperatura de elclo suporior d¢ 10°0, Ia faze de
enféiamiento vesultante preliminar toma 8 minutos para aleans
Zan 1009 corraspondiente al punto 4 de la figura 1, Ia teapbe
retura de ciclo supsrior se indica por una lfnea que tiens 1a
referencia Se Il enfrigmiento preliminar menciomado anterdore
mente ¢o continuado immedintzmentia durante 14 segundos z ung

-
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proporeién de 1°C por. segundo; ésto es el cumienso del primer
ciclo, la fase de enfriamiento se realisa mediante el bombeo

ds 1a moscla de reaccidn por medio de wn tornillo de Arquime=
des gque gira en un tubo enfriado sumamente forrado desde el
primer recipiente de reaccién a un segunde recipiente de reag
olén previa y culdadosamente mecado rellensdo de nitrdgence =
El punto de obsourecimiento de referencia, segn se ha defini
do anteriormente, ha sido indicado en la figura 1 por el punid

8, Bn este oaso partioular fus a =1.29C. la interesterificaw—

olén no dirdgida, semin los métodos ommocidos, Iublers llevaw
40 a wn punto de obecurecimlento de 40,5°C que utilia &l mig
mo aceite de giresol refinsde del mismo modo,

9in embargo, el enfrimmiento rdpido no ss parado o =
¢l pamato de obegurselmiento, sino & una temperstura de 3.8°%0
por debajo de este punto e obsourecimien&o; asf a —5"0; aou
ya temperature, los trigliceridom, segin se deses, sa oristoe
ligan a un grado suficiente. En 61 punto de ohacumcimimtuvb’;
tlene lugar el cembio de eistems de la fase de temperatura 2n
perdor & 1a fase de temperatura inferior. KL final de la face
de enfrismiento se ha indicado por el punto ; de la ﬁm,f._
Beta temperatura mds baja o8 la temperatura de ciclo inferior,
Bstan temperaturs des ciclo infericr no se mantiens, pero en su
lugar comiensa el calentamiento inmedistemente dwrante la - «
transferancis por bombeo, Continta el calentauiento, om 10 =
que se oloanza de nuevo la temperaturs 4el pmte de obscuredd
miento de referencia (=1,2°0); ésto termina el primer ciclo -
indicado en la figura 1 por el ponto 8, El primer cielo tardd
sl 1 mingto pare las pertionlas gyases Individuales, contanw
do desde la temperaiura superior, pasado el punto de ObeEcure-
cimiento de referencim, ® incluyendo ls elevacién de la temps
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ratura hasts que se zleansa do nrovo ol punto de Shoduretie s
miento de referencio.

El segando ciclo comienza cuando se exceds la tempera
tura do «129C. Durante la transfercucia por bombeo, se libee
ra el calor latente de la cristalimgidn. En uitx periodo de wwe
tiaupo relativemente corto, o deddr, memos de 1 minuto, la -
mezela de reaccidn alcansa una tomperatura de 2-4%0 sin obes-
tecimionte extorno de ealore El accite se encuentra ghora en
una fase, segin reprosentado por ol punio 9 do la figmrg T« -
Ia Semperabura do 2-4°E en el oegundo reaipiente d6 reaccidn
go nantiene hasta que el aceite ha sido transferido conpletom
nonte o egte rocipiente de reoaociln, 10 que tome alrededcr de
ifﬁ minntos. El punto extremo do transferoncia se indieca en &1
punto 10 de la figura 1. I sozite es asf colentado desde = «
aprosinadomente 8°c a la ‘emperatura de elelo superior da e«
10°¢ durente un periodo de aproximadmente 5 minutos. KL flw
nal de la fose de oalentaniento se indica on el punto 11 do -
1n figure {. El acelte o mantenids a esta temperatura durane
+o un poriodo de 55 mimmtos, enfridndose despuds de nuewo im
mozela de rencoidn muy rdpidaments o la misma proporeién 48 -
enfrimmionto que durante el primer dcla;, os decin; a 1”6 por
sngun&o; hasta que se aleanzs la ftemperaturg do ¢lolo Infge o

, segin se ho definido anteriormento. Ig colds 39 tomposm
ratura se realisa bombeando el aceilte a través ds un cabige
dor t&rmico tultilar de retorno sl primor reciplente ds reade-
eifn. L punto de inlciacidn y terminncién do esta fase de en
m@ien*w ripido se ha indicado en la flgura 1 por 1o Pt
tos 12y 13, respectivamente. Subcizuientemente, se permite =
de nevo éua €1 acelte, mientyas estd siendo fodavia trancford
&o por la bomba, se vuclva o calentar por la Iiberacidn del cﬁ
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lor lagtentes da la oristalizacidn, hsesta que se aleanse de mug
vo ol punto de obecurecimients de referencia de -1,2°¢C {punto
14 de la figurg 1), en-ouye pmto teamina el segundo wiclo ¥
comienza 6l tercero. Acf, ol segundo cielo tomd alrededor de
70 mimrtos totalmente y, de este modo, ejemplifice un largo -
wlolo.

EL texder ciclo y 10s subdlguientes se sjecutan de my
nare saflogs al segunde clclo. En total, se ejecutan 5 alolos
ademds del prdmer y corto clolo. la durroién totgl de la inte
resterificacidn suma unas 6 horas, incluyando la fase prelimi
nay de enfrianiento del primer ciclo. '

Irmedintamonte deepuds de la dlitimg transferencisa, o8
afiaden 9 partes de Aldxido de carbono sdlido y 9 parton g w-
helo, segiin se ha daloulsdo en el nivel del catulizador, 8 =
una mezclo de rescokdn, m fin d¢ Jesactiver el catalisadoy, -
despuds de Lo cual se agiin vigorosamente la mezola de readw
oién a beja temperatura para ssagurar la completn descomposi-
eidn del catalizador, Otros métodos conocdidos de descomposi-
oién del catulizador puedeny por supusato, utilizarse. Ig ali
minacién de Jjadén mediante ¢l lavedo y secado dal producto w
asf obbenido se resliza taudidn por mdtodes cencoldos. la com
peciolén de doido graso del producto es virtuslmente iddntios
8 la qus Mé auverior a la interesterificacién diriglde. Los

.rwulm&maadmmsatablaa;

Para la determingoidn del punto de obsourecimiento de
refarencia snterfomente mencionato de =1,27C, se sometis umn
miestry 8 las mismas oomdiciones de desocmposioidén y purifiocg
clén entes Ge 1z detexuinacifn del punto de obscurecimiemto,
sogin el método indicado anteriormente,

Para vealizar une couparacidn con el ejenplo I, go ip
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%orenterifiod ol misme acelte do girascl con ol mismo eaigliie
yador, enfriando Is mozols do reaceiln n -5°C durante 30 ming.
tos, y mantenténdola subsiguientemente o 1090 durante 4 hores
¥ repitiondo ol ciclo anferiormente mencionade un poriodo to-
bal de 24 horad.

Se detcrnind ol contenide de grosa s6lida de la moge
cla in‘&eres‘beriﬁeada dirigida segin el m&tode dado en JeAs0s
Co3e 48 pdging 7, 19?1, gomo ze ha nepeionado anbes. B pumto
de ohseurscimiente ¢ 1a mozela casualmente intbresterificada
se g8terming vomin el nmétodo do purcho de obsourseimiento del
Maftodo oficfal U6 6~25" 36 Au0.0.Sey ¥ 61 pusto de roblandem
cimiento s determind de souerdo con o1 "método Co 3-25" de -
A60sCaBe

Bx la figura 25 la tempermtura, como wia fincidn de -
tiempo, oe he reopresentado m-éficame:i‘!:e por una variante-del
procedimiento dado en ¢l ejemplo I. |

AL conienvo dol primer ciclo, ¢ aplicn mds o monos -
mn enfriamiento vipide adicional 4-4% gl punto do obwoureaio
miento de refersnoia sepguido de una rdpida clevacidn de la ==
tomperatura 4'=-4*Y hgota la demperatura do olelo superior; o
subsigrientenente, cigue unz Fase de enfrimmiento, segin ol -
progaedinients doserito en ol ejemplo I, desde la temperatwra
de ciclo superior a lo Semperatura Go oicls inferior -(¢*"=‘-§)~.
IEn lugar de enfriaz'aa diroctamente desde el punto 4 do lo fi~
gura 2 al punto 7, el perfil de la tenperatura Ipcluye 108 e=
puntos 4% 7 47,

Ejenpls IT

Se repite el ejempls Y con acelie da glrasol, 4ol que
se he eliminagdo la parte- rosidugl insapopificable y la parie
de los digifeoridos, por 1o que Unicomente tomen parte en ls
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reaccidn los tripticeridos. Bl tiempo de activacidn fué dnleg
mente de un minuto.
Bjemplo TIX

Se repite el procedimiento semin el ojemplo I, utilie
rando el mismo ncedte de glrasol, paro le duracidn total ee w
incrementa a 9 horas, elevando el mimero de ciclos. Lom resul
tados demuestran que es posible alcanzer un contenido de gra~
sa 861ida mayor qae el comseguido hasta mds de 24 hoxas, sien
do ain una cantidad de tiempo acepiable. Es evidents la vents
Ja 4 contenido de grasa s6lida n aproximasdamente temperabise
ra mmbdente (20 a 25°0).
Blemplo IV o
.Se replts unn vez mda el procedimiento segin ol ojeme
1lo I, pero shora se incrementa la duracin total & 12 hovas,
elevando el nifnoro de ciclom, Segin resulta evidente a la vig
+a de los resultadom, dato lleva incluso a tn valor deseable
del contenido de grasa s611da a 30°C.
Blemplo V s
Se repits el sjemplo I utilisaundo como materinl de -
partida une mezcla de 95% en peso de un acelte de girasol oon
un elevado contenido de doido linoledco y 5% en peso Us una =
mezels casuslmenie esterificada de 70% en peso del mismo noed
te de glrasol y 30% de aceils de girasol totalmente entursci-
do; ésto 1levs a un incremento del contenido de feido grase
egturado mediante 1.35% en peeo en el moelte de girasd. Ia ~
compocicidn de dcido graso de sats wsterial de partida M'x

sontinua en hoja siguiente® «ee/vee
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¢z 0,02
¢ 14 0.07
¢ 14 0,01
¢ 16 5.9
o 16" 0.5
¢ 17 ‘ 0,04
¢ 16" 0.01
¢ 18 , 6.33
018 14,98
¢ 15 71448
¢2 - 0s24
g 16720° 013
¢ 22 0465

Kl punto 8o obscurecimiento de roferencie de cete meg
cla de reacoldn fue 1.0°C y la temperatura eleg;!.da para los -
ciclos fué +9.ﬂ Cy -4..8%.

Ia activacién de la intoresterificacidn dirigida fuf
30 segundos ¥ la fase preliminsy do enfriemiento tavdd 10 mi-
nutos. Bl primer cielo ta:-dd 90 gegundos y loa clelon subsi-w
guientes nlrededor ﬂb ?0 ninutos. Desplifs de 7 horas de mte-
rostorificncidn dirigida, se torming la resocidn mazelomdo e
onergieamente la mogela de reaceién con asgua de 10°C quo ha -
sido acidificadn con HyPOpe

_Snbaigaientamente, oe ofindid une dlsolucidn de mosa -
calstion, y 1 aceite Mé Igvado, secado y limpiado ol vapor.

EL producto resultonte de la inberesterificacidn dirxi
glda tuvo wn fdénticn composicién de deido grassdlmkerial de

Ioz resultados deterninados gegin se ha desorito en w
¢l sjamplo I quedan resumidos en la Tobla A Tales rosul tadod



indican una grasa ﬁue, debido & su contenidc graso nmao; su

resictencia a la transpiracldn del goslte y su sabor es emiew

nentenente apropiado para la fahricacidn de wnia merparina die
tética, Exhibe una game de foidos grases poliinsaturados a £d,

5. dos grasosmturados ds S¢3e :
Oontenido de grasa sdlida (% en pew)

m?ga&gm B« I Comparnolén Ej, IT EiJIT RjIV- Bi.V

1. 5 .5 Y -~ 89 T8 132

10 6.7 6.5 67 Tek 67 113

15 6.5 45 6.6 6.5 65 9

20 5.1 3B B 65 67 BS

2 W3 35 40 55 5T T

5. 3 31 . 24 3.8 AT 5.3 6t

» a4 2.5 1.8 31 35 4

40 Cud 241 1.0 21 28 27

45 00 - 07 15 2.0 . &2

B)e T Coopaxeoidn  Eje IT B5III BiIV BiY

20, 4 Lo

Pmtode, IS N

moid (°0) 338 = 31 M5 T 325
Punto de |

Mrerto (00) 2.5 15 BE %3 0 26

25« Blemplos VI y VII

El procedimiento segin ol ejenplo I se aplica & avel-
te de amfrin refinado oon la slgulente composicién de Aoldo
Erasos

-300 continna en hoja sigulente wewnfwan
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¢ 12 oo ¢ 18 2.78
& 14 0,01 ¢ 18 16475
¢ 0,01 ¢ 18 70,35
c16 - 7.03 ¢ 20 0.45
016 0u11. - ¢ 18720 1415
¢ 17 008 ¢ 22 Q.33
¢ 16 0,02 ¢ 22 0u12

‘El punto do obscurecimiento deopués de la astivacidn
fue =6.5°0. Eote punto do obscurecimiento fus utilizado como
temperatura de roforencia de los ciclos de temperaturas Ig —
temperatura auperior sleszlds fud -;5"0 ¥ 1la temperaturn infeee
rior fue «9%C, Después de la interesteriﬁ.cacidn cansal;.al;-
munto de obscurecimiento fué -4 [+ S

Durente cada clclo, ol enfriamientv de la temperatura
de ciclo suporior a la temperatura de ciclo inferior fue muy
rﬁni&n, & sahor, 2% por cogundo y de este modo tomé. dnicomen
+o 7 popmdoss Ia fose de calontamionto botal del secgundo c:‘.-
clo y de los subaiguientes fuéd de 55 minutos. De otro moﬁo,
los ciclos siguieron el porfil, sestin se da on 1 figura I.
Despuds de 6 horps, 2e tomd uas muentra de la memels do rem:u
eifn {Bjemplo VI) y despuds de 12 horas se¢ termind ls intexag_
terificasidne. Déspués de 6 horas, as{ como déspné’e de 12 hpe=
ras, quedd virtualmente oin cambios la composicidn de detldo -
gragse del m'odné{:o refizw‘i& Tog rnaﬁltados c;‘btenidcé han s:l~
do resunidos an la Tebla 3.

coniinua en hoje simionte  ees/sve
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IABIA B
Contenido de grasa o6lifa (% en peso)
Temperatura °C , Ej. VI Bf+ VIX
10 4.0 5.2
154 ' 4.1 5:1
20 | 2:5 3.5
25 2.5 47
30 3.';2; 3.3
3 0:5 1.4
40 1. 0.2
45 0.0 ' W
Panto de fusidn 18,0 28,2,
Punto de obscurecimisnte  15.5 20,7

Bjer Y R
El procedimiento segin ol ejanplo I se aplica ahora a
un goelte de maix refinado con un elevado valor de yodo y la
siguientes composicién de doido graso: .
a 12 0,03 0.18 2.8

¢ 14 0,01 c 18" 25,79
¢ 14 0.01 c 187 58,84
¢ 16 | 10,97 ¢ 20 0,48
c 16 0s16 . 0 18720 1.40'
c 16" 0.03 '
¢ 17 0,07 0 22 0u15

Ia cantidad de ostaliszador fué 0,54 on peso con relge
oldén al poeite y la componicidn ds cntalizador fus 60% en pem
sv de potasioc y 40% en peso de sodio.

Bl parﬁ.l de 1a temperatura del ejemplo VII se repre-
senta en la fignra 3. Despuée de la motiveoién el punto de ote
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curcoimlento fué da «-1,3“&.: Se eligié la temperatura de ciclo
superior o -;ICPG ¥ 1z temporaturs de ciclo inferior a -500* -
El periodo preliminar de enfrismiento toma 8 minutos. Bl tfw
friamients corto y rdpido desde la temperaturn de eiclo supo-
ricr g la temperatura de olclo inferior, segin roprecentadc -
en 1o flgara 3 por 4=7 o 12-13, tards 7 segundos z una propor
sién do 2°C por segundo. E1 primer ciclo comienza irmedisbim
nmonte despuds do que el enfrismiento baja a la temperatura de
cielo suporior 7 para las partfculas grasas in&iﬁdualea,fw

“da aproximadamente 50 segundose In trensforencia por bombeo -

deode a primer al segundo recipisnte de reasoifén toma alveds
dor de B minotos, Ia fase do calentamionto totol desde el -pun
to do ohscurscimiento, semin obtenide despuds de la activie. .-
cﬁ.én; tonz aproximademente :io minufos, excepto pora el primer .
ciclos EL punto de obseurecimiento después de la interesteri-
ficavidn casual, segdn obzorvado en el mismo aceite de maly,
fue C,0°¢, ‘ |

Ia activacién tomé 30 segundos, ¥ ol procodimiento:
completo de interesterificacidn, comprendiondo 1 ciclo co,f_iéj
r5 1&1’808; tom8 6 horas. Log resuliados obtenldos han sido .
rosumidos on la Table € dads o continuacidn, Despuds de que =
1 grasa esi obbonida Imbo sido rofinadn, fMué aminentements «
apropinda como &l tnico componente graso de ura margerina Ix
eunl, despuds de la cristalizacidn, a0 caracterizé DOY UNg ==
tranapiraciin insignificante de aceite, dospués de un almggew
nemiento prolomsado g 259C.

Ig Tabla C muestra tembién los resultados obtenidos =
on un axperiments comparative que no uliliza ol prnca&iﬁiento
gegin la presente invencifn. En este experimento, se enfrid -
deopacio ¢l micmo aceite de maiz a una proporeidn de 1.5% a
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-6%, ¥ se mantuvo a «5°0 dorante 20 minutos ¥y Be calentd a «
1070, » ouya temperatura ne mantuvo el moelte durante 7 horej
-este clolo se repitid durante mds de 6 horas.
¥l procedimiento segin el ejemplo VII yrodujo un seced
5,‘, te interestorificade dirigido con ln mismn composicidn de Aol
o graso que antes de su interesterifionnidn.
Bieplo IX
Se repite ol procedimienio mogdn ol ejeuplo VIIXI con
un aoslte de mala de bajo walor &e yodo oon In siguiente oo
140, posicidén de £oido grasos

0 12 Q.05 ¢ 18 35.99
¢ 14 0,01 ¢ 18~ 46,45
¢ 16 12.84 c2 540
016 0e19 0 16720 1u28

15, 017 0.08 ¢ 207 tsom 008
¢ 16" 0,04 ¢ 22 | 011
¢ 18 2,26

les toxpsraturas de ololo auporiarainfericmmrcu-tzﬂc
y =30 respectivanente, Bt perfodode activacidn fow 1ntznta B
20, puto de ohecurecinionto fue despuds de ls activacidn »o.ﬁ_“gxy
despude de la interesterificacidn cauesl &euna muerbrs S misw
aveite de maly +1.3%C, Ia interesteri ficacién ae tarning despals
de § horas.los resultsdos obtenidos hen aido resugidos enla Teiia
Ce T& grasa ssf oblanida pudo ser utilisadn como &l dnico cog
25. ponents grasc de vna margaring y no transpird aceite dospude
ds un prolongsdo almacenamiento a 2590,
Efeuplo X
Se replie ol pmrooadimiento segin el sjeuplo VITT utie
| lizando el mimmo aceite de mailm oom un elevado ma‘aeyodo;
30, oon la diferancds de que se afadid ol 0,57 de los citwiales -
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onbes de la primera face de enfriamiento rdpidop sstos erisiaz
les consisten principaiments en win megcla de cristales SSU y
502, segifn obtonidos duyanta la interesterificacidn dirigide,
como se hg desorito en ol sjemplo IX, Ia remzcoidn se terminé
tambidn despuds de G horas. Ios resultados se han resumido en
la Tabla Cs El producto finsl fue eminentamente apropiale com
ol dnico componente graso de la margaring ¥ se carncterizd w—
por la falta de iranspiraeiﬁn'&e aceltn despuba de 8 somanas
do slmacenaniento o 25°C,

El incrémente de los doldos grosos saturados como Y-
gultado de Yo simiente esid aparontenmente dentro do log Ifmi-
+un dol error analftico stenidar de loz andlisdsn 8¢ doido zvhe
| o
Efemplo XI A

Se repite el procedimiento segin ol eisomplc- VIII;étm
el miomo acelie de malz, com wn clevade walor de yodo, perd =
la primera fase ds enfriamiento rdpido o ajecuta en 30 ﬂg@
dogy es devlr, 5 una proporcidn de 0.5°C por segundo. Hl e
frismiento en la sogunds fase se 1lova & cabo en 2 minutos ¥
on enfyigmionto on los cielos subfigdentes en 3 mimtas;. ea
decir, o ung yroporeidn e enfriamionto de 5°C por minuto, EL
tlempo total de calentamiento del segundo ciclo fue 2,5 minue
tos y de cada uno de los ciclos subaiguientes de 90 mimmtos.
ElL perfil de temperatura de este procedinmiento se hg indicado
en 1la flaura 4. . '

Bl producto finzl tuvo un contenido graso sdlide que
ora todavia acaptable, pere menos favorable mie ol obtenido =
gogin log procedimientos de los afemplos anterioros.

eontinug en hojn éiguiente Funfwun
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mp1A o
Oontenido de grasa sflida (% en peso)
Teperatura B.VUIT Ompvectén 5iIX Bl X M
0 13.1 8,9 139 148 11,8
5. . 12,9 6ut 122 13 93
10 1043 3.5 8.9 1z 5
18. 8.9 2.6 8.2 9.0 5.7
20 7.2 1,6 6.4 8.0 5ad
25 6ot 149 89 5.9 a2
30 4.8 2,2 41 5.2 3.5
35 3.7 1.7 2.3 41 246
40 2.2 1.5 07  te2 10
Punto e fu= - .
aidn 90 (325 10 335 343 305
Punto do obe
857 s 4.8 275 25 20,5
Bjemplo XII '
Ung oantidad de 70 litros del mismo aceite de mais, -

segin desorito en el e

enplo VIIZ, quedd sujeta a una inderes

terificncién dirisida en los rediplentes de rescoidn de 100 =
litros de ompaoidad, exsobaments oomo en ol ejemplo VIII, ex~

osplo para el equipo de

onfyianiento, Para el enfriamiento se

utilisgd un ocemidador térmico raspado del tipo comdrmente util
gado on la productién de margaring, la proporclén de enfrige

niento y su duracién se

oligid como en el e:jmpﬂ.o Vi, como

lo fuaron los otros elementos del procadimiento. Se confeccip |
nduna.mar@arina de la mmmera usual a partly de ZOkgda ig -
grasps as{ obtenida, 827% de grasa ¥ 18# de agun., A con‘binuaciaz

a6 Gan sus propledadess



5&:

10.

15

20,

23,

30

29,

1) Valorss de dilatacién:

5% 220 (m3/25 @)
- 16% 210,
 20% 155

25% 120

30% 100

35°¢ 45

2) Contenido de deldos grasos es eneialeer 58.67 ? en peso em -
la fage de grauss.
Contenido do deidon avasos saturadoss 13.;6% en peso en la
fase do grasa,

3) Valores de dureza (segin determinado de acuordo con el-méw
todo de WATGHTCH, J.As0sCeSa 26, 5.8 1959)i

5% 195
10% 170
15% 150
20%¢ 105
259 | 80

Iog valores son similares a los valores de duroza w =
usual de las margarinas dietébices comerciales que contienen
107 de grase totolmente smturafia o incluso sobrepasan ¢stos
valoras,

Ejemplo XII;

Bn low raoipiemzea ﬂe reachn Ge 100 1 do ¢apacidnd,
ge sometld uns cantidad de 70 1 o ung interesterifiencidn dle
rigda, aagdn el procedimiento del ejemplo III utilizanda una
temperature inferior de gettordo con ¢l ejemplo XII, pero por
otra parte la proporeidn de enfriamiento y la duracién de ene
frigmiento semin ol ejenplo III, del que se han derivado tame
blén loo clementos del otro procedimiento, |
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8¢ higo ung margarina que contenfa 82% de gramsa y 18%
do egua de manera similar al ejemplo XII, ubilimando 20 kg de
oate acelte de girasol diresctemente interosterificado,

Iss propiedades sons
1) Valores de dilatacidn as
5%
10%
20%¢
2%
30%
35%

185 (ma3/25 g)
172
105
87
65
28

2) Contenido de dcidos grasos esencialeat 61.56% en pemo o6l

fase do grasa.

*3) Valores de duresa (segin determinado de mcuerdo con el mé
todo de Walghton, J.A.04043. 36, 345~8, 1959)s

5%
10%
15%
20%
25%

136
100

87

63
49

Semetiendo 1a megela de reasoidn slternativamente & -
oalantomiento y enfrigmiento, el punto de obecuresimiaito, el‘
punto de fusidn y el gontenido de grasa adlida se inorementun,
como yn es oonocido., Sin embargo, el prohlenn € que 1o proe
ductos mencionados inioialmente tienen un dajo contenido de -
doidos grasos saturados, inoluso sl estdn algo enriguacidosg
en la mrdotion, este contenido no es mayor que 9,5 a 164, Ade
mia, eatos doldos grasos saturados estdn, en el camo de Asal~
tes naturales, distridbuidos de tal manera que no favorecen la
formaoidn de ninguna consistencia en la preparacidn, donde ég
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to es aconsejable. De hecho, los deldos grasos saturados ocu-
rran prineipaimente en trigliceridos mono-zaturades, St dleva
do contenide de feido linoleico, por otya parte, hace a estos
productos altamente apropiedos para el procedimiento semin la
invenoidr, dando el Wltimo fin de obtencidn de margarines que
son rices en feido linoleico.

Ia activacidn del ocatrlizedor s baje temperaturs en -
combinasoidn con el enfriamionto rdpido y corto permite un « -~
gren ghorro de tlempo on la interosterifiocscidn, & pesar del
hacho de que &l progrese se musstra gl principio en comparge
oidn con los prosedimienton que emplean ung temneratura de ag
tivacidn mds elevads, ¥y do este mods, unn rdpida inderdeterie
fioneldn causal, Ios factorss menclonados permiten una conple
devalle disminueidn del tiempo de calentamiondo para onds ol
clo, con el resultado de quo despuda de una duracidn tobal de
la interestorificacidn diriglda, que es considerahlemente méa
cortn, se obtlenc un producto final que exhibe propledades ww
adn no igualadas y ello a partir de mceites 1lfquidos ricos.en
deido 1invlelco o aceltos lfquidos que han sido lipgeramente -
enrigquocidos ¢on grasa sélida. o

El procedimiento segin la invencidn tiens como XY@~
sultado un enorme ghorro de tlempo y una menor demands de fri
gorificos, In muchom casom, e obbiene una mejor consistencin
que la que es posible con log procedimiontos consumidores de
tiempo yo conocidoss En la mayorfa de loy ¢asog, o6l procodiew
nionto 1levd a ung maresda disminudidn on la trenspiracidn de
asaite a temperatura smbiente gue oz muy diffeil de roslisar
81 los sooitos mencionadds son utilizados como mateiial G ==
partide.

Bata invencidn no queda on modo alguno limitadn & los
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nétodos Qe ejecucidn desoritos anteriormente y dentro de los
amplios tdrminos de la desoripoién pueden introducires mie =
chas modificaciones por ejemplio en relacldn con la composie «
cién de los moeites, su naturaleps, ¢l tipo de enriquecimienw
to de grasa y las temperaturas usadss, Bn partioulsy, la acti
vaoidn no requiere, necesarismente, tener lugar en la camtdww
dad total de aceite o memcla de aveltes. Una parte pusde pex -~
aotivada y mezelada con el resto.

Ias realigaciones d¢ la invenoidn en lo que se reivip
diea ung propledad o privilegio exolusivo, se definen ds lg =~
nanera siguiente.

N_O 2 A o

s Patente de Invencidn, que se solicita por veinie -
aflos,  pora Bepafin, de acuerdo con la vigents legislaocidn, de
berd resaer sobre: YPROOEDIMYENTO PARA LA INTERESTHRIFICACION
DIRIGIDA DR UN ACEITE TRIGLICERIDO O MEZOLA DE AQRITE®, con -
yrioridad de la solicitud de Patente en Bdlglica nt 8';0.481 de
facha 14 Qe sétiembrs de 19;;8, segin las carncherfetiocns esen

cinles de las siguientess -
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RE_IVII@DIO&OIONM
1o= Procedimiento para la interesterificseidn diriglds
de un aceite trigliceride o mosela de acelte que comprendet

«~ 1a adicidn do un oatalizador do interesterificacifn, quo es
aetivo & temperaburas per debajo de 50°¢, a, por lo memos,
una parte del aceite o mewala do aoeite o una temperatura -
por debajo de 50°C

= la aotivaeién do este catalizsador por debajo de eota tempee
raturs :

- someter 14 cantidad total do acoite 0 mozcla da noeits @y =
por 1o menos, dos fases de enfrigmiento subsiguientes sepas
vadas per una fase de oplentemiento, con 1o que durante ei
enfriomiento la temperaturs btaje, Gesde por encime del e
to de oboourecimionto, segin aloanzado dospude de la activy
¢idn, (el denominado punts de obscurscimiento de refersmois),
& won cugntos grados por debajo de este punto de obsourge
cimimta; R

gn el gue ol noeeite o la megela de acelte 26 bhaja en tmnpe@@-

tura & partir do la temperaturs do activacidn del cataligador
que estd por debajo de 50°0 sin excodor nunea 50°0 & una teme
peratura que estd como méximo 42°¢ por debajo de la temperétg_
va final aleanzade despuds de la activacidn, primero de fodo

durante ung fage prolimingy de enfbfamiento, con 1o cual se
enfrfe o una proporeidn de 5°¢ por semundo a 1°0 por minuto,

despuds de lo ocual se aloanza la temperaturs de ¢iclo suptew «
rior ¢leglds, vombedndosa despuds 6l aceits o la megola de =
noeite & trawés do un cambiador térmico on el que se enfrda el
acelte 0 la mezcla 46 aceite a una proporeidn de 59C por segn
do a 5°¢ pox minuta; ¥ con un tiempo de residencia én ol cane
blador témico que no oxcede do 4 minntos hosta que se aloanw
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%0 la temperatura de clolo inferior qua eatd por dedajo del -
pnto de obeourecimiento de referencls, permitiendo despuds -
elovarse la temperatura hesita que se gloanse de nuevo aste we
punto de obsourecimiento de referencis, con 1o que la duraw «
eidn total del primer clole (que se inicia cuando se aloansa

1la temperatura de olclo superior y ouando o# alcansn de nuevo
el punto de obmgurecimlento de referencia) es inferior a 20 -
minutos, este primer ciclo es sexguido después vor, al menos,

fres olclos subsimdentes, a ssber, un segunds olclo y subdiie
guientes, comprendiendo cada ololo subeigulente una elaveoidn
de 1la temperaturs parcigimente como resuliado del sbastecie -
miento externo de cdloy desde el punto de obacurecimienwm

raferencls a unos ousntos grados por encima de &1, y un markg
nimiento posiblemente variable de ests temperatura, y uns dig
minuoién rdpida subeiguients de la temperatura por debajy dsl
punto de obsourecimiento de referencia, y una elevacidn de la
temperatura hasta que se aloanca de nuevo el punto de obecurg
oimiento de referencls, con 10 que el segundo ciclo y los aud
sigulentes toman 120 minutos o menosy, y con lo que &l aufrise
miento del megundo oiclo y de los subeiguientes me lleva a cg
bo mediante el bombeo del aceite o la memola de aceits a ifraw
vés de un cambiador témico, en el que el acelte es bajndo en

temperaturs a une proporoidn entrs 5°0 por segundo y 59¢ por

minubo, don un tiempo de residencia én el cembiador térmico -
inferior a 4 minutos.

2.~ Progedimiento para la interesterificacidén dirigie
da de un aceite triglicerido o meacla de aﬁeito; gemin 1a rei
vindioacidn anterior, en el que la duracidn combinada de la =
favg Qe oalentamiento y ¢l mantenimionto de la temperatura de
clolo superior dol sogundo cielo y de los subeiguientes toma
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menos d¢ 80 minuton.

Ja~ Irocedimionto para la interesterificacién dirigiw
da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segtn una e
las redvindicaciones an‘aerioreé, en el que la duracidn total
del procedimiento de interesterificmcién dirigida es inferior
a 12 horas,

4.~ Procedimionto para la interesterificacién dirigle
da do un aceite triglicerido o mezole de aceits, segin CuRlew
tlera Ge las reivindicaciones anderiores, on el quo se afiade
el catsligador a una temperatura por debaje de 42°0,

S~ Procedimiento para ln interesterifioncidn drigl-
de do un aveite triglicerido ¢ mezola de ancelbe, segin curlew
quiera de¢ las redvindicaciones procadentes, en ol que el snig
lizador es gotivado a la temperatura a la que se afinde A) » «
acelte o la mezele de aceite.

| 6a~ Procodimiento para la interestorificacién dirigie
dg 8k Gn acoite trizlicerido o mescla de aceits, segin ouale—
quiera de las reivindleaciones precedentes, en el que la:alen
cidn do sodio/potosio es utilizade como oatalizador de intesw
rooterifiecacifn. _

:7‘,* Procedimionto para la interestérificacidn dirigle
da do un aoeife triglicerido o mozcla de acelte, semin cugle—
quisra de las reivindicaolonos anteriores, on ¢l que la acti-
vacidn del catalipador toma menos de 5 minutos,

8+~ Procedimiento para le interesterificacidn dirigie-
da de un aeeite triglicorido o mesela de acelte, segin ocunlew
quiera de lag reivindicaciones precedentes, en el que en adi-
cidn gl primer clclo se realisa un mimero de cfclos subsie e
gulentes, entre 2 y 6 on total. |

9.~ Procedimiento pera la interesterificacidn dirigli-
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8a de un aceite triglicerido o mezcla de aseite, segin oual
quiera de las reivindicaciones precedentes, on el que el tiem
pv de residencia por término medio en el cambiador térmico du
rente el enfriamiento es sntre 2 megundos y 4 nminutos.

10~ Procedimiento para la intaresterificacidn dlrigd -
da de un acedte triglicerido o mescla de ngeite, segin cugle
quiera de lan reivindicacionos precedentes; en el que ol tiem
po de residencia por término medio en el sambiapdor témioo; -
furante el enfrigmiento, es inferior g 120 segundos para osds
ololo, extepto para el primero,

11 Procedimiento pars la interesterificaecidn aixdgd
¢a de un poeite triglicerido o memela de aceils; segin cuslim
quiera do las roivindlecaciones precedentes, an el que la s
tensidn de enfriamiento durmnte la fase yrelimingrds anfrdgr
miento ag, por 1o menoe, 25°0 por debajo ds 1 temperatuve’ £1
nal aloansada despuds de la aotdivaocidn, '

12~ Procedimiento para la interesterifloacidn dirigl
da de un aceite triglicerido o mezala de acoite, megin cuplew
quiera de las relvindicacionss precedentes; en el quo el.acel
te 0 la mesola de acelte g8 mentiene a tempsratura alevaﬁa#g
vante un oierto periodo de tiempo en el curso de la fase de -
orlentamiento del segsundo ciclo y de lop subaignientes,

134« Procedimiento para la interesterificacidn dirigd
da de un acelte triglicerido o mescla de aceite, megin oual-.--'
quiera de las reivindicaaiones praoedeniaa; on &l que el Ofe
lentamianto en el ssgundo oielo y en los subsiguientes e - -
oxnoto a la temperatura ds ¢lolo superiors

144~ Procedimiento pora la interesterificacidn dirigl
dn a0 un acelte triglicerido ¢ mezola de acelte, segtn cuslee

quisrg d¢ las reivindicacionss precedentes, en el que 8l enew
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frizmiento on ol segundo ciclo y en los su‘bsiguientea, 8 = -
exacto a la temperatura de cidlo inferior,

15¢» Procedimiontc para la interesterificacion dirigl
da de un geeite triglicerido ¢ megzcla de avelte, segin cuples
quiers de lay reivindicaciones procedentus, on el gue la dura
clén total del segundo olcle es inferior a 25 minutos.

16y= Procedimiento para la interesterificacitn adrigl
da de un aceite friglicerido o mozala de aceilc, segtin ocugle
quiorn de las relvindioacionge precedentea, en el que ol prie
mer olelo doma un periodo de tiempo situndo entre 1.y 20 mimn
tos. A

1%«* Procodimienta para la interesterificadidn divigd
da de un aceite triglicorido o mezcla do aoeite, segin ouglew
gulers de los reivindienciones precedentes, on 6l quie los erdg
{oles consisten an una fraccidn sdélida derivada de una previa
interenterificacidn diriglda de aceltes 1fquidos o de una neg
¢la oasualmente interesiterificada de un acelte lfquido y gre~
8z totalmente endurecida.

184~ Procediniento para la interesterificacidn dlrigl
da de un acelte triglicerido o mezola de ateite, segin cugl;s--
quiera de las relvindicaciones precedentes, en el quo el acel
%o ¢ la mogela do aoeite oo onriquetide antes da la activaew
cifn con wnm grasa que es relativamente »ioa en deidos grageos
anturados ¢ ung mezela de reacoidn casualnente interesterifi.
cadg resultante de una grass totalmente endurecida y d¢ w «
avelto, ,

f9.= Procodimionto pera la interesterificacién &irigh
da de un aveite triglicerido o mezola de acelte, sogin QUaTem
quiera de las reivindicaciohes precedentos, on el qua, oMo -
matorinl do partida, eso usa un sceite dol grupd do aceiten «w
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formado por sceite de mals, aseite de glrasol y aceite de aeg
fdn © por la memola de los mismos, |

20y~ "PROCEDIMIENTO PARA LA INTERESTERIFIOACION DIRIw
GIDA DE UN ACORITE TRIGLICERIDO O MBZCLA DE ACEITE®.

Semin queda sustanciglmente desorito en la presente «
Memoria, que consta de treinta y ocho hojas escritas a mdqui-
na por ung sola cara ¥y scompafiada de dibu jos,

Mairddy 4 SEP. 1979

4
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