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Prologo.

tantes progresos en la Quimica de las materias grasas, y

nuevos procedimientos permiten profundizar cada vez mds
el estudio de los procesos industriales, con lo cual se han consegui-
do notables perfeccionamientes en la industria.

e N LOS ULTIMOS AROS se han realizado impor-

El aceile de lincza ha presentado hasta ahora dificultades en
su hidrogenizacién, debido a que las gomas y resinas engloban el
catalizador no dejandolo actuar. Esto hace que su hidrogenizacién
sea dilicil e incosteabile.

Encauzada en este asunto por el Sr. Ing. Antonio Flores A,
y gracias a la colaboracién del senor Ingeniero José Maria Scinz
Aldrete, quien puso a mi disposicidn el Laboratorio de Aceites, Gra-
sas y Derivades, S. A, inicié un breve estudio sobre la precipita-
cién de gomas y resinas del aceite de linaza.

Pretencién fuera de mi parte hablar de una verdadera expe-
riencia personal sobre este asunto, ya que mis conocimientos no
son muy extensos. Sin embargo, no escatimé esfuerzo para presen-
tar lo mejor posible este trabajo.

Hago constar mi agradecimiento al senor Ingeniero Alberto
Lancaster Jones, Lirector de la Facultad de Ciencias Quimicas, por

su valiosa cooperacién.

MATILDE GONZALEZ CASTANEDA.



Generalidades de la Sustancia Grasa

pos de consistencia untuosa al tacto. biscosas, inflamables,
fluidos o sdélidos, mas o menos coloreados.
Comercialmente, de los anteriores cuerpos, al que a la tempe-
ratura ordinaria es liquido, se le llama aceite; y grasa. manteca o
sebo, al que es sdlido.

S E DA EL NOMBRE de materias grasas a clertos cuer-

Las sustancias grasas estdn sumamente extendidas en los
reinos vegetal y animal, clasilicdndose segin su procedencia en
grasas animales y vegetales: se dilerencian en que el alcohol po-
livalente contenido en los vegetales es la fitosterina, y la colesteri-
na en los de origen animal.

Por medio del microscopio se pueden observar las diferen-
tes formas de cristalizacién de estos alcoholes cuya {érmula es
C::HmO-

La colesterina se presenta en forma de l&minas; en cambio la
fitosterina en agujas formando grupos compactos.

Atendicndo a la propiedad que tienen de absorber o no el oxi-
geno del aire, se dice que los aceites son secantes, no secantes y
semisecantos.

El aceito do linaza, objeto particular de mi estudio, se cla-
sifica entre los llamados accites secantes tipos: es decir, entre los
que por exposicién al aire a temporatura ordinaria se solidifican,
dando lugar a materias eldsticas, claras, amarillentas o parduzcas.
La propiedad de ser secantos se debe a la existencia de glicéridos
Y dcidos no saturades, en calidad de componentes de su molécula.
La linoleina, componente del aceite de linaza oxidada. constituye
un producto sélido con mayor proporcién de oxigeno, llamado lino-
xina.
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Las grasas, tanto liquidas como sblidas, son compuestos de
la glicerina con los dcidos grasos.

Los &cidos palmitico (exodecanoico), este@rico (octodecanoi-
co) y oleico (octodequenoico) se combinan cen la glicerina, dando
los triesteres llamados palmitina, estearina y trioleina.

lo.) PALMITINA

C,.—H,;—C00—CH,
C,.—H;—C00—CH
C,.—H,,—C00-—CH,
(Triexa-decano-ato de propanotriol).

20.) ESTEARINA

C,.—H,—C00—CH,
C,.—H,~C00—CH
C,.—H,;—C00—CH,
(Triocto-decano-ato de propanotriel).

30.) CLEINA

C,;~H,,—C00—~CH.
C,;—H,;,—C00—CH
C,;—H,,—C00—CH.,
(Triocto-dequencato de propanotriol).

Teoricamente pueden existir no solamente los triglicéridos. si-
no también los monoglicéridos y diglicéridos; pero en la practica
sélo se obtienen los triglicéridos de un dacido y los triglicéridos mix-

tos: el tnico diglicérido que existe, la drucina, se encuentra en los
nabos.

Los aceites que conlienen aceites de los é&cidos oleico, parmi-
tico y estedrico, tiocnen la propiedad de saponificarse en presencia
de dlcalis, resultando un total desdoblamiunto en glicerina, y écido
en forma de las respectivas sales solubles que son los jabones. La
glicerina es muy valicse en el comercio.
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En las sustancias grasas se encuentran también, aunque en
muy pequeflas cantidades, alcoholes superiores, sobre todo de la
serie ciclica. Otro tanto puede decirse de algunas fosi&tidas, cuer-
pos coloreados de la serie aciclica, que pueden ser solubles e in-
solubles en vapor de agua, constituyendo esto los indices de Ri-
chest y Palenski.

La odorizacién de los aceites crece en razdn directa de su
ranciedad.

ANALISIS DE LA SUSTANCIA GRASA

Los datos que se obtienen al hacer el andlisis de un cceite,
nos permiten saber la pureza y las propiedades del mismo. .

Los andlisis expuestos a continuaciédn, son los tinicos que me
fueron necesarios:

INDICE DE YODO: El coeficiente de yodo es el indice identifi-
cador por excelencia de un aceite. Con ¢l podemos determinar con
seguridad si un aceite est& puro o adulterado con otros.

El indice de yodo expresa los gramos de yodo que 100 gra-
mos de aceite absorben, o sea, el tanto poi ciento de yodo nece-
sario para saturar un aceite.

El método que aplico es el de Hanus, por ser el recomenda-
do para aquellos aceites que tienen. como el de lmazcx, un coefi-
ciente de yodo elevado.

REACTIVOS NECESARIOS:

1) Solucién de monobromuro do yodo en dcido acético gla-
cial. : ‘
(Por no encontrarse esta sal en el comercio, preparé la so-
lucién de la siguiente manera: disolvi 13.2 grs.de yodo en 1000 de
acético glaciél, calenté hasta completa disolucién, dejé eniriar y en
una porcién determiné el yodo, para agregar la cantidad de bro-
mo equivaiente).

10 de sol. de yodo necesitaron 16.3 de sol. O.IN de tiosulfato
sédico F-.9047-14.75 cantidad exactamente gastada.
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14.95 X 0.012692 (equivalente O IN del yodo) 18 82.

La férm. del monobromuro de yodo es Brl 1179 grs. de Br
por cada 10 centimetros de sol. de yodo.

Valoracién de la solucién de Hanus. En un frasco completa-
mente limpio y seco se ponen 30 centimetros de la solucién
de Hanus, se anade cloroforme, se tapa con un tapdén de cor-
cho y se agita durante 15 minutos; se titula con solucién va-
lorada de tiosuliato sédico. Cuando el liquido se vuelve cla-
ro. se pone como indicador un centimetro cubico de sol. acuo-
sa de almidén: se sigue la titulacién hasta decoloracién.

2) Solucién de IK al 10%.
3) Solucién O IN de tiosulfato sédico.

Se disuelven 25 grs. de tiosulfato sédico en un litro de agua:
se valora ésta solucién con una de dicromato potasico O IN
previamente preparada.

4) Reactico de almidén (Indicador.)

PRACTICA DE LA OPERACION

Se pesan 0 2 grs. de aceite: se disuclven en cloroformo: lue-
go se aiiaden, desde una burcta, 25 c.c. de solucién de Hanus: la
mezcla se deja 15 minutes, manteniends cerrado el frasco donde se
opera. Luego ge anaden 15 c.c. de la solucién de IK y 50 c.c. de
agua. El tiosulfato 0 1| so anade desdo una bureta, hosia que el
color rojizo de la mezcla casi haya desaparecide. Seo lo adiciona
el reactivo de almidén. tomando la mezcla entonces un color viole-
ta: se siguo anadiendo ticsuliato hasta decoloracidén. Sustituyende
en la siguiente {érmula por sus valores, so obtiono el indico de yodo.

INDICE DE YODO (1 XX F)-S 0.0 263 ~ 100

1 c.c. de solucién Hanus,

F Factor de la solucidn.

S Tiosuliato.

a Coantidad de aceite tornado.

El aceite de linaza tiene indice de yodo comprendido entro
169-196.

—10—
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INDICE DE OXIGENO

Por medio de este indice se determina la mayor o menor fa-
cilidad que los aceites presentan para oxidarse. Por lo que antes di-
je. se dividen en secantes, no secantes y semisecantes. El caso par-
ticular de que cl indice de yodo concuerde con la desecacién que el
aceite experimenta en el aire, proviene de que la propiedad de adi-
cionar halégeno tiene el mismo origen que la de adicionar oxigeno.
El indice de oxigeno puede expresarse por medio del aumento de
peso que experimenta una cantidad de aceite al estar expuesta al
aire durante algun tiempo. El secado de los aceites estd considera-
do como un proceso exiraordinaricmente complicado, que presenta
una {ase puramente quimica de oxidacién, formandose una pelicu-
la de propicdades tipicamente coloidales. Los aceites secantes se
“desecan’” en breve tiempo, de man. ra que a los 2 o 3 dias de ex-
posicién al aire han absorbido una cantidad de oxigeno muy apro-
ximada a la ma«ima.

La primera fase del proceso de desecacién en los aceites cons-
tituidos por el &cido linoléico consiste en la adicién de oxigeno en
los dobles enlaces.

El procedimiento que segui para sacar este {ndice fué el de
pesar una porta-objetos, sobre el cual se extienden después lo més
uniformemente posible unas gotas de aceite. Pesando de nuevo el
porta objetos mdas el aceite, sobre este dato se ve el cumento de pe-
so en el transcurso de horas hasta que se obtenga el mdaximo au-
mento. Este dato se obliene tedricamente, multiplicando el indice de
yodo por 0.126. Dcbe tenerse cuidado de tomar el maximo aumento,
al cabo del cual el peso disminuye debido al escape de sustancias
volatiles.

Mantuve las plaquitas de vidrio fuera del contacto de rayos
solares y a una temperatura do 20° C.

Fué aumentado el peso poco a poco en la proporcién de 14
gramos de oxigeno.

TIEMPO DE SECADO

Se toma una placa de vidrio de 9 x 12 cms. muy limpia, se
dejan caer dos gotas (unos 75 miligramos) del aceite que se ensa-
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ya. se extienden sobre la superficie de la placa formando una ca-
pa uniforme, y se deja la placa en posicién inclinada al abrigo de
los rayos solares a unos 20° C.

Se examina cada 8 horas. El punto de secado se observa de
la siguiente’ manera: poniendo la placa en posicién horizontal, 5=
le pone encima un papel recortade de 2 x 2 cms. un peco encolado
en su parte superior. y se coloca sobre el mismo un cubito de ma-
dera, también de 2 x 2 por 1 de alto, de unos 2 gramos de peso: so-
bre el cubito es pone un peso de 20 gramos, al mismo tiompo que
Se pone en marcha un cronémetro. A los dos minutos se levanta el
cubito con el peso y el papel, se separa o queda adherido a la pla-
ca de vidrio impregnada de aceite.

El examen debe hacerse poniendo en un lugar cada vez di-
ferente de la placa el cubo; se conviene en que la desecacién ha ter-
minundo cuando el papel sigue al cubo al levantarlo, sin que esté
manchado de aceite y sin que on la superficie de la plada impreg-
nada se note variacién. A partir de este momento, si tocames con
el dedo la placa, no se presenta grasienta al tacto y es opaca. El
resultado se indica en horas., (Recuérdese que la temperatura y hu-

medad influyen en el secado: la primera favereciéndelo y la sequn-
da retardéndolo).

OBSERVACIONES

Al cabo de 16 horas.—El papel quedd sobre el aceite.

v w « 40 ., .—El papel 8¢ levanté con ol cubo, dejando
huella en el aceito. b

v w o 96 , .—E! papel se lovants con el cubo, quodcmdo
manchado de aceite.

v w o« 96 . _—El papel se loevanté con el cubo. dejando

intacta la pelicula,
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" Resistencia de la Pelicula Seca

En una placa de vidrio se extienden unas gotas de aceite v
gse dejan secar a la temperatura del ambiente. Para hacer las ob-
servaciones de resistencia se puede valer del siguiente medio:

Se suspende una aguja de fondgrafo a una varilla que., me-
diante algin soporte, se mantenga en sentido vertical a la supetfi-
cie a probar; la aguja debe tocar la superficie del aceite: pero con-
forme se vaya secando el aceite. ird presentando resistencia a que
la aguja penetre, llegando un momento en que la aguja se mmnm-
tenga sobre el aceite. Para saber qué peso es necesario para que
la aguja penetre, se vale de unas monedas de cobre de 2 centa-

vos agujercadas, que se ponen en la varilla que lleva la aguja; las

monedas pueden quedar retenidas por un tope que se adapta a
la varilla.

El peso de las monedas necesarias dara la resistencia de la

pelicula seca.

OBSERVACIONES

Al cabo de las 16 primeras horas la aguja penetra en el acei-
te. Después de 36 horas, penetra también, pero despacio; finalmen-
te en 64 horas, la pelicula, completamente seca, necesita del peso

de una moneda (5.95 grs.).
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Planta de Lino

De las semillas de la planta del lino (Linum Usitatissimum. L.)
se obtiene el aceite de linaza. La planta es conocida desde tiempos
remotos: El Viejo Testamento hace alusiones de ella en distintos
pasajes, entre ellos aquél: "Entonces quitése de la mano su ani-
llo de sellar y lo puso en la mano de José, y le vistié con vestiduras
de lino fino".

Planta econdémica muy valiosa y bien conocida por su impor-
tancia industrial. Las semillas producen gran cantidad de aceite se-
cante, empleado en la labricacién ed bamices y pinturas. Sus ta-
llos contienen fibras blancas. largas y hermosas que la hacen figu-
rar como una de las mds valiosas, a veces aun mdas que la misma
seda, por ser insustituible en muchos casos y porque las telas que
se fabrican con sus fibras no tienen segundo para ser usadas en
las regiones cdlidas.

El lino en México se designa como linaza, tanto la planta co-
mo la semilla: la planta es anual, de la familia de las liliGecens, or
den de las dialipétalas, superovdaricas, clase de las dicotileddneas:
tienen sus flores cinco pétalos, cinco sépalos libres enteros, cinco es-
tambres, caja de cince celdas, algunas veces tres, subdivididas por
un tabique més o menos completo, con otras dos celdas que encie-
rran una semilla.

No obstante la gran cantidad de aplicaciones de esta planta
en América, su cultivo no ha llegado a ocupar el sitio que le corres-
ponde en México. Su cultivo se hace principalmente en la zona Ya-
qui, Son., San Antonio de los Arenales, Chihuahua; Arandas, Jal.:
y en e! Estado de Michoacdan.

El porcentaje de aceite en la semilla varia segun el clima,

suclo donde se cullivan, etc. Generalmente en semillas nacionales
se obtiene de un 28% a 35%.
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CLIMA.—E! mds apropiado es el templado frio (sin que afec-
ten las heladas la época de la floracién). La cosecha obtenida en
invierno es especialmente propia para obtener abundante y buenx
semilla, y la de verano para obtener excelente fibra.
SUELO.—Arenoc-arcilloso, rico en humus y permeable. No se
cultiva en una misma tierra durante dos anos seguidos, sino que
debe establecerse una rotacién conveniente, en la que tome parte
una leguminosa, porque el lino necesita de nitrégeno y sales, co-
mo se comprueba ern el siguiente andalisis de la ceniza de la semilla:

K.0—30.2% Na.0—2.1% Cal—38 1% Mg0—14.3%
Fe.0—1.1% P.0.—40.5% Si0.—1.2% Cl. — 0%

Las propiedades del aceite crudo de linaza dependen en gran
parte, ademds de la procedencia de la semilla, del procedimiento
y cuidados en la extraccién. Frecusntemente hay aceites de mala
calidad, debido a que no se libra convenientemente la semilla de
linaza de otras que durante su cosecha la contaminan, especialmen-
te la mostaza.

PRINCIPALES METODOS PARA LA EXTRACCION DE ACEITE

Primero: Por disolventes voldtiles.

Segundo: Por prensas hidréulicas.

(Operaciones preliminares para cualquier método empleado.:)

(a) Limpieza de la semilla. En la actualidad hay méquinas
especiales para este objeto. Limpian la semilla libréandola de todo
cuerpo extrano. Al mismo tiempo llenan los requisites de la higie-
ne industrial, evitando por medio de un colector de polvos que la at-
mdsfera se sature de éstos, que serian un peligro para el operador.

(b) Molido de la semilla. Esta operacién se lleva a cabo en
molinos constituidos por cilindros estricdos que giran a diferentes
velocidades y en sentide contrario, pudiéndose retirar entre si se-
gun el volimen de la semilla o el grado de finura que se desee en
la molienda. Por medio de esta operacién quedan rotas las células
en las cuales estd contenido el aceite.

METODO DE LOS DISOLVENTES VOLATILES

. Varios son los disolventes voldatiles empleados. Esta manera
de obtencién produce un méximo rendimiento, pero con la desven-
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taja de dar aceites no de muj buena calidad, debido a la gran can-
tidad de materias colorantes que deja el disolvente por evapora-
cién, comunicando gdemds a la pasta un sabor repugnante y. en
algunos cases. hasta propiedades téxicas (S;C). no pudiendo por lo
tanto utilizarse para la alimentacién del ganado, razén por la que
la torta obtenida por éste método se emplea como abono.

ANALISIS DE LA TORTA. OBTENIDO EN EL METODO ANTERIOR

Egua ... .-~ - 102 % Ext.noN. ... ... 37 7%
Proteinas .....- - 42 .40% Fibras .. . - - . 1%
Grasa ..o 38 % Cenizas .. ... .-« - - 6.8%

METODOS DE EXPRESION

Se puede emplear cualquier modelo de prensa hidraulica.
Bctualmente se emplean EXPELLERS que, en realidad, son una
prensa continua. A los expellers entra la semilla molida Y limpia
de las impurezas extranas. De la primera expresién que se dé en
frio, se obtienen aceites de clasc superior: y do la sequnda Y ter-
cera, que se dé ayudada do calor, se obtienen gceites de méas ba-
ja calidad., que se utilizan en la industria peletera, para impermeda-
bilizar telas. y en las {&bricas de jabén en cantidades pequenas.

De la torta que resulta do las expresiones de la semilla, se
cbtiene una pasta propia para \a alimentacién del gamado. Esta
pasta favorece de una manera notablo la suavidad de la piel de
los animales y la finura de!l pelo.

, La cantidad de aceite en la pasta no debe sor mayor de un
11%. ni menos de un 6%.
ANALISIS DE LA TORTA, OBTENIDO EN EL METODO ANTERIOR

Agua ... ocooooiens 11 % Protefnas . . . 33.5%
Grasa . ... 8.6% Ext.no N. . .. ... .. 31 7%
Fibra ........ .- " 8.7% Cenizas . .. . 8.5%

CONSTITUCION DEL ACEITE DE LINAZA

Glicéridos del 4cido isolinoleico . . . 60 70%
v " " linolénico .. . 12%
" " ” “-noléico R 15 ./0

—16—
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Otras substancias . .............. .. .. 1%

Fitosterina . .................... ... ... 0.416%
Fitosterina libre ............... ... ... . 0.197%
Fitosterina combinada ........... . .. 0.218%

México, con semilla nacional, puede producir un aceite cru-
do de linaza, que puede competir con el mejor extranjero.

ACEITE DE LINAZA EXTRANJERO. ACEITE DE LINAZA NACIONAL.

Pérdidas a 100-105°C. 0.2% ... .. ... ... . ... ... 0.093%
Asientos en volumen 2% 0.0098%
EAcidez (oleico) ...... S% 3%
Indice de saponificacién 195-189 ... ............. ... .. .. 191.16%
Indice de iodo (Hanus) , 170-180 . ..... .. ... ... .. .. .. 170

EL ACEITE DE LINAZA EN LA HIDROGENACION

Ea el amplio campo de la quimica, la transformacién de los
aceites liquidos en grasas sélidas por la adicién de hidrégeno ha
sido un importante descubrimineto, pues se ha resuelto el proble-
ma de que las grasas naturales sélidas no cubrian las necesidades
tanto industiriales como de alimentacién.

Dia a dia ha ido en aumento el consumo de las mantecas ve-
getales. Hoy tenemos, como principales aceites destinados a la in-
dustria de la hidrogenacién, ol ajonjoli o sésamo (llamado asi por
contener sesamina, a la que debe sus reacciones colorimétricas que
lo caracterizan, ain en muy pequenas cantidades); el do coco, que
da excelentes resultados en la hidrogenacién: el do algodén, reco-
nocido por la reaccién de Halphen: el de cacahuate, también de
magnificos resultados. Al lado de estos aceites, hoy se ha tratado
de hidrogenc: el aceite de linaza que presenta la dificullad de que
las gomas y r24inas que le acompaiian engloban el catalizador, im-
pidiéndole su accién. En una hidrogenacién de aceite de linaza, sin
precipit:r las gomas y resinas, se cargé el convertidor con aceite
refinado y blanqueado. (En una hidrogenacién normal, el tiempo ne-
cesario para elevar do 180* C. a 235¢ C. por el calor desprendido
por la misma reacciéa exotérmica. es de 3 a 4 horas como méaximo).
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En esta prueba la temperatura subié ayudada por vapor sobreca-
lentado, en 10 horas, a 230° C. Terminada la hidrogenacién, se en-
contré que el punto de fusién del aceite hidrogenado era de 55¢ C.

Se hizo la prueba de laboratorio, de la actividad del catali-
zador usado en la prueba, encontréndose completamente inservible,
“lo que industrialmente se llama un CATALIZADOR ENVENENADO
o MUERTO". Se considera un catalizador en tales condiciones cuan-
do hay una disminucidn en su actividad catalitica o se anula com-
pletamente.

Como ya no se puede usar para subsecuentes hidrogenacio-
nes, el costo de la hidrogenacién del aceite en estas condiciones es
muy alto y por lo tanto incosteable.

Se ha tratado de solucionar esta dificultad precipitando las
gomas y resinas que los americamos laman “sliming out” (desen-
lame).

Antes de la actual contienda, habla en el mercado un aceite
de linaza de origen curopeo, al que purificaba dejéndolo enve-
jecer durante muchos anos. En ese lapso de tiempo ocurria la pre-
cipitacién de las gomeces y resinas contenidas en él, que se separa-
ban por decantacidn; filtrando después, se obtenfa un aceite com-
pletamente transpareate. que podia ser usado on la industria de
pinturas por tener un indice de yodo mayor que el de los aceites
crudos y, por lo tanto, una mayor secantividad. El aceite. méas tarde.
era refinado y blancueado para obtenerlo de mejor calidad.

Hoy se reconmiendan dos métodos para la precipitacién, ex-
puestos a continuacién:

(a) Cargar lc cantidad de linaza que so quiere tratar en una
paila refinadora, calentar 55¢ C.; ir agregando 10% de agua pul-
verizada fria. y agitar durante 30 minutos: cortar la agitacién y de-
jar en reposo 8 a 12 horas; dronar ol agua y borras, hasta llegar al
aceite. Esto puede ya asi pasar al proceso de neutralizacién.

(b) El segundo método consiste en calantar ¢l acoeite a 43° C.,
agregando solucién salina al 20% atomizada: este método es mdas
costoso que el anterior. El tiempo de reposo es el mismo, de 8 a 12
horas; después se hace la neutralizacién con sosa.
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Se efectuaron pruebas en el laboratorio usemdo los dos méto-
dos anteriores. resultando mermas de 2 a 3%. las cuales son suma-
mente altas.

Hoy se abre a la investigacién un nuevo método, econémico,
para la precipitacién de gomas y resinas. Consiste en provocar una
coagulacién de ellas agregando décido clorhidrico y dejando en re-
poso 12 horas; las gomas y resinas quedan precipitadas en el fon-
do: se lava el aceite para separar el écido que queda.

Para deducir el porcentaje de écido y la temperatura a que
se debe operar, hice diferentes pruebas con resultados geu a con-
tinuacién expongo:

Gramos de aceito. Concentracién % Temperatura. Agua., Resinas en
do dcido. voliimon.
50 .o 12, 5 ...45.... .3... ..01....
50 . L2, ... 5 ...50.... 3. ..0.1.....
50 .. 12........ 5 ..80....25. ..07. ...
50 il L.L2.... ... 7 ...45....8... ..0.1.
50 ...l k2. 7 ..50.... 4 .. .01.
50 ..o 1:2........ 7 ..60....83.. .05
80 .t el L2........ 7 ...70....3... ..02.
Gramos de aceite. Concentracién % Temperatura. Agua. Resginas en
do écrido. volimen.
50 ... el L:1........ 5 ...45.... 3.. ..0.3..
50 ... ... RN 1) S § ...50.... 3.. ..0.2..
5 ............ AU 1) SR 5 ...60.... 3.. ..2.5..
S0 ... RUNS £3 SN 5 ...70.... 3.. .20
50 ............ ... Il ....... 7 ...45.... 3.. 2.5,
50 ...l Ll........ ? ...50.... 3.. ..2.0...
S ... AU £ SUR 7 ...60.... 3.. ..0.75..
] AU £ SRR 7?7 ...70.... 3.. ..0.5..
Gramos de acoite, Concentracién % Temperatura. Agua. HResinas en
de é4cido. volimen.
50 ............ SR 1. TP, § ...45.... 3.... ..L.5. ...
50 ... .o e LS. .. ... $ ...50....38.... ..0.2.....
S0 ... e 15........ 7 ..60....3.... .03.....




8 ... L I5........ 5 ...70....3.... ..0.2

50 ... Ll IsS........ 7 ..45....3.... .25

50 ... ... 1S5, ... 7 ..5.... ..3. .03

SG............ RS £ 7 ..60.... ..3.. .03

S0 ... S 7 ...70.... ..8.. ..03

Gramos de aceite. Concentracién % Temperatura. Agua. Resinas en
de &cido. volémen.

SO ... Ll 1L.7........ 5 ...45 ... ..3. .37 .

50 ... o7 ... 08 L8000 .3, ..25..

SO0 ... L. 1.7........ s ...60.... ..3.. ..28..

SO ... L L7........ 5 ...70.... ..3.. .3.......

SO ... L7........ 7 ...45.... ..3.. .3 ...

SO ... Ll 1L7........ 7 ...50.... ..3.. .3.....

50 ............ ... 1:7........ 7 ..680.... ..3.. .3

L] 1 1:7........ 7 ...70.... ..3.. .3.......

Orientada por los datos anteriores, procedi a hacer unx prue-
ba de precipitacién en 600 gramos de aceite.

Acido clorhidrico . ... 1:7 ...5%
Temperatura . ... .. .. 45+ C.

Obtuve los siguientes resultados:

Aceite sin resinas .. ..., . ... 591
Resinas ................... 9
Agua .. ............... .... 21
PERDIDAS .............. 1.5%

Obtenido el aceite necesario, para seguir en el laboratorio el
proceso de hidrogenacién, ejecuté las operaciones proliminares pa-
ra el objoto. (Que se denominan REFINACION).

(1) Eliminacién do impurezas extranas.

(2) Noutralizacién de los &cidos grasos libres.

—020




(3) Lavado del aceite.
(4) Blanqueo y Hltracién.
(5) Desodorizacién.

1) ELIMINACION DE IMPUREZAS

El aceite oblenido en los SPELLERS, pasa a tanques de de-
cantacién, en los que se separam las impurezas.

2) NEUTRALIZACION DE LOS ACIDOS GRASOS LIBRES

Con scsa o potasa c&ustica comerciales, se hace la neutrali-
zacién de los &cidos grasos libres: algunas veces 8~ emplean amo-
niaco, carbonatos alcalinos, carbonatos alcalino-térreos. (Estoes ne-
cesitan precauciones especiales; por lo que su empleo no se ha ge-
neralizado).

La neutralizacién se hace en recipientes de fondo cénico, pro-
vistos de agitadores que giran muy despacio (para evitar romper
el grano de la precipitacién): tienen, ademds, esos recipientes ser-
pentines que llevan vapor de agua, para calentar el aceite a 60
grados centigrados.

La cantidad de neutralizante depende de la accidez del acei-
te (&cido oleico); se emplea lejia a 16 a 20 grados Be. La lejia entra
por una regadera que la reparte uniformemente. Después de una
hora de accién. se deja reposar, depositémdose en la parte inferior
del cono los residuos jabonosos y sustancias mucilaginosas: a este
residuo se le llama "SOAP STOCK".

Hice pruobas de neutralizacién con aceite precipitado y acei-
te sin precipitar, y obtuve los siguientes datos comparativos:

ACEITE SIN PRECIPITAR.

RAcidez .............. 6.5
Sosa necesaria de 16:
Be ...... PO 4.8%

Pérdida por refinacién 6.5%

(Promedio de 3 pruebas).

ACEITE PRECIPITADO.

Acidez .............. 6.5
Sosa necesaria de 16
Be ...t 4 8%

Pérdida por refinacién 4.5%

(Promedio de 3 pruebas).
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Generalmente, al cabo de 8 a 10 horas de reposo, se logra
la total precipitacién del jabdn. Las pérdidas por neutralizacién de-
ben estar comprendidas entre 1 y 10%. desechando por lo tanto
aceites muy dcidos.

ANALISIS DE LOS ACIDOS GRASOS EN EL SOAP STOCK
OBTENIDO EN LAS PRUEBAS ANTERIORES. Prdactica de la opera-
cidén: Se pesan 20 gramos aproximadamente del Soap Stock por ana-
lizar; se disuelven en &ter sulfirico, diluyendo con agua destilada.
En seguida se anaden 25 cc. de é@cido sulfhrico al 2% En una pro-
beta de decantacién se hace la separacién de los liquidos. En el
éter sulfirico quedan disueltos los Gcidos grasos. Se evapora el éter
y 80 quita la humedad a los &cidos hasta peso constante.

MUESTRAS DEL SOAP STOCK MUESTRAS DEL SOAP STOCK

DE ACEITE SIN PRECIPITAR DEL ACEITE PRECIPITADO’
Grs. tomados . ........ 19.393 Grs. tomadoes . ....... 19.529
Acidos grasos . .... «... 7.852 Acidos grasos ........ 2.85
79:393:7 .852 = 100:X 19.529:2.85 = 100:X
X=45.5% (Cantidad de Acidos X=13.9% Cantidad de Acidos

Grasos). Grasos).

LAVADO DE ACEITE

Una vez uvbtenido el aceite neutro, sigue el lavado. Los re-
cipientes donde se verilica esta manipulacién son andélogos a los
anteriores, pero dotados de un motor que agita continuamente, ayu-
dando as! a la separacién total del! jabdn que pudiera haber pasa-
do. Se da entrada al vapor a 60* C., al mismo tiempo que se ana-
de agua caliente para oliminar la sosa y el jabén, pues éstos son
venenos muy aclivos para el catalizador. Se dejan reposar las aguas
dol lavado, que se recovsn en la parte inferior del recipiente. El la-
vado se hace dos o tres voces, hasta que las aguas demuestren au-
soncia de dlcali y jabén. En el tltimo lavado deben dejarse sepa-
rar los dos liquidos lo m&s completamento posible, para de esta
manera simplificar la siguiente manipulasién qus es el
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BLANQUEO Y FILTRACION

SECADO.—Se hace calentando el aceite a 100° - 110¢ C., agi-
tando hasta que cese el despredimiento de vapores. En el mismo re-
cipiente en que se lleva a cabo el secado, se mezclan al aceite los
decolorantes. Para decolorar un aceite, hay varios métodos:

(a) Por medio de una materia decolorante complementaria.

(b) Por absorcién (medio #sico).

{c) Por medios quimicos.

METODO (a)

Igual que como se decolora el azticar por el azul ultramar, a
los aceites se les decolora empleando una materia colorante. El co-
lor amarillo baja mucho si se afiude violeta de metilo, y el color
rojizo con clorofila.

METODO (b)

Este método es el md&s efectivo vy se aplica en casi todas las
f&bricas. La absorcién se hace por medio de tierras Fuller., com-
puestas casi en su totalidad de hidrosilicatos.

El aceite se calienta de 80 a 90¢C; se afiaden las tierras, que
se dejan actuar de 10 a 15 minutos, agitamdo y sosteniendo la tem-
peratura. Se deja enfriar a unos 60tC, y entonces se filtra el aceite
en filtros prensas. A las primeras porciones filtradas se les deno-
mina CABEZA y a las dltimas COLA. Ambas no son muy claras y
go vuelven de nuevo al filtro. Después de cada filtracién se deben
lavar muy bien las lonas del filtro, para que las siguientes filtra-
ciones sean perfectas.

PRUEBAS DE DECOLORACION. Anadi, proporcionalmente
en peso, 1, 3, 5. 7% de tierra Fuller (neutrol, filtrol, de la FILTROL
CORPORATION, Chicago, Il.) y obtuve los siguientes resultados.

1% ... PERDIDA DE PESO 7%
3% oo " " o 8%
$% ..ol “ " o 13%
7% oiiiiiinns " " v 18%



Usando tierras Fuller, combinadas con carbén activo, se ob-
tionen muy buenos resultados con pocas pérdidas.

TIERRA FULLER + CARBON ACTIVO.

1% ... .. 02% oo 7%
3% . 06% ... 9%
L Jd0% Ll 10%
7% o d4% oo 13%

Por no tener a mi alcance un colorimetro LEVIBOND, no pu-
de anotar el color que les corresponde a cada una de las pruebas
en la escala colorimétrica: pero en las observaciones practicadas.
los aceites que obtuve con un 3% son magnificos para hidrogenar,
con un 5% y 7% se pueden utilizar en la fabricacién de pinturas
blancas.

Es de mencionar la notable ventaja que se tiene al usar tie-
rras decolorantes FULLER combinadas con CARBON ACTIVADO.
Un aceite casi incoloro fué obtenido con un 3% de Fuller mé&s 0.6 de
carbén activado con una pérdida de 9%. Este mismo color es obte-
nido con 7% de Fuller con una pérdida de 16 %: queda demostrada
por esta prusba la notable ventaja de usar la combinacién,

METODO (c)

La decoloracién puede llevarse a cabo por carbonizacién de
la materia colorante. operacién muy delicada. pues muchas veces.
al lograr la carbonizacién, se quema algo de aceite con pérdidas de
ronsideracién.

DEODCRIZACION

El método més usado an la industria es la volatilizxacién de lx
materia odorante por medio del vapor de agua. El aparato donde
go efectia est& al vacio y provisto de sorpentines para vapor de
agua que elevan la temperatura a 100 grados centigrados. También
lleva una llave para dar entrada al vapor seco y recalentado, el
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cual penetra en el aceite, y debido al oxigeno que lleva en suspen-
cién, obra sobre las sustancias vegetcles, que son las que comuni-
can el mal olor al aceite, oxidédndolas. Después, por calentamien-
to les arrastra, saliendo por la parte superior, para lo cual estd co-
nectado 2l recipiente a la bomba de vacio.

HIDROGENACION

La hidrogenacién de aceites, produce una grasa de mayor
consistencia que el lquido original y quita impurezas que no se
pueden separar por otros medios. Se funda el proceso en conver-
tir los glicéridos de los dcidos grasos no saturados en glicéridos de
&cidos saturados; asf, en el caso de la oleina, la adicién de seis &to-
mos de hidrégeno la convierte en estearina.

La reaccién se hace a T* desde 100 a 200°C, a presiones me-
nores de 200 libs. por pulgada cuadrada, usando Ni como cataliza-
dor. Un aceite hidrogenado est& en estado sélido, y es posible dar-
le la consistencia deseada o variarle el punto de fusién hidrogeném-
dolo parcialmente.

Un aceite que se quiera hidrogenar, debe estar libre de im-
purezas que obstruyan la accién del catalizador. Las impurezas pue-
den ser compuestos orgdnicos de azufre, suspensiones coloidales de
proteinas y mucilago, humedad y &cidos grasos superiores.

El aparato donde se lleva a efecto la hidrogenizacién se lla-
ma convertidor; existen numerosas patentes sobre estos aparatos.
El que yo utilicé es un tanque alto con un agitador en la parte su-
perior, completamente cerrado y terminado en cono por la parte in-
ferior. En este lugar lleva un tubo, por donde entra el gas, con su
correspondiente llave para abrirlo o cerrarlo. Tiene también dos
tubos para escape, donde se efectiian las purgas, y, ademdés, un tu-
bo que sale por la parte superior y vuelve a entrar por la inferior,
que sirve para una circulacién. La presidn de este tubo que est&
en el interiocr del convertidor, tiene unas perfo-aciones para repar-
tir de una manera uniforme el hidrégeno.

Un aparato succionador se encuentra en la parte superior.
el cual sirve para introducir catalizador nuevo, y sacar muestras.
El aceite hidrogenado sale por la parte inferior, yendo por unos tu-
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bos « los filtros prensas para separar el catalizador. El convertidor
lleva relojes, indicadores y termémetros que indican T* a que se ope-
ra y libras de hidrégeno que ha absorbido el aceite. Para subir la
T* van serpentines con agua caliente, y para enfriar, cuando se ha-
ce necesario, va otro que lleva agua fria.

Cuando el aceite estd dentro del convertidor, se abre la val-
vula de los serpentines que llevan vcpor de H;0 para elevar la tem-
peratura (basta que marque unas 150 libras de presién).

Cuando la T*® sea de unos 150°F, se hace el vacio para quitar
toda humedad. Hecho esto, se cierran las vdalvulas de escape y se
corla el vacio. Se comienza la hidrogenizacién. El grado de hidro-
genizacién es f{acilmente determinado para cualquier aceite por su
punto de fusién, nimero de absorcién de 1, o indice de refraccién.
Cuando la aguja marque 30 o 40 libras, se abre el tubo de circu-
lacién. Después de unos 15 minutos de absorcién de hidrégeno, se
rrocede a hacer el vacio, cerrando el tubo de hidrégeno y el de
circulacién. Se abren los tubos de escape., y se introduce el cata-
lizador nuevo de 1 a 2% (la cantidad depende de la actividad del
usado).

Se corta el vacio y sicuo la hidrogonacién. Cada modia ho-
ra se practica un andlisis ds ia acidez. y, si es muy dlta, se efectuon
purgas seguidas.

Cuando ya se ha ronseguido el grado de hidrogenacién que
se desea, se cierra la llave del H, y baja la T* a 200°F; se saca el
aceite y se filtra para separar el catalizador. A la grasa endureci-
da se le hace la reaccidén con la Dimetilglioxima, para ver la exis-
tencia o qusencia del niquel. Cuando es positiva la reaccién, da un
precipitado rojo. Si el aceite ya no contiene niquel, se pasa al
ROOL o cilindro solidificador, quedando endurecido en forma do es-
camas. El punto do fusién do los aceites os de 58 a 65*C. Para con-
seguir un punto de fusién a 35 a 45%, es do hora y media. Una hi-
drogenacién total durard de 4 a 5 horas.

HIDROGENACION DE ACEITE DE LINAZA DESENLAMADO

Se cargé e! convertidor subiendo la T* do 18°C a 280°C en
tres cuartos de hora. Se dejé pasar hidrégeno y la absorcién se hi-
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bos «a los filtros prensas para separar el catalizador. El convertidor
lleva relojes, indicadores y termémetros que indican T* a que se ope-
ra y libras de hidrégeno que ha absorbido el aceite. Para subir la
T* van serpentines con agua caliente, y para enfriar, cuando se ha-
ce necesario, va otro que lleva agua fria.

Cuando el aceite estd dentro del convertidor, se abre la val-
vula de los serpentines que llevan vapor de H,0 para elevar la tem-
peratura (hasta que marque unas 150 libras de presién),

Cuando la T¢ sea de unos 150°F, se hace el vacio para quitar
toda humedad. Hecho esto, se cierran las vé&lvulas de escape y se
corta el vacio. Se comienza la hidrogenizacién. El grado de hidro-
genizacién es facilmente determinado para cualquier aceite por su
punto de fusién, nimero de absorcién de 1, o indice de refraccién.
Cuando la aguja marque 30 o 40 libras, se abre el tubo de circu-
lacién. Después de unos 15 minutos de absorcién de hidrégeno, se
procede a hacer el vacio., cerrando el tubo de hidrégeno y el de
circulacién. Se abren los tubos de escape. y se introduce el cata-
lizador nuevo de 1 a 2% (la cantidad depende de la actividad del
usado).

Se corta el vacio y sique la hidrogenacién. Cada media ho-
ra se practica un andlisis de la acidez, y, si es muy alta, se efectian
purgas seguidas.

Cuando ya se ha conseguido el grado de hidrogenacién que
se desea, se cierra la llave del H, y baja la T* a 200°F; se saca el
aceite y se filtra para separar el catalizador. A la grasa endureci-
da se le hace la roaccién con la Dimotilglioxima, para ver la exis-
tencia o ausencia del niquel. Cuando es positiva la reaccidn, da un
precipitado rojo. Si el aceite ya no contiene niquel, se pasa al
ROOL o cilindro solidificador, quedando endurecido en forma de es-
camas. El punto de fusién de los aceites es de 58 a 65*C. Para con-
seguir un punto de fusién a 35 a 45, es de hora y media. Una hi-
drogenacidn total durar& de 4 a S horas.

HIDROGENACION DE ACEITE DE LINAZA DESENLAMADO

Se cargé el convertidor subiondo la Tt de 18°C a 280'C en
tres cuartos de hora. Se dejd pasar hidrégeno y la absorcién se hi-
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zo rapida en hora y media. Quedaron los tanques con un almace-
namiento de gas al 40%. La hidrogenacién duré 14 horas (debide
a la falta de presién en los tanques de almacenamiento del hidré-
geno). El punto de fusién de este aceite llegé a 65°C.

Con el catalizador usado en esta prueba se puede hucer hi-
drogenaciones subsecuentes.

PRUEBAS DE LABORATORIO

Las pruebas de Hidrogenacién en el laboratorio las llevé a
cabo valiéndome de un tubo ancho de vidrio, cerrado por un tapén
con tres orificios que sirven; para establecer la corriente de hidré-
geno, para el termémetro y para el tubo de desprendimiento de ga-
gses. Dentro de este tubo se pone el aceite a Hidrogenar (50 Grms.)
afiadiendo catalizador (1%) y filiter cell (3%). Para calentar el acei-
te puede valerse de un bafio de aceite Hidrogenado. Cuando el ter-
mdmetro marca 150 grados se comienza a pasar corriente de hidré-
geno, la temperatura se sostiene a unos 210 grados y cada media ho-
ra se toman muestras del aceite para ir observando el punto de fu-
gién. En una de las experiencias con aceite desenlamado obtuve
en una hora veinte minutos un aceite hidrogenado de punto de fu-
sién igual a 60 grados.

OBTENCION DEL GAS HIDROGENO

1) Por Electrolisis del agua:

El principal factor que determina la produccién de hidrégeno
por este método, es la fuerza eléctrica barata. Se usa principalmen-
te en trabajos en pequeiia escala, donde sostener un método de

produccién continua resulta caro.
Método de Vapor de H.0 y Hierro.

Principales reacciones:

3Fe “+ 4H, Fe.0, -+ 4H.

Fe,0, + 2H. + C O = 2HO0 + C O, + 3Fe

El Fe, después de ser oxidado con agua para producir hidrd-
geno, se regenera sobre el éxido de gas de agua.
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En el método electrolitico del agua en presencia de lejla de
gosa, la sosa se regenera constantemente, gastdndose Unicamente
agua.

4 NaOH = 4Na +— 40H'

40H' = 2Na0 + 0.

4Na + H.0 = 4NaOH + 2H.

Para la obtencién, existen células que estén colocadas en se-
rie. cerradas por arriba y por los lados, comunicadas por la parte
interior por orificios de los diagramas que facilitan la circulacién del
electrolitico. Entre estas células estém introducidos los electrodos po-
sitivos y negativos. Las células que tienen el c&todo, desprenden
hidrégeno. que sale por un orificio en la parte superior. Las células
que tienen el énodo, desprenden oxigeno que escapa también por
la parte superior. El oxigeno y el hidrégeno salen por tubos distin-
tos unidos a gasémetros. La sosa que se usa como elactrélito, es
una solucién al 26% y debe ser pura, pues sus impurezas pasarian
al hidrégeno y después serfan venenos para el catalizador. El hi-
drégeno, como sale de la oloctrélisis, es impuro. Para puriticarlo se
le hace pasar por torres filtrantes, la primera, que tiene sosa c&us-
tica de 25'Bo, absorbo las impurezas.

SH, + 2Na0H = SNa. 4 2H.0

C0 + 2Na0H = CO,Na, /- H.0

S0. + 2Na0H = SO N~. -+ H.0

Después el hidrogeno pasa por filtros de carbén en donde se
acaba de purificar,

ANALISIS DEL HIDROGENO

Para analizar ol SH, g9 pasar& una corriente de hidrégeno
sobre un papel impregnado de acetato de plomo. Si contiene SH. el
papel se pone negro.

El S0, se reconoce haciendo pasar un poce de hidrégeno por
un papel impregnade de nitroprusiato sédico que en presencia del
gas S0 se pondr& de color rosado.

El CO0, se reconoce pasando hidrégeno en una solucién de hi-
drato de bario que se enturbia en su presencia.

Dospués de haberse comprobado la pureza del hidrégeno se
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le hace pasar por viruta de madera y de hierro en donde las tra-
zas de oxigeno y humedad quedarém retenidas. En estas condicio-
nes el hidrégeno estar& listo para almacenarse.

PREPARACION DEL CATALIZADOR

Los catalizadores son escenciales. por decirlo asi. a las reac-
ciones de hidrogenacién. Casos de reaccién no catalitica pueden
suceder cuando otra reaccién se est& verifcando junto con la hidro-
genacién, de tal modo que el hidrégeno usado en ésta se va des-
prendiendo de la otra reaccién. Exceptuando esto, la totalidad de
las reacciones de hidrogenacién, usen gas hidrégeno como la fuen-
te del mismo, y la funcién del catalizador es efectuar la combina-
cién quimica del gas con la sustancia, de tal modo que el hidrége-
no sea abadido a la estructura molecular de esa sustancia.

CATALIZADORES DE MEZCLAS DE METAL

Debido a que cantidades insignificantes de veneno pueden
pasar en una reaccién, es menester que los catalizadores sean Q.
P. Pero en osta forma su accién catalftica es nula o muy baje: de
donde se hace necesaria la aparicién de promotores en e! catali-
zador que combatam la accién venenosa de las impurezas. Por es-
ta razén se han usado ultimamente con buen resultado las mezclas
de metales como esterilizadores; v. g.: niquel y cobre, niquel y ala-
mina, cobre y éxido de zinc y cobre y éxido de cromo.

Para preparar un catalizador para hidrogenacién, debe te-
nerse cuidado, primero, de que los materiales sean puros y, segun-
do, prepararlo por reaccién quimica mejor que por un método fisi-
co o mecdnico. Por ejemplo, en la preparacién del catalizador de
niquel, es mejor precipitar el bidrato de niquel de un nitrato con
uxy lGleadi ¥ reducirlo a éxido y metal con hidrégeno, que prepa-
rarlo dividiendo una barra de niquel. Por ultimo, si el catalizador
tiene que ser almacenado, ser& mejor hacerlo en su estado mdas es-
table, por ejemplo, como éxido y reducirlo conforme se use.

El catalizador de niquel se obtiene embebiendo en arcilla co-
cida con écido sulfdrico, Yy en seguida una solucién de suliato de
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nfquel: tratando después por una solucién de carbonato sddico, el
sulfato so transforma en carbonato que, por incandescencia. da éxi-
do. Este éxido, tratado por corrientes de hidrégeno, doja en liber-
tad al niquel. El niquel reducido viene en polvo fino mexzclado con
aluminio para evitar la oxidacién; la separacién de los dos se hace
por medio de la NaOH.
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Conclusiones:

Dada la importancia que en nuestra industria tiene la hidro-
genacién de los aceites. cualquier modificacién hecha durante el
proceso y que dé por resultado la obtencién de grasas costeables
v de calidad debe tenerse en cuenta.

Como se ve en el desarrollo de este trabajo. el precipitar las
gomas y resinas aparte de tener ventajas econdmicas tiene la con-
veniencia de dar grasas de buena calidad. La precipitacién que en
este caso se hizo por dcido clorhidrico puede hacerse por otros &ci-
dos pero siempre teniendo en cuenta las condiciones mdas favorables
pues hay veces que junto con la precipitacién, si el acido es mucho,
o va muy concentrado se quema algo de aceite siendo esto una pér-
dida considerable.

Al efectuar cada paso de la hidrogenacién menciono resul-
tados que demuestran las ventajas del procedimiento aplicado.
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veniencia de dar grasas de buena calidad. La precipitacién que en
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