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La invención se refiere a un procedimiento para la —  
interesterificación de un aceite trigücerido o mezcla de — - 
aceito, con 1c que se aSa.de un catalizador, que es activo a - 
temperaturas por debajo de 30?C, a, por lo meaos, una parte - 

5# del aceite o mezcla de aceite, y es activado también pw deba 
jo de esta temperatura* quedando después la suma total de — - 
aceite o mezcla de aceite sujeta a doa fases sucesivas de en­
friamiento separadas por una fase de calentamiento, con lo —  
qpa cada fbse de enfriamiento protege SI orden de temperatura 

to, desde una temperatura por encima dd panto de obacurecdm&onto 
del aceite o mezcla de aceite, segdn ba podido encontrarse —  
después de la activación (la referencia denominada punteé - 
obscureciaiento) basta unos cuantos grados por debajo de igste 
punto de obscurecimiento.

15. El punto de obscurecimiento está generalmente detexmi
nado de acuerdo con el bióh conocido cna^o del punto de obs­
curecimiento de la A.C.C.S. "Métodos Oficiales Ce 6-̂ 5". i

CU procedimiento de este tipo aá conoce en la patento 
norteamericana 2.733.251. Do acuerdo con esto procedimiento - 

20. conocido, se añade una aleación de sodio/potasio a los txigli, 
ceridos como manteca o aceite de semilla de algodón a una tem 
peratura por debajo de 50̂ 0, como un catalizador activo a ba­
ja temperatura. La activación también tiene lugar por debajo 
de 50̂ 0. Sin embargo, d  periodo de tiempo entre el cambio de 

25. color del aceite, cuando se eleva la temperatura, y d  inicio 
de la fase de enfriamiento es bastante largo? 2*5 a 12 minu­
tos y para aceites líquidos aparentemente 9 minutes o más. Se 
indica un posible camino para completar la Ínteresteriiiea- - 
eión, con lo que después de una bajada de la fase de enfria—  

30. miento a una temperatura que cae aparentemente entre d  punto
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original de obscurecimiento y el observado dsepués de la ao% 
vaoiáo, se introdace una fase de calentamiento, realizándose 
de este modo ana segunda fase de enfriamiento a tempwatura - 
igual o ligeramente superior*

$# No obstante# ningano de loe ejemplos dados maestra m&
de 2,5 a 3 ciclos porque existen ánicamsnte tres fases de al­
ta temperatura íy por lo tanto tres oportunidades para alcan­
zar el equilibrio químico) y dos fases de baja températeme 
rededor dd panto de obscurecimiento alcanzado después de la 

jO, aotivacida# Ademáe, los ejemplos que maeetran más de un Mdío 
no se refieren a un aceite líquido sino a la manteca# Si los 
ejemplos dados para la manteca se apüoasen a un aceite líqstgL, 
do, el producto final será todavía líquido a temperatura agn— 
Mente# ---

t5# Segdn este procedimiento conocido, la fase de ea&4&*
miento ünal dMcamente es un poco corta y rápida, mientras - 
que la segunda faee do enfriamiento tema diez veces máe y ñd 
se da ninguna indicadla sobre la prcporcida de enfriamiento, 
femando en cuenta la creencia generalmente mantaaida de que - 

30# los tzigHoaridoa necesitan tiempo para cristalizar, puede pa$ 
smirse que, las íbses subsiguientes de enfriamiento, si las - 
hay, fueron bastantes lentas, Admaás, la segunda fase de calan 
temiente tcmd también mucho más tiempo porque la Interastarl- 
Acaeidn dirigida,' segán este procedimiento conocido, lleva - 

25# macho tiempo,-
El procedimiento segdn la patente holandesa 145*279 *- 

ayuda a reducir el tiempo requerido, pero a pesar del hecho - 
de quetqátiliaa un catalizador que es raacmahlaments activo a 
baja temperatura, este catalizador es activado inmediatmsentc 

30# después ds su adicién#- la activacida puede tener lugar tai —
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pronto coso la temperatura ha descendido por debajo de les —  
iOÔ C y nomnalmanto ocurre por encima do 60̂ 0. Dicha tempera­
tura da activación elevada puedo ir áu detrimento do la actiTÉ 
dad {̂ talítica. adicional de la ínter estoriücación. Por lo —  

5, tanto, el procedimiento sogdn la patente holandesa 145.279 no 
esM de acuerdo con ol tipo anteriormente mencionado. Además, 
el tiempo requerido para la iaterestê íicao&ón, segáh ál pero 
cedimiento de la patente holandesa, os todavía relativamente 
largo.

10, Segda los e jemplos que tratan de los adeitee Hqsádós
mencionados en la patento, cada fase de eaü&Baniemto toma-en­
tre 16 y 90 minutos y cada fase de calentamiento entre t^-4 
horas. Además, realizando ana comparación entre los ejemplos 
11 y 17 revela que ol reducir la fase de calentamiento de 4'- 

15. lacras a i tiene un efecto desfavorable sobre el contenido da 
grasa sólida a temperatura ambiente. ' . -

la presente invención ayuda a remediar estos inconve­
nientes y a proporcionar un procedimiento para la interasterl 
ücgcíáa dirigida de aceites trigliceridos líquidos que es rg¡ 

20. dativamente rápido y que Mee posible alcanzar un punto de fu 
sión y un punto de obscurecimiento de contenido de grasa aó% 
da eufldentemonte levado, más rápidamente que sagdn los pxg- 
oedimientos ya conocidos.

mra esto fin, el aceite o la mesóla do aceite es, —  
25. primero de todo, enfriado durante una fase do enfriamiento —  

preliminar desde la temperatura de activación que es manteni­
da por debajo de 50̂ 0 sin permitir que se eleve la temperatu­
ra. por encima de 50**C, a una temperatura no mayor que un máxi 
me de 42̂ 0 por debajo de la temperatura de activación final s 

30. una proporción de enfriamiento entra 9**3 por segundo y 1**C —
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por minuto, hasta que se alcanza, la íhsa 4a temperatura supe­
rior elegida* Subsiguientemente, al acaita o la meada de acal 
ta aa bombea, a través da un cambiador térmico* con lo que al 
aceita o la mezcla da aceita se enfría a una proporción entre 

3* 5**C por segundo y 5**C por minuto* y con tm timapo da residen-
cia en el cambiador t&ssico inferior a 4 ainutw* negando* - 
de esta modo* a la fhse do temperatura más baja dd ddo que 
ea por debajo del punto de obscurecimiento da referencia* Sub 
siguientemente* ae permite que se calienta el aceite hasta —  

10* que se alcanza de nuevo la temperatura de este punto de 93s**- 
ouredmiento. En consecuencia* el primer ciclo* aeg&i se tea - 
descrito anteriormente* sa inicia cuando se alcanza ]pdmcra-** 
menta la f6s$ de temperatura superior, y se teradna cuando al 
ponto de obscurecimiento de referencia* alcanzado por seguaáa 

15* w *  tema como máxime 20 minutos. El primer cido as oontiaug. 
do subsiguientemente hasta un total da* por lo manos, tres tA 
d w  sucaaivos* aa decir, con un segando y adiciónalas edg&xs 
cuyos dios sucesivos comprendan una devasióU adicional da - 
la temperatura (que pueda requerir un abastecimiento externo 

20* da calor) desda el punto de obscurecimiento de referencia a .** 
mes cuantos grados por encima de esta punto* un período va­
riable durante d  cual se mantiene asta temparatura* seguido 
da una rápida reducción da la temperatura por debajo del pun­
to da obscurecimiento da referencia* y un incremento en la t*&. 

25* paratura hasta que se alcanza da nuevo el punto de obscureci­
miento de referencia* El periodo da tiempo requerido para el 
segundo ciclo y los adiciónalas no exceda de 120 minutos* Las 
fases de enfriamiento del segundo ciclo y&a adicionales se ** 
lleva a ¿abo da nuevo mediante el bombeo de aceite o la mes—  

30* da de aceite a través del cambiador térmico en d  que se en-



aga el aceite a la mezcla 3c aceite a maproporci&i catre 5̂  
O per segando y Ŝ O per miento, y con un tiempo de residencia 
en el cambiador tóraico por debajo de 4 minutos#

EL uso do altas yvajas temperaturas sucesivas en di- 
5# versos cides ara ya un medio conocido de elevación dd cunte 

nido de grasa sólida en d  aceito interostorificado, y de de 
ver d  punto de obscurecimiento y d  punto do fusión de estos 
productos interestoriücados# Sin embargo, es sorprendente la 
activación combinada del catalizador por debajo de 50̂ C (qpe 

10. permite d  uso de, por ejemplo, un catalizador de potásicas¿- 
dio sin producirse una degradación apreciable dd aceite du­
rante la InteresteTificación) y un enfriamiento muy rápidode 
duración corta a relativamente curta# '''

En una variante del procedimiento scgdh la invención, 
15. la duración total de la fase de calentamiento y d  mantenía.'- 

miento de la tmaperatura superior os menor de 80 minutos#
Naturalmente, esta duración rdativomonte corta do" Ib 

fase de -edeatamiento tiene un efecto favorable sobre la darĝ 
ción total da la interesterificaciói.

20. ^  una variante eficaz dd procedimiento scgdh la in­
vención, se añade d  catalizador de intoresteriilcaeión a una 
temperatura por debajo de 42**C. Otra variante eficaz de la î  
vención se caracteriza por la activación dd catalizador de - 
interesterificaoióa a la temperatura a la que se aSade.

25# En una variante econ&ica de la invención, se utiliza
una aleación de soáio/potasio como catalizador de interesteri 
RcaCión.

Oha variante preferida de la invenoî a. emplea tambiá̂  
además dd primor ciclo, entre 3 y ? ciclos sucesivos.

30. la invención tambióh se aplica a un aceite trlgUoeri

3*



do o mezcla de acaite intereateriflcada? sogdn el procedimî  
te descrito en una de las variantes precedentes.

SMánmás aparentes otros detalles y ventajas déla-* 
invención a la vísta de la descrlpatdn que ae dará de un pro- 
cedimieato para la interesteriAcaoidn dirigida de acates —  
trî íicaridw líquidos y de los aceites iaterestsriAcados ŝ  
gt&i esta invencidat esta dkmcripciést. se da áoicamente de mane 
ra ilustrativa y no limita en modo algoso el alcance 5$ la ig 
vencida, loa mineros ee refieren a las Aguras del anexo.

Las Agora* 1 a 4 represwtan diagramas 3pa dan <Kat*-- 
bioe en la temperatura como una fUnoiái de Aempo para Aver- 
aaa variantes diferentes del procedimiento segdh la invenoldn.

los miamos nánoroa se reAersn a los mismos elementos 
en loa diversos diagramas.

A  procedimiento, segdn la invencidn, está principal̂  
manta caracterizado por la adiciáa de un catalizador de inte- 
resteriAcacida, que es activo por debajo de 50% a un acei­
te líquido a una temperatura por debajo de $0% y por la ao- 
Avaeidh de cate catalizador por debajo de 50% y el enfria­
miento rápido, subsiguiente y repetido del aceite de manera - 
particular por debajo del punto de obscurecimiento encontrado 
después de la aotivaaidn y, par supuesto, por el calentamien­
to entre las fases de enfriamiento a la temperatura de ciclo 
superior.

Si aceite a utilizar como materia prima puede ser un 
aceito líquido o uno de una amplia variedad de meadas. Riade 
utilizarse aceite de girasol, aceito de azafrán, aceite de gg, 
ciña, aceite de semilla de algoddn, aceite de maíz, aceite de 
cacahuate, aceite de semilla de uva, acaite de semilla de pe­
ra y otros aceites vegetales o combinaciones de estes aceites.
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San preferidos aceites con un elevado contenido de ácido liad 
lico* Si se desea, pueden ser modificados los aceites median­
te la adición de ana grasa que puede incluso ser lfqoida, a - 
iln de elevar la fracción de ácidos grases saturados de la —  

5̂  mezcla de reacción* los aceites pueden sor taa&ián refinados 
segdn los proccdimientoo acostuabrades para eliminar la frac- 
ciáa insapcnificaüe que pudiera obetaculiaar el isrocedimion- 
to*

B1 catalizador de interesterificaclón que se va a uti
10. linar debo sea? activo a balas temperaturas y,, por lo meaba, - 

par debago de 50**C. Proferiblementc, debo usarse un cataliza­
dor que sea líquido a talos temperaturas. ' * *

1?o laicamente la adición, sino tambi&i la activación 
misma tiene que sor- llevada a cabo por debajo de 5C**C. ac- 

%* tivnción del catalizador es llevada a cabo preferiblemente- %  
tro ;'4& y 45̂ 0# ^o puede ser la temperatura de la adición̂  - 
Catalisadoroa apropiados son, por ejemplo, aleaciones de sa*— 
diô potesio, otras aleaciones de metal alcali o incluso móta­
les alcali puros. SI cataLisador debe ser dispersado íiaamon- 

50, te des pude de la adición al aceite, por ejemplo, mediante heng* 
genoizaeión.

Tienen que. ser eliminados el agua y los áoiso grasos, 
scgdn la práctica beditual, de acuerdo con loo requisitos del 
catalizador* Proferiiaomeate, el aceite debe contener menos - 

2?. de 0,0! a en peso de agua y menos de 0,02 a 0,0% en pe­
so de ácidos grasos librea antes de la adición dd cataliza­
dor* la eoncentmción del catalizador tiene que ser ajustada 
a cada situaci&i individual pero sumará generalmente de 0,0 
a 0*$% en peso del material de iniciación*

30. El periodo do tiempo requerido para la activación ten
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drá que ser ajustado aegán el aceite utilizado, Cosndc la adi 
ddn eo per debajo do 42% oote periodo de tiempo puede ser 
inferior a 2 minutos.

Lmediatamente deapuás de la activación, que tiene qo
5. mo resaltado un ligero incremento de la temperatura, que sin 

embargo permanece todavía por debajo do 30%, el aceite es —  
primeramente enfriado a orna fase de temperatura superior̂  se- 
gdn se ha elegido do ant emanot este periodo de enfriamiento se 
la fase de ajuste. Aerante los pidos sasigoientes, esta tem- 

10. peratura superior no excede nunca de manera apreciado* L* f¡g. 
so do ajusto tema generalmente unos cuantos minutos* lueda r̂e 
dacirso a menos de un minuto, es decir, anos cuantos segundos* 
Durante la fase do ajusto la proporción do enfriamiento es: en 
tro 5**C por segundo y 1**C par minuto. Pueden producirse peque 

13. Has variaciones en la temperatura do ciloo elevado más apropia 
do pero generalmente esta temperatura no irá más allá de 33 & 
42**C por debajo de la temperatura final Raspuda de la activa­
ción. la temperatura de ciclo elevado es escogida de tal modo 
ípe los cristales deseados sobreviven y no se disuelven. Üfo - 

20. obstante, deben disoverse loa cristalee no deseados qpa pue—  
dan haberse formado*

Ban pronto como se ha alcanzado la temperatura de oí­
do superior se inicia el primer dolo de ana serie que com­
prende generalmente de 4 a 8 ddoa* Cada oido comprende un 

23* periodo de tiempo a temperatura superior (cuyo periodo puede 
variar de un oído a otro), un rápido enfáémlaato por debajo 
del punto de obscurecimiento de referencia, y un calentamien­
to hasta que se haya alcanzado de nuevo este panto de obscura 
cimiento de referencia. Sin embargo, d  ciclo final difiere - 

30. completamente de les ciclos subsiguientes.
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Erlmeramentet el primer ciclo comienza, a la temperatu 
ra de ciclo superior; mientras que los ciclos subsiguientes co 
mienzan a una temperatura igual al punto de obscurecimiento - 
de referencia* En segundo tórmino, el periodo de tiempo duran 

5, te el que se mantiene la mezcla de reacción a la temperatura 
superior puede# en el primer ciclo# ser insignificante o in—  
oluso cero. Además, el primer ciclo puede ocasionar# en su —  
arrancada, un enfriamiento rápido adicional desde la tempera­
tura de ciclo superior al punto de obscurecimiento de referen 

10* cia# y una rápida elevación adicional de la temperatura a'la 
temperatura superior. Con relación al segundo ciclo# debe man 
clonarse que su tiempo de residencia a temperatura superiiar- 
puede ser tan corto que su duración total puede estar por dé­
balo de 29 minutos,

15. Durante el primer ciclo, el aceite o la mezola de acei
te se bombea a travóa del cambiador Mímico# para que el aoê  
te se enfrie a una proporción de 5**C por minuto a 5°C por se­
gundo hasta unos cuantos por débalo del punto de obscurecí- - 
miento# según se observa despuós de la activación. La reduoc&h 

2C. total de la temperatura es generalmente entre 7 y 17°C, KL —  
tiempo de residencia normal en el cambiador t(Símico es entre 
2 segundos y 4 minutos. Generalmente# este tiempo de residen­
cia es únicamente de 2 a 120 segundos# o incluso de 2 a 60 se 
gundos. La temperatura más baja en la que el aceite o la mez- 

25. ola de aceite se enfria de esta manara durante el primer ci­
clo# es la temperatura de ciclo inferior; esta temperatura se 
armoniza más o menos durante los ciclos subsiguientes. Se el̂  
ge la temperatura de ciclo inferior de tal manera que los tîL 
gliceridos deseables se separan, oomo cristales. Naturalmente, 

30. esta temperatura está por debajo del punto de obscurecimiento
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da la mezcla de reacción; dicha temperatura tiene que aer su 
fioientamento elevada para ling&ar la deformación de cristales 
no deseables, en la medida que sea posible.

Hiede mantenerse el aceite o la mezcla de aceite a la 
5. temperatura de ciclo inferior durante algdn tiempo, per ejem­

plo hasta que hayan pasado 4 minutos; sin embargo, se ha ena<n 
trado que dato no da buenca resultados en la mayoría de los ca­
eos.

la cristalización que resulta de la disminución rapen 
10. tina de la temperatura produce el calor latente do la crista­

lización que se va a liberar̂  Además, se abastece caler estes 
no adicional, dando como resultado una elevación de la t**^* 
ratura (bien antes o durante ti abastecimiento de calor) y se 
alcanza de nuevo el punto de obscurecimiento de referencia*-!%, 

13* te es el final del primer ciclo*; La duración total de eat<y.**- 
primer cido -así desde la temperatura de ciclo superior bat*- 
ta que se alcanza de nuevo el panto de obscurecimiento da re­
ferencia despuós de la faseÓK enfriamiento-* es inferior a 20 
minutos, e incluso preferiblemente inferior a 13 minutos, o * 

20* menos de 1 minuto, ai se desea.
Despuós del primer ciclo, se continua el calentamiento 

cuando se&imenta el segundo recipiente de reacción, o en es­
te recipiente mismo. De esta manera, se alcanza de nuevo la - 
temperatura de ciclo superior, y la mezcla de reacción se msgi 

23. tiene a esta temperatura durante un periodo preferiblemente - 
inferior a 60 minutos* Debe tenerse cuidado durante Asta y do­
rante cada fase subsiguiente de calentamiento para evitar un 
sobrecalentamiento local y para mantener tínicamente una peqcg 
8a diferencia de temperatura entre la mezcla de reacción y el 

30. medio de calentamiento. Subsiguientemente, se enfría de nuevo



la mezcla da reacción a uaa proporción entre 5**C por minuto y 
5**C por segando hasta por debajo del panto de obscurecimiento 
de referencia a la temperatura de ciclo inferior anteriormente 
mencionado), Como resultado de la liberación del calor Monte 

5* de la cristalización y (si es necesario) el abastecimiento eg 
temo del calor? se alcanza de nuevo el punto de obscurecí- — 
miento de referencia? terminando? de este modo? el segundo oi 
cío? El segundo cielo generalmente es llevado a oabo en un pe 
riodo inferior a 2$ minutos? la liberación adicional del ca—  

10? lor de la cristalización y? posiblamaato? el abastecimiento d& 
calor extomo, da Tugar a que la mezcla de reacción aloaaee - 
de nuevo la temperatura de ciclo superior?

La continuación del tercer ciclo? cuya iniciación ae 
ha descrito anteriormente? y de los ciclos subsiguientes? es 

15? completamente análoga al segundo ciclo con la diforonoia de ­
que el periodo de tiempo durante el cual se mantiene la tempe 
ratura de ciclo superior es generalmente entre 40 y 60 minar- 
tos o incluso algo mayor?

El contenido de grasa sólida? el punto de fusión y el 
20? punto actual de obscurecimiento van con cada ciclo? poro a —  

fin de obtener una grasa que no deje fuera el aceite? tiene — 
que llevarse a cabo un ni&aero suficiente de ciclos? El perio­
do de tiempo durante el cual se mantiene la temperatura de ci 
cío superior puede diferir de ciclo a ciclo y puede depender 

25? de la mezcla de iniciación? De igual modo? puede variar el mo 
do en el que se eleva la temperatura desde el punto de obscu­
recimiento de referencia a la temperatura de oiclo superior? 
la combinación de la fase de calentamiento y de la fase de 3- 
temperatura superior del tercer ciclo y de los subsiguientes? 

36+ es decir? desde el inicio del ciclo al inicio de la fase de -

11*
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enfriamiento, es inferior a 120 minutos y; por ejemplo, entre 
9 y 120 minutos, o preferiblemente menos de 8o minuta, por - 
ejemplo entre 30 y 80 minutos. Prolongando esta fase de calen 
tamiento a 120 minutos o más para uno o más ciclos, difícil*** 

5, mente será de alguna utilidad. La duración total de cada uno 
de los tres o más cides siguientes al primer y al segundo ai 
do es inferior a 120 áinutos. La duración del segundo sido 
puede ser la misma que la de los oídos subsiguientes, Gene­
ralmente, los oidos más oortos son al principio, siendo el * 

10, más corto d  primer ciclo. Debe tenerse cuidado especialmente 
durahte d  primer ciclo, pero, si se desea, también durante A 
segundó oído, para asegurar una Rase corta de temperatura s& 
perior, es decir, el periodo de tiempo durante el oual se msgi 
tiene d  aoolte a una temperatura por encima del punto de eos 

15. curaoimiento de referencia.
El procedimiento puede ser ejecutado como un procedi­

miento de una vez o de manera continua# Ni que decir tiene *** 
que la operación completa tiene que ser ejecutada mientras no 
están la humedad y el aire#

20. Preferiblemente, loa ciclos son llevados a oabo bajo
una capa de nitrógeno. La fase de enfriamiento puede llevarse 
a cabo segón loa mátodos ya conocidos, por ejemplo con los d&. 
nominados cambiadores térmicos de superfioie raspada) o puede 
ser llevada a oabo durante la transferencia por bombeo de un 

25. recipiente de reacción a otro. En el laboratorio, el enfria­
miento puede ser realizado por medio de un tomillo de Arquí- 
medes que gira dentro de un tubo enfriado sumamente forrado. 
Eligiendo la proporción de rotación del tomillo y su dieaHo, 
puede alcanzarse la proporción de enfriamiento, El calentamim 

30. to puede también realizarse de acuerdo con métodos conocidos,



por ejemplo, por meato de agitación que utiliza un agitador de 
raspado en un recipiente de reacción de termostato y forrada* 
La fase de enfriamiento se lleta a cabo durante esta transía* 
rencía, pero la fase de calentamiento puede también ocurrir -* 

5* parcial o totalmente durante esta transferencia, incluso al 4 
enfriamiento, durante la fase preliminar de enfriamiento an­
tes del primer ciclo, puede ser durante la transferencia. De 
hecho, el procedimiento completo de interesterificacién diri­
gida puede ejecutarse mientras se transfiere un aceite o mea­

to. cía de aceite que se ha secado y se encuentra a una températu 
ra por encima de la temperatura de activación. Durante la 'tras 
fereneia la temperatura baja a la temperatura de activación, 
se aSade el catalizador, y la fase preliminar da enfriamiento 
y los ciclos son realizados. En su lugar, es también posible 

15. la transferencia repetida do un recipiente de reacción a ĉ rc 
y viceversa, con lo que, durante la transferencia, se lleva a 
cabo la fase de enfriamiento y parte o toda la fase da enfria 
miento.

La posibilidad de enfriamiento debe ser mencionada, - 
20. incluso antes del primor ciclo e inmediatamente después de —  

la fase preliminar de enfriamiento hasta por debajo del punto 
de obscurecimiento de referencia, con lo que se alcanza de —  
nuevo el punto de obscurecimiento de referencia como resulta­
do del calor latente de la cristalización y un posible abaste 

25, cimiento externo de calor.
Esto tiene como resultado un primer ciclo muy corto — 

que puede incluso ser inferior a un minuto. Esta variante da 
procedimiento puede llevar, en-algunos casos, a resultados *** 
perfeccionados, Presumiblemente, la proporción de eníriamiea- 

30. to determina el modo de cristalización durante la hterestoriA



14.

cacidn* De cualquier modo, una elevada ̂ oporcidn de enfria—  
miento lleva a un valioso ahorro de tiempo para alcanzar el - 
contenido de grasa sdlida final del aceite, tanto respecto al 
tiempo total de enfriamiento como en relaoidn al tiempo total 

5* de calentamiento. Seto ahorro do tiempo puede, incluso, en —  
la mayoría de los casos, ser incrementado por la adición bien 
conocida de cristales, Ralea cristales que so van a usar pue- 
den ser varias mezclas trigliceridas o trigüceridoa puros e 
incluso formas específicas de cristal# la adición puede ser - 

10, en una o varias fases, pero preferiblemente durante la fĥ e - 
de temperatura superior de los ciclos# Si se desea así, lee - 
cristales pueden ser dispersados catre su adicidn y la faaa - 
da enfriamiento a fin de obtener un resultado perfeccionado, 

EL mdtodo segdh la Invención será ahora ilustrado me- 
13, diante loa siguientes ejemplos, la determinación del cantead 

do de grasa sdlida de las mezclas trigliceridas obtenidas 
interesterifioaoión dirigida se hizo de acuerdo con el mdteóo 
descrito en J.A.O.O.S# 48 página 7 (1971) por A# J* Sbighton*
1.?. Vemaas y C# dan î llanderi el punto de reiaandecimientc 

30, aegdn A.O.Ü.S, mdtodo Ce 3-̂23 y el ̂ nto Ae obscurecimiento * 
segón se ha mencionado anteriormente A#0,0#s, mdtodo Ce 6-25.

tha muestra de 1,3 Kg de aceite de girasol se refinó 
de acuerdo con los mdtodos usuales a un contenido de ácido —  

25. graso libre de 0,03% en peso y un contenido de agua residual 
de Q, 007% en peso, la compoeicidn de ácido graso eegdh expre­
sada en esteres de metilo de tanto por oiento en peso fudi

30. continua en hoja siguiente



15*

9 19 0.01 0 18 4*61
9 12 0.01 C 18" 25.25
9 14 0,06 C 18" 61.51
9 16 6*47 9 20 0,39
9 16" 0.09 9 18/20" 0.72
9 17 0.01 0 22' 0.79
9 16" 0,05 0 24 0.03

Bu MU recipiente de reacción previamente secado* se * 
añadid ana cantidad de 0,4% en pese de ana aleación de sodio/ 

10* potasio (59/50 por peso) al aceito, y ae homogeneigÓ a una *— 
emulsión firme* Se da la temperatura de esta mésela de reac­
ción en la figura 1, donde el punto 1 indica el punto de alí* 
cióh dd catalizador, Como resultado de un cuidadoso abastecí 
miento do calor, se aproxima a la temperatura de activación# 

15# A aproximadamente 42%, la mezcla de reacción cambia #& color 
que en el punto cuando comienza la activación; ósto se ha ¿a** 
dicado en la figura 1 por el punto 2. El abastecimiento oxyĉ¿ 
no de calor termina ahora, pero la reacción de activación da 
lugar a una pequeña elevación de la temperatura a 45% alcmi 

29* sendo, de este modo, el punto 1 de la figura 1* La duración - 
total de la adición y la activación del catalizador es alrede 
dor de 4 minutos, de los cuales el tiempo actual a una tempe* 
ratura por encima do 42̂ 0 oa dnioamento de 2 minutos,

La temperatura en el recipiente de reacción se reduce 
25* ahora a la temperatura de ciclo superior de 10% La fase de 

enfriamiento resultante preliminar toma 9 minutos para alcan­
zar 19% correspondiente al punto 4 de la figura 1* La tempe* 
ratura de ciclo superior se indica por una línea que tiene la 
referencia 5* B1 enfriamiento ̂ eliminar mencionado anterior* 

39. mente es continuado inmediatamente durante 14 segundos a una



1&

proporción de 1̂ C por segando; ésto os 01 comienzo del primer 
ciclo. La. fase de enfriamiento se realisa mediante el bombeó 
de la mezcla de reacción por medio de un tomillo de Arquíme— 
des que gira en un tubo enfriado sumamente forrado desde el - 

5* primer recipiente de reacción, a un segundo recipiente de reac 
dÓn previa y cuidadosamente secado rellenado de nitrógeno. - 
El punto de obscurecimiento de referencia, segdn se ha definí 
do anteriormente, ha sido indicado en la figura 1 por el punto 
6+ En este caso particular fue a -1.2**C* la interesteriíica—  

10. dén no dirigida, segdn loe métodos conocidos, hubiera lleva­
do a un punto de obscurecimiento de 40.5̂ C que utiliza d  mtg, 
mo aceite de girasol refinado dd mismo modo.

Sin embargo, el enfriamiento rápido no es parado en - 
el punto de obscurecimiento, sino a una temperatura de 3.^0 

13. por debajo de este punto de obsooreoimianto, así a -5**C, a ̂  
ya temperatura, loa trigüceridos, segdn se desee, se crista** 
lizan a un grado suficiente. En d  ymto de ohscureoimientc ̂  
tiene lugar d  cambio de sistema de la fase de temperatura *st 
perior a la fase de temperatura inferior. El final de la fase 

20. de enfriamiento se ha indicado por d  punto 7 de la figura 1. 
Esta temperatura más baja es la temperatura de ciclo inferíca¿ 
Esta temperatura de ciclo inferior no se mantiene, pero en su 
lugar comienza d  calentamiento inmediatamente durante la - - 
transferencia por bombeo. Continua d  calentamiento, con lo - 

25. que se alcanza de nuevo la temperatura dd panto de obscurecí 
miento de referencia (-1,2̂ 0); ésto termina el primer cido - 
indicado en la figura 1 por d  panto 8. El primer dolo tardé 
así 1 minuto para las partículas grasas individuales, contan­
do desde la temperatura superior, pasado- d  punto de obscura-- 

30, cimiente de referencia, e incluyendo la elevación de la tanga



17*

ratura hasta que se alcanza de nuevo el panto de obscurecí- - 
miento de referencia*

El secundo ciclo comienza coando se excede la tempera 
tura de -1.2°C. Durante la transferencia por bombeo, se libe- 

5* ra el calor latente de la cristalización. En tai periodo de —  
tiempo relativamente corto, es decir, nenes de 1 minuto* la - 
mezcla de reacción alcanza una temperatura de 2-4̂ C sin abas­
tecimiento extemo de calor* El aceite se encuentra ahora en 
una fase, segdn representado por d  punto 9 de la figura 1* — 

10* la temperatum do 2-4̂ C en el efundo recipiente de reacción 
se mantiene hasta que el aceite ha sido transferido completa­
mente a este recipiente de reacción, lo que toma alrededor de 
10 minutos* B3. punto extremo de transferencia se indica en el 
punto 10 de la figura 1* El aceite es así calentado desde — — 

15* aproximadamente 4**C a la temperatura de ciclo superior de - — 
1(fc durante un periodo de aproximadamente 5 minutos* El f&*- 
nal de la fase de calentamiento se indica on el punto 11 de - 
la figura 1. El aceite os mantenido a esta temperatura duran­
te un periodo de 55 minutos, enfriándose despuóa de nuevo la 

30* mezcla do reacción muy rápidamente a la misma proporción de - 
enfriamiento que durante el primar ciclo, es decir, a 1**C por 
segundo, hasta que se alcanza la temperatura de ciclo infe- - 
ricr, segi&i se ha definido anteriormente* la caída de tempe­
ratura se realiza bombeando el aceite a traváo de un cambia—  

25* dar tárnieo tubular de retomo al primer recipiente de reac­
ción* El punte de iniciación y terminación de esta fáse de en 
friamiento rápido se ha indicado en la figura 1 por los pun­
tos 12 y 13, respectivamente*: Subsisiientementc, se permite - 
de nuevo que el acdte, mientras está siendo todavía transferí 

30* de por la bomba, se vuelva a calentar por la liberación del d§



lor latente da la cristaUaación# hasta q̂ e se alcanza de rmte 
vo al panto de encarecimiento de referencia de **1.2̂ C (ponto 
14 de la Agora 1), en cayo panto termina el cegando ciclo y 
comienza al tercero. Así# el segando oído toad alrededor de 

3. 70 ndnutoa totalmente y# de ceta modo# ejemplifica un largo -
dolo.

El terder ciclo y loe subsiguientes se ejecutan de 
ñera a-sáloga al segando ciclo. 3íh total# se ejecutan 5 dolos 
además del primer y corto oído, la duración total de la inte 

10* resteriAcaoián sama anas 6 horas, incluyendo la fase prd&d 
nar de enfriamiento del primer oído.

Bmeüatasento después de la óltima transferencia#, se 
aSaden 9 partea de dióxido de carbono sólido y 9 partea de —  
hielo, aeg&A ae ha Calculado en el nivel del catalizador, a - 

15. una mezcla de reacción# a fin do desactigar el catalizador# - 
después de lo cual se agita vigorosamente la mezcla de roas-** 
ciáa a baja temperatura para asegurar la completa descomposi­
ción del catalizador. Otros métodos conocidos de deacaapos&*-* 
d&t del catalizador pueden# por supuesto# utilizarse, la el̂  

20. minación de jabón mediante el lavado y secado del producto <r- 
así obtenido se realiza tacddán por métodos conocidos. la cq& 
posición de ácido graso del producto ea virtualmente idáutioa 
a la que fhé anterior a la intaresteriAcadái dirigida. Los 
resultados se dan en la tabla A.

25. Bara la deteminadón del punto de obscurecimiento de
referencia anteriormente mencionado de -Í.2**C, se sometió una 
muestra a las miañas condicionas de desaaaposiedáa y purifica 
oión entes de la Óderminadón del punto de obscurecimi cato* 
aegón al método indinado aateriormen̂ ê

30. para realizar ana comparación con el a jasgao I, se ig

13.



19.

tcresteriflcd el mismo aceite de girasol con el adamo catali­
zador̂  enfriando lo mezcla de- reacción a -5̂ C dársete 30 mina, 
toe# y manteniéndola subsiguientemente a 10̂ 0 garanto 4 horas 
y repitiendo el ciclo anteriormente mencionado un periodo to- 

5* tal de 24 horas.
Se determinó el contenido de grasa sólida de la mea— - 

ola interestariflcada dirigida según el método dado en J.A.C. 
C.S. 48 B&dna 7# 1971# como se ha mencionado anteo. B1 ponte 
de obscurecimiento de la mezcla casualmente intaresteriücada 

10. se determinó según el método de punto de obscurecimiento del 
"método oficial Ce 6-25" de A.0.C.S+# y el panto de roblande- 
cimiento ee determinó de acuerde coa el "método Ce 3-25" de -
A.O.C.S# i'

Rn la figura 2# la temperatura# como una función de - 
15. tiempo, se ha representado gráficamente por una cariante del 

procedimiento dado en el ejemplo I.
Al comienzo del primer ciclo# se aplica máa o menos — 

un enfriamiento rápido adicional 4-4* el punto de obscureció— 
miento de referencia seguido de una rápida elevación de la **- 

20. temperatura hasta la temperatura de ciclo superior; <*-
sUbsiguicntmente# sigue una fase de enfriamiento, según 01 - 
proeedimiento descrito en 01 ejemplo I# desde la temperatura 
de oído superior a la temperatura de ciclo inferior (4+**̂ ). 
Bu lugar de enfriarse directamente desde el punto 4 de la Ü — 

25. gura 2 al punto 7, el perfil de la temperatura incluye loe —  
puntos 4'* y 4^#

Se repite el ejemplo I con aceite de girasol, del que 
es ha eliminado la parte residual insaponiflcable y la parte 

30. de los digliceridos, por lo que únicamente toman parte en la



20.

reaocidn loa trigliceridos. 3. tiempo de activación fuá ánipg 
mente de un minuto.
Bjemdo HI

Se repite el procedimiento segdn el ejemplo I, utili- 
5. mando el mismo aceite de girasol, paro la duración total ae ̂  

incrementa a 9 horas, elevando el inimero de ciclos, loa resul 
tados demuestran que es posible alcanzar un contenido de gra­
sa sólida mayor que el conseguido hasta más de 24 horas, sien 
do adn una cantidad de tiempo aceptable. Es evidente la vcnt& 

10. ja de contenido de grasa sólida a aproximadamente temperatu­
ra ambiente (20 a 25**C).
Ejemplo IV

Se repite una vez más el procedimiento segdn el ejem­
plo I, pero ahora se incrementa la durad do total a 12 horas, 

15. elevando el ndmero de dolos* Según resulta evidente a la vig, 
ta de los resultados, gato lleva incluso a un valor deseable 
del contenido de grasa sólida a 30"c.
nasaaJ

Se repite el ejemplo I utilizando como material de —  
20. partida una mezcla de 95% en peso de un aceite de girasol oon 

un elevado contenido de ácido linoleico y $% en peso de una - 
mezcla casualmente estertücada de 70% en peso del mismo aoei, 
te de girasol y 30% de aceite de girasol totalmente endureci­
do! ásto llevó a un incremento del contenido de ácido graso - 

25. saturado mediante 1.35% en poso en el aceite de girasd* la —  
composición de ácido graso de este material de partida fuá:

30. continua en hoja siguiente
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5 12 0.02
0 14 0.07
C 14" 0.01
C 16 5.99
C 16" 0.05
0 17 0.04
0 16" 0.01

0 18 6.33
0 18" 14.98
0 18" 71.48
0 20 0.24
C 18/20" 0.13
C 22 0.65

El punto obscurecimiento de referencia de esta mea 
15. ola de reacción fue t.d°C y la temperatura elegida para los - 

ciclos fuá +9.0̂ C y -4.8̂ 0.
la activación de la intorestcrificación dirigida fud 

30 segundos y la fase preliminar de enfriamiento lardó tú mi­
nutos. SI primer délo tardó 90 segundos y loa cielos sutei*— 

20. guientes alrededor &a 70 minutos. DespSós de 7 horas de inte- 
restcriücación dirigida, se tonaina la reacción mezclando —  
enéticamente la mezcla de reacción con agua de 10̂ 0 queha - 
sido acidificada con HgPOg.

Subsiguienteaonto, - se aSadió una disolución de sosa — 
25. caustica, y ai aceite fUó lavado, secado y limpiado al vapor.

El producto resultante do la iutéesterificaci&a. diri 
gida tuvo una idáitioa composición de ácido graseám&erial de 
partida?

los resultados determinados segdh se ha descrito ca ­
lo. el ejemplo I quedan resumidos en la Tabla A* Tales resultados



indican una grasa que, debido a ea contenido graso e diido, sn 
resistencia a la transpiracidn del aceite y en sabor ea Mi—  
Matemente apropiado para la íabriaacidn de una margarina die 
tdtiea. EeM.be una gama de ácidos grasos poüiasatmrados a ád¡, 

5. dos grasoscatarados de 5.3.

<ód+

Contenido de grasa cálida (% en pew}
Tcĉ gr̂ tara Bj. 1 Oomparacidn Ej. 11 Ej.m Bj.IV Bj.V

5 7.5 7.7 ese 8.9 7*8 13.2
10 6.7 6.5 6.7 7.4 6.7 11.3
15 6.5 4.3 6.6 6.9 6.5 - 9.4
20 5.1 3.8 5.1 6.5 6.7 8.5
25 3.9  ̂3*5 4.0 5.5 3.7 /7*1
30 3*1 2*4 3.8 4*7 3*3 8.1
35 1.4 2.5 1.8 3*1 3*5 4.4
40 0*4 2.1 1.0 2.1 2.8 2.7
45 0.0 e#. 0.7 1.5 2.0  ̂!̂ 2

Bj* 1 Oaaparaoida sj. n  Ej.ni Bj.IV B&y

Punto de.fuai&r (°C) 33^ ese 34.1 34.5 34.1 32*5
Ponto deobBcureci- miento (̂ C) 25.5 18.5 26.5 27*0 25.6

25. B^SSL,n..X.m
Ei prooediaimto seg&r el ejemplo I se aplica a acei­

te de azafrán refinado con la siguiente occtpoaicidn de ácido 
g r a s o #  .

oonMnaa en hoja sigaiente ..y..*30.
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0 12 0.10 0 18 2.78
C 14 0.01 C 18" 16.75
0 14" 0.01 0 18" 70.99
o 16 7.03 e 20 0.45
0 16" 0,11 C 1872CT 1.15
9 17 0.04 0 22 0.33
9 16' 0.02 C 22* 0.12

E3. punto de obscurecimiento después de la aotivacidn 
fue -6.5̂ C. Esta panto do obacurecimi.cnto fus utilizado como 

10. temperatura de referencia da los cid,os da temperatura, la —  
temperatura superior elegida fuá +5̂ 0 y la temperatura infe­
rior fue -9̂*0. Despuás da la int erestcrifl cacián causal.d^- 
punto de obscurecimiento fuá -4**C. -* -

Durante cada ciclo, el enfriamiento de la tetaperg&aea 
15. de ciclo superior a la temperatura do ciclo inferior fUe mUy 

rápido, a saber, 2°C por segundo y do este modo tomó tínicamai 
to ? segundos, Da fase de calentamiento total del segundo ci­
clo y de los subsiguientes fuá de 55 minutos. De otro modo,— 
los ciclas sitiaran el perfil, sería se da en la figura I. 

20. Despuás de 6 boros, se toad una muestra de la meada de rena­
cida (Ejemplo 71) y despuás de 12 horas se ternRad la Ínteres 
teriücacidh* Despuás de 6 horas, así come despuás de 12 ho­
ras, quedá virtuaLaente sin cambios la composicián de ácido — 
graso del producto refinado, loe resultados obtenidos han si* 

25. do resumidos en la Tabla B.

continua en hoja siguiente .*./***



Temperatura, **C
Contenido de grasa sálica (% en peso)

Ej. VI Bj; VII
10 4¿0 5.2
15* 4¿1 5¿1
20 2.5 3.5
25 2.5 4.7
30 3.7 3.3
35 0.3 1.4
40 1.7 0.2
45 0.0 0.4

Punto de fusión 18.0 28.^
Ponto de obscurecimiento 15.5 20.7
Biemnlo VIII

El procedimiento a agón el ejemplo I se aplica ahora a 
un aceite de maíz refinado con un elevado valor de yodo y la 
siguiente composición de ácido graso:
0 12 0.03 0,18  ̂2. 03
0 14 0.01 o 18" 25.7$
o 14- 0.01 0 18' 58.84
0 16 10.97 0 20 0.48
0 16- 0 .16 0 18/20" 1.40*
0 16" 0.03
C 17 0.0? 0 22 0.15

la cantidad da catalizador fuá 0,3% on peso con rala- 
oî i al aceite y la composición de catalizador fue 60% en pe­
so de potasio y 40% en peso de sodio*

El perfil de la temperatura del ejemplo VII se repre­
senta en la figura 3# Después de la activación el punto de ote



curcciniento fué Re -1.8̂ 8. se eligid le temperatura Re ciclo 
superior a +10°C y le temperatura Re cicle inferior a -5̂ C. - 
SI periodo preliminar de enfriamiento tasa 8 minutos. El en—  
Criamiento corto y rápido desde la temperatura de cicle snpe- 

5* rior a la temperatura de cicle .inferior, sogán representado - 
en la figura 3 por 4-7 o 12*43* tarda 7 segundos a una propor 
ción de- 2̂ 8 por segundo. El primer ciclo comienza inmediata­
mente después de que el enfriamiento baja a la temperatura de 
cielo superior y para las partículas grasas individuales taâ* 

10# da aproximadamente 50 segundos* La transferencia por bombeo — 
desde el primer al segundo recipiente de reacción toma airada 
dor de 8 minutos. La fase de calentamiento total desde el-'ptm, 
to de obscurecimiento# segdn obtenido después de la activ̂ .̂- 
ción* toma aproximadamente 70 minutos* excepto para el primer 

15. ciclo. El punto de obscurecimiento después de la interesteri- 
ficación casual* segdh observado en el mismo aceite de maía& 
fue O.cñp.

La activación temó 38 segundos# y el procedimiento 9— 
ccmpletc de interccterificaciÓn# comprendiendo 1 ciclo corte 

20. y 5 largos* tomó 6 horas. Loa resultados obtenidos han sido - 
resumidos en la Tabla O dada a continuación. Después de que — 
la grasa así obtenida hubo sido refinada* faé aminentemente - 
apropiada corno el éhico componente graso de una margarina la 
cual* después de la cristalización* so- caractericé por una —  

25* tvanspiiación insigoifieante de aceite* después de un almace­
namiento prolongado a 25**C.

La Tabla C muestra también los resultados obtenidos - 
en un experimento comparativo que no utiliza el procedimiento 
seĝ 3t la presente invención. En este experimente* se enfrié - 

30* despacio el mismo aceite de maíz a una proporción de !.5**C a

25,*



-5**C? y ae mantuvo a durante 20 minutos y a# calentó a ̂  
1̂ 0. a oaya temperatura se mantuvo el aceite durante 1 hora! 
ente cielo ee repitió aerante mée de 6 horas#

EL procedimiento aegdh el ejemplo VH produjo na aced̂ 
y# te interasteriftoade dirigido ccm. la misma composición do ácĝ 

do graso que antee de en Ínteres tarificación#
n a s A n

26*

Se repite el procedimiento sagdn el ejempOLc VHI con
un aceite de maíz de bajo valor de yodo oon la aigalente cota-

10. posición de áoido graso!
0 12 0.05 0 1#* 35.99
C 14 0.01 0 18" 4&45
0 16 12.84 0 20 o4 o
0 16* 0.19 0 18*72̂ i*28

15. 0 17 0.06 0 2CT iiMm 0.06
o 16* 0.04 0 22 0̂ 11
c 18 2.26

Xas temperaturas de dolo supedare inferí wiaeron 12̂ 0 
y -2̂ 0 reBpectivacente.EL perica de activación Ate ta&aa&̂ El 

20# panto de obscurecimiento ine despaég déla activación y
despuóe de la interesteriilcacióh. censal de una maestra ddLainao 
aceite' da maíz +1.3̂ 0. lainteresteri&cacióh ae terminó despeé! 
de 6 haraa*Loa resaltados obtenidos han sido resa#doaenla MHa 
C* la grasa así obtenida podo ser utilizada como el ónice cog 

25+ ponente graso de una margarina y no transpiró aceite deapaás 
de un prolongado almacenamiento a 25**C*
M em nlo 1

Se repite el procedimiento ssgdh el ejemplo VIH ati- 
lizando el mismo aceite de maiz con un elevado valor de yodô  

30. con la diferencia de que se aRadiá el 0.5% de los cáBstalea ̂



antes de- la palmera fase de. enfriamiento rápido; estos crista 
les consisten principalmente en una mezcla de cristales SSU y 
S'HS, segbi obtenidos durante la interestcrificación dirigida, 
como se ha descrito en el ejemplo IX. La peacetáa se terminó 

5*. tambión daspuós de 6 horas* Los resaltados so han resumido en 
la !Bat&a C* 3L producto final fbe eminentemente apropiado coso 
ol ánico componente graso de la margarina y se caracterizó — - 
por la falta de transpiración de aceite Raspuda de 8 semanas 
de almacenamiento a 35̂ 0*

10. El inorémentc de los ácidos grasos saturados como re­
soltado da la simiente está aparentemente dentro de los lími­
tes dol error analítico standar de los análisis de ácido gp&- 
so. -t ^

ájemele H
15. Se repite el procedimiento segdh el e jtmplc VIII con

el mismo aceite de maiz, con un elevado valor de yodo, pero - 
la primera fase- de enfriamiento rápido se ejecuta en 30 aegun 
dos, es decir, a una proporción de 0.5̂ 3 por segundo, Bien—  
friamiento en la segunda fiase se Ilesa a cabo en 8 minutos y 

20* en enfriamiento en los ciclos subsiguientes en 3 minutos, $a 
decir, a una proporción de enfriamiento de 5**C por minuto* El 
tiempo total de calentamiento del segundo ciclo íUe 2*5 minu­
tos y de cada uno de los cidos subsiguientes de 90 minutos. 
JEL perfil de temperatura de este procedimiento se ha indicado 

25* en la figura 4*
El producto final tuvo un contenido graso sólido que 

ora todavía aceptable, poro menos favorable que el obtenido - 
segdn los procedimientos de los ejemplos anteriores*.

27*

30* continua en hoja siguiente y * .



25.

TABLA C
Contenido do grasa sólida (% en peso)

Temperatura Bj.VIll Comparación Bj.IX Bj. X Sj.XI

0 13*1 8.9 13*9 14*8 11*8
5. 12*9 6.1 12.2 13.1 9.3
10 10*3 3*5 9*9 11.2 7*5
13* 8.9 2.6 8.2 9*0 5.7
20 7.2 1.6 6.4 8.0 5.1
25 6.4 1.9 4*9 5*9 4*2
30 4.8 3.2 4*1 9*2 3.5
35 3.7 1.7 2.5 4*1
40 2.2 1*5 ^ 0.7 1.2 t*o

Punto de Ai- aión ̂ 0 <32.5 10 33.5 34.3 31.5
Rmtc de obe oureoimiento 4.8

..
oc 21.5 27*5 25*5 21.5

Ejemplo XII
Uba cantidad de 70 litros del mismo aceite de mais, — 

20. segón descrito en el ejemplo VIH, quedó sujeta a una intapes 
tarificación dirigida en los recipientes de reacción de 100 - 
litros de capacidad, exaetaaente como en el ejemplo VIH# ese* 
cepto para el equipo de enfriamiento. Rara el enfriamiento se 
utilisÓ un cambiador tÓrmioo raspado del tipo oomdnmente uti^ 

25* Hado en la producción de margarina* La proporción de enfria—  
miento y su duración se eligió come en el ejemplo 7111, como 
lo fueren los otros elementos del procedimiento, se conf socio 
nó una margarina de la manera usual a partir de 20 kg de la - 
grasa así obtenida, 82% de grasa y 18% de agua. A continuación 

30. se dan sus propiedades!



29*

5*

1) Valoras de dilatación:
5**C 220 (mm̂ /25 g)
10̂ 0 210
20̂ 0 155
25**C 120
30̂ C 100
35°C 45

2) Contenido As ácidos grasos esenciales: 58.$%% en peso en -*
la fase de grasa.

10. Contenido de ácidos grasos saturados: 13.76% en peso en la
fase de grasa.

3) Valores de dureza (sogáa determinado de acuerdo con el'-mó*
todo de WA1CHTCM, J.A.0.c,3. ̂ 6, 345-8 1959):

5̂ 9 195
10**C 170
15̂ 0 150
20̂ 9 105
25̂ 9 80

los valores son similares a los valores de dureza - — 
20* usual de las margarinas dietéticas comerciales que contienen 

10% de grasa totalmente saturada o incluso sobrepasan estos <* 
valores.
Eiemnlo XIII

Bn los recipientes de reacción de 100 1 de capacidad. 
25* se sometió una cantidad do 70 1 a una Ínterestorifioaolón di­

rigida. segdn el procedimiento del ejemplo III utilizando una 
temperatura inferior de acuerdo con el ejemplo XII, pero por 
otra parte la proporción de enfriamiento y la duración de en­
friamiento aegdn el ejemplo III, del que se han derivado tam- 

30. bián los oloaontos del otro procedimiento,



Se hizo una margarina que contenía 82% de grasa y 18%

30,

de agua de manera similar al ejemplo XII, utilizando 20 kg de 
este aceite de girasol directamente interesterifi oado.

Ies propiedades son!
5. 1) Valores de dilatación a!

Ŝ C 185 (mm̂ /25 g)
10**c 172
20̂ 0 105
25°0 87

10. 30°0 65
35̂ 0 28

2) Contenido de ácidos grasos esenciales! 61.56% en peso en la
fase de grasa.

3) Valorea de dureza (eegán determinado de acuerdo con el mó-
15. todo de Walg&ton, J.A.0,0,3. ̂  345-8, 1959)!

5̂ 0 136
io"c 100
15̂ 0 87
20̂ 0 63

20. 25̂ C 49
Sometiendo la mazóla de reacción alternativamente a — 

calentamiento y enfriamiento, el punto de obe merecimiento, el 
punto de fusión y el contenido de grasa sólida se incrementan, 
come ya ea conocido. Sin embargo, el problema es que loe pro- 

25, duotos mencionados inioialmanta tienen un bajo contenido de - 
ácidos grasos saturados, incluso si están algo enriquecido*! 
en la práctica, este oontanido no es mayor que 9,5 a 16%, Ade 
más, estos ácidos grasos saturados están, en el caso de acei­
tes naturales, distribuidos de tal manera que no favorecen la 

30, formación de ninguna consietenoia en la preparación, donde %



to es aconsejable. De hecho, los ácidos grasos saturados oca** 
rren principalmente en triglieeridos mono-saturados. Su eleva 
do contenido de ácido linoleico, por otra parte, hace a estos 
productos altamente apropiados para el procedimiento según la 

5. invenoi&i, dando el último fin de obtención de margarinas que 
son ricas en ácido linoleico.

la activación del catalizador a baja temperatura en - 
combinación con el enfriamiento rápido y corto permite un - - 
gran ahorro de tiempo en la interesterifieación, a pesar del 

10. hecho de que él progreso se muestra al principio en compara­
ción con los procedimientos que emplean una temperatura de a& 
tivación más elevada, y de este modo, una rápida interosteri- 
floación causal. Dos factores mencionados permiten una consi­
derable disminución del tiempo de calentamiento para eadu d- 

15. cío, con el resultado de que despuóa de una duración total de 
la intereatorificación dirigid̂ , que es considerablemente más 
corta, se obtiene un producto final que exhibe propiedades —  
aún no igualadas y ello a partir de aceites liquides ricos en 
ácido linoleico o aoeites líquidos que han sido ligeramente - 

20. enriquecidos con grasa sólida*
El procedimiento según la invención tiene como re­

sultado un enorme ahorro de tiempo y una menor demanda de fri 
goríflcos. En muchos casos, se obtiene una mejor consistencia 
que la que es posible con los procedimientos consumidores de 

25. tiempo ya conocidos. En ía mayoría de los casos, el procedi­
miento llevó a una marcada disminución en la transpiración de 
aceite a temperatura ambiente que es muy difícil de realizar 
si los aceites mencionadÓs son utilizados como mateüal de —  
partida.

30* Esta invención no queda en modo alguno limitada a les

31*



métodos de ejecución descritos anteriormente y dentro de loa 
amplios términos de la descripción pueden introducirse mu- —  
chas modificaciones por ejemplo en relación con la compoai- ** 
ción de los aceites, su naturaleza, el tipo de enriqueoimien- 

5# to de grasa y las temperaturas usadas# 3c particular, la aeti 
vaoión no requiere, necesariamente, tenor lugar en la canti­
dad total de aceite o mezcla de aceite. Cha parte puede ser <* 
activada y mezclada con el resto.

Las realizaciones de la invención en la que se reivigi 
10. dica una propiedad o privilegio exclusivo, se definen de la - 

manera siguiente.
N O T A

La Patente de invención, que se solioita por veinte - 
años, para España, de acuerdo con la vigente Legislación, de 

15. berá recaer sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA INTESBSTmiEICACUN 
DIRIGIDA DE UN ACEITE TRIGUOERIDO 0 MEZCLA DE ACEITE", con - 
prioridad de la solicitud de Patente en Bélgica na 870.431 de 
fecha 14 de setiembre de 1973, aegán las características osen 
cíales de las siguientes: — ................ <.^

20.

32#

25.

30.



R E I V I N D I C A C I O N E S  
1*- Procedimiento para la interesteriftoaoión dirigid 

de un aceite triálicorido o mésela de aceite tyte comprende!
- la adición de un. catalizador de jntáresterificación? que es 

5* activo a temperaturas por debajo de 50°C, a# per lo manos?
una parte del aceite o mésala de aceite a una temperatura - 
por debajo de $0?C

- la activación de este catalizador por debajo de esta tempe­
ratura

10* - someter la cantidad total de aceite o mezcla de aceite a? <* 
por le menos? dos fases de enfriamiento subsiguientes sepa­
radas por una fase de calentamiento? con lo que durante el 
enfriamiento la temperatura baja? desde por enoima del pun­
to de obscurecimiento? aegdn alcanzado doapuóo de la aeüv& 

15* eión, (el denominado punto do obscurecimiento de referenciâ  
a unos cuentos grados por debajo do este punto de obscure­
cimiento,

en el que al aceite o la mezcla de aceite se baja en tempera­
tura a partir do la temperatura de activación del catalizador 

SO* que está por debajo de 50̂ 0 sin exceder nunca 50**C a una tem­
peratura que está como máximo 42**C por debajo de la temperatu 
ra final alcanzada despuós de la activación? primero de todo 
durante una fase preliminar de enfriamiento? con lo cual se - 
enfría a una proporción de 5**C por segundo a 1**d por minuto? 

25* despuós de lo cual se alcanza la temperatura de ciclo supe- - 
rior elegida, bombeándose despuós el aceite o la mezcla de —  
aceite a trayós de un cambiador tórmico en el que se enfría el 
aceite o la mezcla de aceite a una proporción de 5**C por según 
do a 5̂ 0 por minuto? y oon un tiempo de residencia en el cam- 

30. biador tórmico que no excede de 4 minutos hasta que se alean-
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za la temperatura de ciclo inferior que está por debajo del - 
punto de obscurecimiento de referencia, permitiendo deepuáe - 
elevarse la temperatura hasta que se alcanza de nuevo este —  
punto de obscurecimiento de referencia# con lo que la dura- - 

5. ción total del primer ciclo (que se inicia cuando se alcanza 
la temperatura de cidc superior y cuando se alcanza de nuevo 
el punto de obscurecimiento de referencia) es inferior a 20 - 
minutos# este primer ciclo es seguido deepuós por# al menos, 
tres ciclos subsiguientes# a saber, un segundo ciclo y auhAi- 

10# guiantes# comprendiendo cada ciclo subsiguiente una elevación 
de la temperatura parcialmente como resultado del abastecí** - 
miente externo de calor desde el punto de obscurecimiento de 
referencia a unos cuantos grados por encima de 41# y un maat& 
¡oimiento posiblemente variable de esta temperatura# y una día 

15. minución rápida subsiguiente de la temperatura por debajo del 
punto de obscurecimiento de referencia# y una elevación de la 
temperatura hasta que se alcanza de nuevo el punto de obscure 
cimiento de referencia# con lo que el segundo ciclo y loe sn& 
siguientes toman 120 minutos o menos, y con lo que el enfria- 

20. miento del segundo ciclo y de los subsiguientes se lleva a o& 
be mediante el bombeo del aceite o la mezcla de aceite a tra­
vos de un cambiador tánaico# en el que el aceite es bajado en 
temperatura a una proporoión entre 5̂ 0 por segundo y 5**C per 
minuto# Con un tiempo de residencia en el cambiador tánaico - 

25. inferior a 4 minutos.
2.- Procedimiento para la Ínter escarificación dirigi­

da de un aceite triglioarido o mezcla de aóeite# segtin la rê  
vindicación anterior, en el que la duración combinada de la - 
fase de calentamiento y el mantenimiento de la temperatura de 

30. cido superior del segundo ciclo y de les subsiguientes toma
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meaos de 6 O minutos.
3. - Procedimiento para la interesterifioaoidn dirigí— 

da de un aceite trigliocrido o mezcla de aceite, segdn una de 
las reivindicaciones anteriores, en el que la duración total

5. del procedimiento de interesterificación dirigida es inferior 
a 13 horas#

4. - procedimiento para la intorosteriilcación dirigid 
da de un aceite trî Licerido o mezcla de aceite, segdn cual­
quiera de las reivindicaciones anteriores, en el que se aHade

10. el catalizador a una temperatura por debajo de 42̂ 0.
5. - Procedimiento para la interesteriíloaoión dirigi­

da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segdn CKEl-̂- 
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el cat& 
lizador es activado a la temperatura a la que se aHade al — -

15. aceito o la mezcla de aceite.
6. - Procedimiento para la interesterificacián dirigi­

da 6& áa aceite trigüeerido o mezcla de aceite, segdh cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la alea 
cián de sodio/potasio es utilizada o orno catalizador de intê -

30. roaterifSLcaoión. -
7. — Procedimiento para la interesterificación dirigi­

da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segón cual­
quiera de las reivindicaciones anteriores, en el que la acti­
vación del catalizador tema menos de 5 minutos.

25. 8.- Procedimiento para la intereateriücación dirigi­
da de un aoeite trigLicerido o mezcla de aceite, segt&i cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que en adi­
ción al primer ciclo se realiza un mísero de ciclos subsi- —  
guiantes, entre 2 y 6 en total.

30. 9.- Procedimiento para la interestorifloación dirigí-
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da da un aceite triglioerido o mezcla de aceite, segdh cual­
quiera de las reivindicaciones preoedactes, en él que el tlem 
pe de residencia per término medio en el cambiador térmico du 
yante el enfriamiento ee entre 2 segundos y 4 minutos.

5. 10,-* Procedimiento para la interesterificaoión dirigí
da de un aceite txiglicerido o mezcla de aceite, sagón cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el tiaa 
pe de residencia por término medio en el cambiador térmico, - 
durante el enfriamiento, ea inferior a 120 segundos para cada 

10. ciclo, excepto para el primero.
11. ** Procedimiento para la interesterificaoldn dirigí 

da de un aceite trlgLioerlAo o mezcla de aceite, segdn cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que la ex­
tensión de enfriamiento durante la fase preliminar & enfriá­

is. miento es, por lo menos, 29**C por debajo de la temperatura; fi
nal alcanzada después de la activación,

12. - Procedimiento para la intares tarificación dirigí 
da de un aceite trlglioerido o mezcla de aceite, segón cual­
quiera de las reivindicaciones procedentes, en el que el ace&

20. te o la mezcla de aceite se mantiene a temperatura elevada du 
yante un cierto periodo de tiempo en el curso da la fase de *+ 
calentamiento del segundo ciclo y de los subsiguientes.

13. * Procedimiento para la interesterificaoi ón dirigí 
da de un aceite triglioerido o mezcla de aceite, segdh cual—

25. quiera de las reivindicaciones precedentes, en d  que el ca­
lentamiento en el segundo oído y en loe subsiguientes es - - 
exacto a la temperatura de oiolo superior#

Í4.- Procedimiento para la interesterificaoi ón dirigí 
da de un aceite trigLicerido o meada de aceite, eegóh cual—  

30. quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que el en—
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frlamiento en ol segundo dolo y en los subsiguientes, es - - 
exacto a la temperatura de cjÓLo inferior#

15#-̂ Proeedimiante para la interesteriíicaoion diri^ 
da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segdn cual—  

5. quiera de las reivindioacionos procedentes, en el que la dura 
sida total del segundo cielo es inferior a 25 minutos#

16.- Procedimiento para la Ínteresteüiicaoidn dirigí 
da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segdn cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el (pe d  pri- 

10. mor ciclo toma un periodo de tiempo situado entre 1 y 20 minu 
tos.

17#— Procedimiento para la interssteriftca&áa dirigí, 
da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, segdn cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, en el que los cris 

15# tales consisten en una fracción sólida derivada de una previa 
intoresteriíicación dirigida de aceites líquidos o do una oez 
cía casualmente intereoteriiicada de un aceite líquido y gra­
sa totalmente endurecida#

13#- Procedimiento para la intoresteriíicación dirigí 
20# da de un aceite trlglicerido o mezcla de aceite, segdn cual­

quiera. de las reivindicaciones precedentes, en el que d  aoei 
te o la mezcla do aceite es enriquecido antes de la activa­
ción con una grasa que es relativamente rica en ácidos grasos 
saturados o una mezcla de reacción casualmente interesteriíl- 

25# cada resultante de una grasa totalmente endurecida y de un —  
aceite#

#*- Procedimiento pera la interesteriücaoión dirigí 
da de un aceite triglicerido o mezcla de aceite, oegán cual­
quiera do las reivindicaciones precedantos, en el que, como - 

30# material do partida, so usa un aceite dol grupo de aceites —
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formado por aceite de maiz* aceite de girasol y aceite de aẑ  
Afán o por la meada de loe miamos.

20,* "PROCEDIMIENTO PARA LA XNTERESTEMFIOACION DIRI­
GIDA DE DN ACEITE TRICHOERIDO O MEZCLA DE ACEITE".

9.

10.

Segdn queda eustaacialmenta descrito en la presente - 
Memoria, que coasta de treinta y ocho hojas escritas a máqui­
na por una sola cara y acompasada de dibujos.
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