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PARAGRAFO -Ii-
METODO EMPLEADO EN LA NEUTRALIZACION

Ya hemos anotado todos los métodos de neutralizacién de a-
ceites. Para aceites con fines comestibles, los dos tinicos procesos de
que hace uso la industria y los unicos aceptables son: el de NaOH y
el de Na,CO:.

NEUTRALIZACION CON SODA CAUSTICA

La neutralizaciéon con NaOH puede efectuarse en dos formas:

a) forma continua.
b) forma discontinua.

Neutralizacion Discontinua:
Proceso de la cuba: En general el método consiste en agregar

al aceite una cantidad de solucién de soda caustica suficiente para
combinarse con los acidos grasos libres y un pequefio exceso y formar

NOTA: Debido a la extensién del trabajo presentamos solamente los mé-
todos industriales que se siguen durante el proceso, una vez obtenido el aceite, ha-
biendo omitido las partes relativas a la teoria y célculo de maquinaria, asi como
los aspectos econémico y administrativo. Por dificultades técnicas hemos prescin-
tido también de algunos de los numerosos graficos que contiene el trabajo.
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jabon. El ultimo se separa del aceite y en la precipitacién arrastra
mucha materia extrafia, dejando el aceite de un color considerable-
mente claro y substancialmente libre de acidos grasos. El jabén lleva
también cierta cantidad de aceite no saponificado, y esta mezcla de
aceite, jabén, materia colorante e impurezas es llamada “jabén obscu-
ro” (soapstock). Este se asienta en el fondo de la cuba de neutraliza-
cién, y es sacado y empleado en manufactura de jabones o acidos gra-
sos. La practica reciente aconseja centrifugacién para la separacién del
aceite y el jabdén obscuro. Este paso hace recobrar el 60% del aceite
no saponificado contenido en el jabén obscuro. La cuba de neutraliza-
cién se equipa con un agitador mecénico o un serpentin a través del
cual se lleva aire comprimido hasta el fondo de la cuba. Es necesa-
rio agitar el aceite vigorosamente cuando se echa el alcali, siendo ma-
teria de gran importancia su perfecta distribucién en el aceite. Se u-
san generalmente cubas equipadas con agitadores mecéanicos. La con-
tidad de soda agregada al aceite es dependiente del contenido de &-
cidos grasos libres, y siempre se debe hacer un andlisis para calcular
la cantidad de 4alcali (Control de Laboratorio). La concentracién de
NaOH varia entre 16 y 24°Bé. Mientras menor el grado del aceite,
més fuerte la solucién del alcali. Este método de agregar una lejia re-
lativamente fuerte se llama método discontinuo seco. El jabén obs-
curo obtenido de este método se recobra en una forma sélida o semi-
sblida. Se distingue del método discontinuo mojado, en que el jabén
obscuro se lava en el fondo de la cuba con cantidades considerables de
agua, y sacado en forma liquida. El método seco tiene la ventaja de
ser ripido y conveniente, y de producir un jabdén obscuro concentra-
do. Este método se adapta particularmente a la neutralizacién de a-
ceite de semilla de algodén, que en la mayoria de los casos produce
un jabon obscuro firme, libre de cualquier cantidad considerable de
aceite ocluido.

Durante el periodo de adicién de alcali, se debe mantener u-
na temperatura inicial de 70 a 75°F. Como la cuba de neutralizacién
estd provista de serpentines de vapor, éstos deben ser usados, cuando
sea necesario, para propositos de enfriamiento. Entonces la solucién
ciustica se agrega con agitacién vigorosa, la cual debe continuarse por
media hora antes de aplicar el vapor. Unos pocos minutos después de
la introduccién del NaOH, empieza a cambiar la apariencia del acei-
te. El aceite se vuelve mas fluido, y pasa a café o negro en el curso
de 15 a 20 minutos. Cuando sacada una muestra (Control de Labora-
torio), ésta da un color claro brillante de aceite que contiene un ‘se-
dimento negruzco, el aceite ha alcanzado el estado de “rompimiento”,
que es una indicacién de que se ha agregado suficiente cantidad de
soda caustica. Entonces se inyecta vapor en los serpentines, y el a-
ceite, sufriendo lenta agitacién, es calentado a una temperatura de
1209F. El floc se junta y deposita facilmente. Cuando se neutraliza un
buen grado de aceite de semilla de algoddn, la temperatura no debe
exceder de 120°F. durante esta operacién final, pero con malos gra-
dos de aceites es a veces necesario subir hasta 140F. El tiempo para la
operacién descrita es entre 45 y 60 minutos. Después de la deposita-
cion, el aceite claro puede conducirse directamente a un tanque de al-
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macenamiento. De este ultimo es bombeado al tanque de blanqueo. En
ciertos casos, el aceite debe lavarse, y las dltimas trazas de alcali qui-
tadas con agua. Si se usa lejia muy diluida, no se separa el jabén en
grumos, sino que queda disuelto, siendo més expuesto el aceite a la
formacién de emulsiones y a exigir mas frecuentes lociones. Con el
empleo de grandes concentraciones, se corre el peligro de producir la
saponificacién y pérdidas consiguientes. Para destruir las emulsiones
se recomienda la adicién de sal comin (Na Cl).

Neutralizacion continua:

Proceso de Clayton: En el proceso continuo de neutralizacién
se tienen grandes ventajas, obtenidas por la introduccién de centrifu-
gas.

El método continuo tiene la doble ventaja de reducir enorme-
mente el tiempo de contacto entre aceite y alcali, y de efectuar una se-
paracién eficiente de aceite y jabén. Consecuentemente, este procedi-
miento reduce a un minimo la pérdida de aceite neutral por saponifi-
cacién u oclusién en el jabén obscuro, y al mismo tiempo produce un
aceite neutralizado de tan buen grado como el obtenido por métodos
discontinuos.

A pesar de que la neutralizacién con centrifugacién fue pro-
puesta en 1923 por Hapgood y Mayno a la Compania De Laval Sepa-
rator, no se desarrollaron sistemas exitosos de neutralizacién continua
hasta 10 anos después, como resultado de los trabajos de E. M. James,
y de B. Clayton y B. H. Thurman y asociados. La siguiente es la des-
cripcién de las partes esenciales del método y equipo.

Se hacen llegar corrientes continuas de aceite y lejia a ci-
lindros opuestos de una bomba proporcionadora duplex. El cilindro de
lejia es ajustable en volumen para diferentes porcentajes de lejia, y
provisto de un indicador para mostrar su ajustamiento en cualquier mo-
mento. El aceite y la lejia se descargan a una serie de 2 o 3 mezcla-
dores que consisten en pequenas camaras horizontales equipadas con
paletas de hojas a altas revoluciones. Dentro de los mezcladores el a-
ceite y la lejia son emulsificados. La emulsién pasa entonces a través
de un intercambiador de calor aceite-agua caliente, donde se rompe por
calentamiento rapido a 140°F. La separaciéon del jabén obscuro y el
aceite se lleva a cabo en centrifugas de alta velocidad, del tipo de
cuenco-hueco, que son equipadas con un distribuidor especial y aspas
para introducir la mezcla suavemente en el cuenco, sin emulsificaciéon.
La rata de flujo de aceite y jabén obscuro a la centrifiga es constan-
te, pero por el uso de diques en forma de anillo de tamano necesario,
se obtiene una descarga que consiste de jabén por un lado y aceite
que contiene una pequena cantidad de jabén disuelto y suspendido y
aceite entra a la bomba proporcionante hasta que se descarga de las
agua, por el otro. No transcurren mas de tres minutos desde que el
centrifugas. E] aceite neutralizado de la primera bateria de centrifu-
gas se lleva a un tanque, y del tanque se bombea continuamente a un
segundo tanque equipado con agitador, donde se calienta, y mezcla con
10% de su peso en agua caliente.
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L.a mezcla de aceite-agua, a una temperatura de 150-180°F., se
pasa a una bateria secundaria de centrifugas; el aceite lavado corre a
un tanque colector, y la solucién débil de jabén se descarga de las
centrifugas a la cloaca. En muchas plantas, para efectuar una muy e-
ficiente separacién del jabén, la operacion de lavado es repetida, a la
misma o un peco mas alta temperatura, y el agua de lavado v el a-
ceite se separan en una segunda bateria de centrifugas szcundarias.
Una instalacién standard emplea 8 centrifugas primarias y 4 secunda-
rias para cada operacién de lavado. Tal planta tiene una capacidad de
60.000 libras de aceite cada 8 horas. Actualmente la neutralizacién se
completa en 7 horas, y la otra hora se emplea en parar el funciona-
miento de la planta y limpiar los cuencos de las centrifugas. Una capa
de residuos altamente adherentes se forma dentro de los cuencos, y
debe ser quitada periédicamente. Las centrifugas usadas para lavar el
cceite, al igual de las centrifugas primarias, son de alta wvelocidad,
del tipo de cuenco-hueco, a pesar de que también es posible usar ma-
quinas de baja velocidad con cuenco de disco para esta operacién. Cen-
trifugas de! ultimo tipo no son convenientes para la operacién prima-
ria de aceite y jabén debido a la naturaleza gruesa y gomosa de los
jabones e impurezas.

El aceite lavado contiene trazas de jabén y alrededor de 0.3
a 0.4% de agua. El aceite puede secarse introduciéndose desde un tan-
que alimentador, en un secador continuo a vacio. El secador contiene
una serie de tobevas rociadoras que descargan el aceite en una ca-
mara evacuada equipada con obstaculos. La humedad se elimina en
forma relampago al chocar el aceite con los obstaculos, y la opera-
cién de secado se completa cuando el aceite corre sobre los obstacu-
los en su camino a una pata hidraulica, de la cual se bombea al al-
macenamiento. El aceite secado contiene menos humedad de la que
es soluble en aceite a ordinarias temperaturas atmosféricas, esto es,
menos del 0.12%. El aceite estd suficientemente caliente cuando le-
ga al secador, y por lo tanto no requicre calentamiento adicional. Una
presiéon reducida de alrededor de 1 a 2 pulgadas se mantiene sobre el
secador por medio de eyectores de vapor. El flujo del aceite a cada
una de las toberas rociadoras estd contralada individualmente por u-
na vélvula solenoide. La operacién de las valvulas estd coordinada con
la alimentacién de aceite para mantener una presién substancialmente
constante scbre las toberas, sin tener en cuenta las variaciones en la
rata de suministro de aceite.

El sistema continuo de Clayton es esencialmente similar al
descrito aqui, pero estd aireglado para proveer un poco de mayor fle-
xibilidad en la operacién, en tal forma que sea posible dar al aceite
tratamientos sucesivos con lejias diferentes, y para deshidratar parcial-
mente el jabén obscuro, etc. Emplea equipo de tipos algo diferentes,
incluyendo mezcladores del tipo chorro y proporcionémetros, y centri-
fugas diferentes e invenciones de calentamiento y secado.

Proceso Fash o del Mezclado - Neblina: En este proceso la
extrema fineza de las particulas de jabdon obscuro obtenidas cuando el
aceite y la solucién caustica se mezclan en la forma de neblinas resulta
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en la difusion de caustico a la superficie de las particulas a una rapida
rata. También, debido a la fineza de las particulas de jabdn, el area
superficial de estas particu’as es enorme, resultando en una neutrali-
zaciébn de mayor porcién de cargas positivas sobre las particulas de
color y materia coloidal en el aceite por las cargas negativas sobre
el jabon formado por los &cidos libres. Entonces, este proceso difiere
materialmente de aquellos procesos que usan mezclado liquido, donde
la mayor reduccién en el color ocurre durante el largo tiempo de mez-
clado en frio, tiempo en el cual las cargas negativas formadas por la
saponificaciéon del aceite neutralizan las cargas positivas sobre los sus-
pensoides del aceite. El tiempo requerido para la mezcla aceite-caus-
tico es de 0.01 segundos. En el Clayton este tiempo es 10.000 veces
maés largo, o sea, alrededor de 1%2 a 2 minutos.

El corto tiempo de mezclado en el proceso “neblina” requiere
el uso de soluciones causticas mas concentradas. La concentracién va-
ria con la clase y tipo de aceite, y la presencia o ausencia de otros
agentes refinadores. Cuando se neutraliza un aceite de algodén de
“lento rompimiento” (lecitina), se usa una concentracién de 18%
(23.9°Bé), mientras que cuando también se agrega silicato sédico, y
en los casos de aceite de “rapido rompimiento” y re-neutralizacién, se
usa una concentracién de 26% (32.1°Bé). El tiempo que se requiere
para que la mezcla de jabdén y aceite fluya a través del lado calenta-
do por la camisa de vapor del tanque que rodea el mezclador de ne-
blina, durante el cual tiempo la mezcla se calienta y se obtiene el
rompimiento, es de 5 segundos aproximadamente. Entonces el tiem-
po total de mezclado y calentamiento de la mezcla en orden de ob-
tener aceite-jabén en una condicién lista para centrifugacién, es so-
lamente 1/70 del tiempo requerido en el Clayton. El efecto de este
corto tiempo de contacto es importante debido a que se disolvera una
menor cantidad de materia colidal eléctricamente neutra en el acei-
te. Esta reduccién en el material coloidal disuelto en el aceite tiene
dos efectos: uno sobre la cantidad de particulas de jabén que perma-
necen suspendidas en el aceite después de la centrifuga refinadora, y
el otro sobre la calidad del aceite neutralizado. El aceite neutralizado
descargado de las centrifugas de refinacién en este proceso es claro
cuando estd caliente y se vuelve nublado cuando se enfria. El con-
tenido de humedad es alrededor de 0.18% en el aceite, y el contenido
de jabén en el mismo es de 0.02%. Este aceite puede tenerse listo pa-
ra el uso por simple filtraciéon a través de una prensa con tierra de
fuller agotada (spent), o haciéndolo correr a través de una centrifu-
ga clarificadora. Puesto que el jabén obscuro por este procedimiento
estd siempre mojado, no se disolverd nada de jabdén en el aceite.

Debido al pequefio exceso de caustico requerido y la alta con-
centracién de caustico usado, el jabén obscuro obtenido tiene un con-
tenido total de &cido graso de 60 a 65%. Ya que el factor tiempo es
tan pequeno, el aceite puede neutralizarse por el proceso “neblina”
empezando a casi cualquier temperatura razonable. Se han neutrali-
zado aceites empezando a 80%F. y a 160°F. El color del aceite neu-
tralizado obtenido es bueno. Cuando los aceites son neutralizados por
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procesos de mezclado liquido empezando a altas temperaturas, se ob-
tienen aceites de color obscuro.

Se pueden usar con éxito mezclas NaOH y silicato de sodio
en el proceso “neblina”. La pérdida por neutralizacién es mas reduci-
da por el uso del silicato de sodio, y se obticne aceite de buen color.
La reducciéon en la pérdida por neutralizacién se debe a la accién
del silicato de sodio al reducir la emulsién de agua-en-aceite en el
jabén obscuro. El mecanismo de la accién del silicato de sodio al neu-
tralizar aceites vegetales ha sido determinada de tal manera que su
uso puede ser contro’ado. El uso de este reactivo en la neutralizacién
continua esta patentado.

Re-Neutralizaciéon: En el tiempo presente se usan procesos de
re-neutralizacién por mezcla liquida, en donde se usa una centrifuga
para separar el aceite y el jabén obscuro. Se obtienen dos capas, re-
sultante en la coleccién en el cuenco de la centrifuga de una capa de
jabén entre una capa de agua ciustica contra la pared del cuenco, y
el aceite neutralizado que se descarga. Usualmente esta capa de ja-
bén se vuelve tan gruesa que el jabén se descarga con el aceite. En
el proceso “neblina” sélo se usa un 0.2% de una solucién caustica de
26 (32.19Bé).

Debido a esta pequena cantidad de caustico, el jabén obscuro
tiene s6lo una capa, de tal manera que es practica una re-neutrali-
zacién continua. La reduccién del calor es mucho mayor que la que
puede ser cbtenida por mezclado liquido y la pérdida por neutrali-
zacién es alrededor de 0.5% solamente. Debido al pequefio exceso de
caustico usado, y la rapidez en la neutralizacién, la pérdida por neu-
tralizacién obtenida con el proceso “neb'ina” es menor que en el mez-
clado liquido, y el aceite neutralizado es mé&s limpio con relacién a
jabén suspendido, v a materia coloidal disuelta.

En el proceso “neblina” el tiempo de mezclado es constante,
la concentracién de cdustico es constante para una particular clase o
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tipo de aceite, el exceso de caustico es constante para una particular
c'ase o tipo, y el contenido de aceite en el jabén es gobernado por la
cantided y clase de fosfaturos presentes en el aceite, y por el uso de
silicato de sodio.

Parangon entre los procesos Clayton y de la cuba: En los
prccesos de la cuba y de Clayton el aceite y la solucién caustica se
mezclan como liquidos. Todo lo que se ha hablado respecto a la neu-
tralizacién en estado liquido se puede aplicar a estos procesos. Sin em-
bargo, el mas vigorcso y rapido mezclado en el proceso Clayton, a-
si como el méas rapido caleritamiento, acentiia aspectos indeseables de
la neutralizacién por mezclado liquido.

En el proceso Clayton, debido a la turbulencia en la opera-
cién de mezclado, y al tiempo requerido por !a mezcla aceite-jabdn
para pasar a través de la cAmara de mezclado y del intercambiador de
calor, algo de materia coloidal eléctricamente neutra contenida en el
jabén obscuro se disuelve en el aceite. Como ya se ha dicho, esta ma-
teria coloidal eléctricamente neutra estabiliza una emulsién de aceite-
en-agua, en la cual el jabén obscuro constituye la fase agua. En la
centrifuga que separa el aceite neutralizado del jabén, la masa de ja-
bén se separa facilmente del aceite. Sin embargo, mas pequenas pie-
zas de jaboén permanecen suspendidas en el aceite como una emulsién
de aceite-cn-agua. Este jabdén tiene que ser removido por una o mas
lavadas con agua caliente, con centrifugacién después de cada lavada
para separar el agua. Después del lavado final y centrifugacién, el a-
ceite es aun saturado con agua, la cual se separa por secado al vacio.
El jabén contenido en el agua evaporada del aceite se vuelve seco y
entonces se disuelve en el aceite.

Debido al calentamiento relativamente rapido de la mezcla a-
ceite-jabén en el proceso Clayton y la separacién relativamente rapida
del jabén decl aceite comparado con el proceso de !a cuba, la concen-
tracién caustica en el jabén no es suficientemente reducida para per-
mitir la fusién de las particulas de jabén, la cual si es obtenida en el
proceso de la cuba. Como resultados, el jabén obscuro de la centri-
fuga contiene considerable caustico inconsumido y aceite ocluido por
el jabén por razén de la no fusién de las particulas causada por este
caustico inconsumido. Este exceso de caustico se consume gradual-
mente por 'a saponificacién del aceite en el jabén obscuro, producien-
do entonces una apariencia ficticia de eficiencia cuando sélo el conte-
nido de aceite en el jabén es considerado. El método de calentar la
mezcla aceite-jabén produce variaciones en el contenido aparente de
aceite del iabén.

La presencia de considerable caustico inconsumido en el ja-
bén es debida al corto tiempo entre la adiciéon del caustico al aceite
y cuando el aceite se calienta. En el proceso de la cuba el tiempo es
cerca de 60 minutos, mientras que en el Clayton es de sélo 6 minu-
tos. En el proceso Clayton original, usando serpentines cilindricos pa-
ra mezclar y calentar la mezcla aceite-jabdn, ocurren rapidas diferen-
cias en el color del aceite debido al hecho de que el proporcionémetro
usado para alimentar el aceite y la solucién céustica inyecta la solu-
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cién céiustica dentro de 'a corriente fluyente del aceitc en “‘slugs”. En-
tonces el cdustico no se distribuye uniformemente a través del aceite,
v en el paso a través de las bobinas esta no uniformidad persiste, re-
sultando en variaciones en el color. Esta variaciéon no ocurre cuando se
usa el equipo del proceso James instalado por The Sharples Company.
T.a mezcla no uniforme de aceite y solucién caustica del proporcioné-
metro se guarda uniforme en la cdmara de mezclado de las instala-
ciones de The Sherples Company.

La diferencia quimica esencia! entre el proceso de la cuba v
e! proceso Clayton es que en el proceso de la cuba la concentracién
eel caustico en el jabdén es reducida en los 60 minutos, durante el
mezclado y calentamiento, a un punto en que las particulas de jabén
se fusionardn y separaran del aceite por sedimentacién por gravedad
durante la noche. En el proceso Clayton el mezclado y calentamicnto
que requiere sélo 6 minutos resulta en un jabén formado de particulas
que no se fusionaran inmediatamente debido a la alta concentracién
dei caustico, y, por consiguiente, se aplica fuerza centrifuga para ex-
primir el aceite ocluido del jab6én. En ambos casos, la emulsiéon de
agua en aceite estabilizada por la lecitina es presente y en la misma
cantidad. La reduccién en las pérdidas de neutralizacién obtenida por
el proceso Clayton comparado con el proceso de la cuba es debida a
la reduccién en el tiempo para mezclar y calentar la mezcla aceite-
jab6én para obtener el “rompimiento”, reduciendo entonces el consu-
mo de caustico. No hay reduccién en el aceite contenido en el jabdén
obscuro del proceso Clayton como una emulsién de agua-en-aceite, com-
parada con el jab6n obtenido en el proceso de la cuba. Esta pérdida
de aceite es inherente en la neutralizacion de aceites que contienen
lecitina, y puede ser reducida sélo previniendo la formacién de la e-
mulsién.

NEUTRALIZACION CON CARBONATO DE SODPIO

Proceso continuo de Clayton: Con el objeto de explicar este
proceso, vamos a detallarlo como lo ponen en préctica en una de las
fabricas de aceite comestible mas importantes de EE. UU,, la fabrica
Mrs. Tucker’s Foods, Incorporated, en Sherman, Texas.

Materia prima: El carbonato de sodio, o soda ash (Na.COy),
se recibe en sacos, y se disuelve en agua en un tanque de 4000 galo-
nes, agitado con aire, a una solucién. La soda caustica (NaOH), se
recibe del grado de 729°Bé, y se agrega suficientemente agua durante
el descargue para dar el menor punto de solidificacién con féacil bom-
beo. Después se diluye esta solucién con agua hasta llegar a una so-
lucién de 20°Bé, la cual se almacena en un tanque de 2000 galones
agitado con aire.

El aceite crudo de semilla de algodén (o de soya), se becmbea
de tanques de a'macenamiento (capacidad de 7 x 10° libras) a dos
tanques de suministro de 140.000 libras de aceite crudo, equipados con
agitadores movidos a motor y bobinas de vapor, y montados sobre pla-
tillos de balanza. Las pérdidas por neutralizacién se determian pesan-
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do el aceite crudo que va al proceso y el aceite neutralizado. Primero
el aceite se bombea a través de un colador a un medidor de flujo y
de aqui a través del tubo lateral de un economizador de un paso y
al tubo cobertor de un intercambiador de calor con vapor.

Debido a que el proceso de neutralizacién es continuo, es e-
sencial un flujo continuo y medido con exactitud, de la materia prima
que va a los neutralizadores o saponificadores y a las ultimas opera-
ciones. Con este objeto, las materias primas se alimentan a través de
un aparato medidor que consiste de 4 bombas del tipo de pistén. La
longitud de paso de émbolo sobre la bomba que llena el aceite crudo
se guarda constante. Dos bombas sacan soda ash, una a los neutrali-
zadores y una a! mezelador de rehidratacién, y una tercera saca soda
ciustica al mezclador de re-neutralizacion. Estas tras bombas estan
reguladas para bombear una proporcién fija por volumen de soda ash
y soda céustica en relacién a la cantidad de aceite crudo, y la can-
tidad total de materias primas bombeadas a diferentes puntos en el
proceso de neutralizacién puede variarse ajustando el flujo a través
del aparato medidor como unidad, con las proporciones deseadas de
materias primas unas con relacién a otras mantenidas en todo momen-
to.

Saponificacién: La saponificacién puede ser un término algo
despistador en su aplicacién a la neutralizacién con alcali, a pesar de
que es generalmente usado. Actualmente, la separacién de gomas en
los aceites es probablemente tan importante como la iseparaciéon de
los 4cidos grasos libres, y sélo en las plantas en donde el contenido
de éacidos libres varia entre 2.5 y 5% es cuando la saponificacién a-
sume el mayor rol. El aceite de soya recibido en la plamta de Mrs.
Tucker contiene usualmente menos de 1% de &cidos grasos libres, y
el de semilla de algodén alrededor de 125%. Por lo tanto, la planta
tiene mas que ver con separacién de gomas.

El aceite crudo y la soda ash (3% en peso de aceite), se bom-
bean a los mezcladores de neutralizacién. Estos mezcladores son tan-
ques de acero suave de 63 galones, de 12 in. de didmetro y 6 ft. de
alto; la agitacién se lleva a cabo por agitadores del tipo de paletas,
que dan vuelta entre hojas fijas. El calor se suministra por camisas
de vapor, con presién de 150 lb/in% Los otros mezcladores usados en
los siguientes puntos del proceso de neutralizacién tienen una cons-
trucién similar, y difieren s6lo en las provisiones para el calentamien-
to. E! aceite neutralizado y el jabén obscuro pasan entonces a una
serie de intercambiadores de calor de tubos concéntricos, y de aqui a
2109°F, pasan a un deshidratador, que es calentado por bobinas de
vapor, y que estd a un vacio de 29 in. de Hg. El condensado es des-
cartado y el aceite deshidratado se bombea a 160°F. a los mezcla-
dores de rehidratacién con camisa de vapor. Bombas del tipo torni-
llo se usan mas bien que centrifugaciéon, debido a que operan mas sa-
tisfactoriamente con un vacio sobre el lado de succién. El tratamien-
to deshidratacién-rehidratacién se lleva a cabo para separar los gases
(CO: H.O, etc), y ademés para acondicionar el jabén obscuro para
la separacién mas eficiente. La rehidratacién se lleva a cabo agregan-
do continuamente soda ash de 20°Bé en un 5 a 7% en peso, desde la
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bomba medidora de alimentacién, al aceite, cuando va a los mezcla-
dores de rehidratacién.

Después de la rehidratacion el aceite se alimenta a los sepa-
radores primarios de jabdén obscuro. La solucién de soda ash (12°Bé),
se alimenta desde un tanque de 1000 galones a las centrifugas sélo
para iniciar la operacidon, y se corta después de que las condiciones de
operacién se han nivelado. Esto es un contraste al procedimiento u-
sado en algunas plantas, donde la soda ash fluye a las centrifugas en
todo momento. El jabén obscuro crudo gotea hacia abajo a través de
canos al fondo de las centrifugas, y de ahi a un tanque de 12900 li-
bras, del cual puede ser vendido como tal, o subsecuentemente tratado
por acidulacién o concentracién.

La capa de aceite, a 190 o 200°F, sale del extremo superior
de los separadores de jabén a través del cobertor del economizador,
que leva el aceite crudo original sobre el tubo del lado, y entonces
a través de un enfriador de agua, en donde su temperatura se redu-
ce a 30F antes de ir al re-neutralizador. Este enfriamiento es un pre-
requisito necesario al removimiento del color final

La reneutralizacién es necesaria debido a que el aceite esta
aun obscuro, y podria dificultar el blanqueo si no se trata subsecuen-
temente, aun cuando su contenido en éacido graso libre haya sido re-
ducido a 0.05%. Por consiguiente, se hace un tratamiento con soda
ciustica similar al practicado en toda neutralizacién convencional con
alcali, constituyendo la diferencia principal el hecho de que las resinas
y otras materias indeseables ya se han quitado. La soda caustica se
introduce dentro de la linea de alimenatcién al re-neutralizador, de
modo que se ponga en contacto con el aceite cuando aun éste esta frio.
En el neutralizador se lleva a cabo un calentamiento a 160-170°F. La
re-neutralizacién no es considerada un paso mayor en el proceso; ésta
s6lo quita una pequena cantidad de material desde el punto de vista
de cantidad, pero efectia un aclaramiento significante en el color.

El aceite calentado en el tratamiento caustico se alimenta a
otro grupo de centrifugas, los separadores de re-neutralizacién o de
decolorizacién. La gravedad de la soda ciustica en el aceite es lo su-
ficientemente alta para que en la centrifugacién resulte en una mez-
cla estratificada que contiene una fase aceite, una fase jabén, y una
fase de caustico concentrado, haciendo dificultosa la separacién de-
bido a la ancha diferencia en la gravedad especifica de las fases. Para
obviar esta dificultad, las patentes de Clayton incluyen una técnica
desarrollada por De Laval, que envuelve la adicién de agua en can-
tidades variables al fondo del cuenco de la centrifuga. El agua agre-
gada sube por los lados del cuenco del separador, diluyendo la acu-
mulacién de caustico fuerte a una gravedad especifica igual a la de
‘a fase jabén. La fase jabén entonces sale del cuenco junto con el
céustico diluido, a través de la salida de la fase agua, y es descarta-
da; el aceite decolorado sale por el cafio de descarga de la fase acei-
te. La capa de aceite, descargada en la parte superior de los separa-
dores a 160-170°F, tiene aun un contenido de jabén de 1000 a 2000
p.p.m. (partes por millén), que debe ser quitada. Se agrega entonces
cgua caliente (16"¢ de la alimentacién de aceite), se meczcla bien, y
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se calienta la mezcla a 190°F en un intercambiador de calor de tubo
concéntrico. La separacién final se lleva a cabo en otro grupo de 4 cen-
trifugas (los separadores de agua de lavado). La fase jabén-agua de
estas ultimas centrifugas contiene alrededor de 2% de jabdn, y es des-
cartada. La capa de aceite que sale de los separadores de agua de la-
vado aun contiene algo de humedad. Ya a 190°F, se pulveriza en una
cdmara de vacio (29 in. de Hg) para quitar el agua, y se bombea a
través de un enfriador de agua, donde se enfria a 150°F. Entonces se
pasa en los tanquos encima de platillos de baanza (2 tanques de
140.000 libras cada uno), y s bombea al almacenamiento. (Fig. 15).

El tratamiento completo del aceite dura aproximadamente 20
minutos. Se requieren aproximadamente 0.4 libras de vapor por libra
de aceite neutralizado. La tabla siguiente muestra el andlisis de un a-
ceite en el estado crudo y después de la neutralizacién. Una pérdi-
da de neutralizacién tipica para el aceite de soya es de alrededor de
4.5%, y para el aceite de semilla de algodén de 6%. El peso de ma-
terial de desperdicio de acuerdo a esta cantidad es mas del doble de
la pérdida debido a las sales de sodio y al agua agregada. Alrededor
del 25% de este material se clasifica como &cidos grasos totales, y sé-
lo esta cantidad se considera de valor comercial.

ANALISIS DE ACEITES TIPICOS

Analisis Semilla de algodén Soya

Crudo Neutraliz.| Crudo Neutraliz.

Acido graso iibre ¢ ‘ 1% 0.05% 0.7% 0.05%
Color (rojo Lovibond) ! 6.2 8.5

Color de b'anqueo (r. L.) " 2.0 2.7
Pérdida neutralizacién PoB.6% - ;

2
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NEUTRALIZACION DISCONTINUA VS. CONTINUA

Durante muchos afnos el bien conocido proceso de la cuba, o
método discontinuo, se usé para mezclar la solucién alcalina con el a-
ceite crudo, agitar, calentar y separar en dos fases el aceite y el ja-
bén. También fue necesario evitar el sobrecalentamiento de la masa
para prevenir la saponificacién del aceite neutral a cuenta del exce-
so de A&lcali, hacer que el vapor formado se libere del caustico, y
tratar de que las particulas de jabén se vayan por gravedad al fondo
de la cuba. Toda esta técnica fue necesaria y costosa debido a la im-
pregnacién del aceite con el jabén, y a la saponificacién del mismo.
Entonces se agregd sal o silicato de sodio al proceso discontinuo para
llevar a cabo una mejor separacién del jabén obscuro y el aceite, y
una sedimentacién compacta. Pero la mejor técnica y experiencia fa-
llaron debido a la ineficiencia de la neutralizacién discontinua.

Por esta razén se gastaron afios de investigacién y experimen-
taciéon para llegar a un método mas perfecto. Benjamin Clayton desa-
rrollé un proceso de neutralizacién continuo a base de soda caustica
que redujo hasta un 30% la pérdida por neutralizacién obtenida con
el proceso discontinuo. Los principales aspectos del mejoramiento fue-
ron: mezclado en cosa de segundos comparado a minutos y calenta-
miento a temperaturas mucho mas altas que las factibles en el pro-
ceso de la cuba. Las particulas de jabén obscuro se fusionaron mejor,
y se redujo la viscosidad del aceite neutral, permitiendo una separa-
ci6én mas rapida de las particulas de jabén. Se empleé una centrifu-
ga para la separacién, en tal forma que no se necesité tanto tiempo
de contacto entre aceite, caustico libre y particulas de soapstock co-
mo en el proceso de 'a cuba ocurria, a menudo méas de una hora, y
resultaba un sub-producto de jabén libre de aceite mas compacto y en
un tamafio mas econdémico. Otras ventajas fueron economia en el es-
pacio de edificio para la neutralizacién y control de la operacién en
una forma mas automaética, evitando asi la inexperiencia de los ope-
radores y disminuyendo el cuidado en el control del proceso. Se hizo
entonces practica la neutralizacién de aceites con cantidades excesivas
de Acidos grasos libres e impurezas. Este proceso tomé auge en se-
guida y fue el empleado por !a mayoria de las fabricas en los EE. UU.
y otros paises.

El proceso ccntinuo de Benjamin C.ayton usando soda ash
salva alrededor de 45% en la pérdida por neutralizacién usando el
proceso de la cuba, y salva 25% de la pérdida obtenida en el proceso
continuo de NaOH. Aceites de mani, soya y maiz pueden a menudo
ser neutralizados sin usar el paso de NaOH después de la soda ash,
mientras que los aceites de semilla de a'godén y lino no, de acuerdo
con los diferentes tipos de pigmentos colorantes sobre los cuales la
scda ash tiene poco efecto, necesitindose entonces la soda caustica.
Impurezas como glicésidos (del tipo del esterol y de la isoflavona), y
quizas otras materias, no son removidas tan efectivamente por la soda
ash como por la soda caustica.

Las ventajas del proceso de soda ash son obvias. Se agrega un
agente no-saponificante para la neutralizacién; !a emulsién se rompe
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por alta temperatura y evaporacién (deshidratacién); al rehidratzr con
una solucién concentrada, no se forma emulsién, y calentando a una
temperatura de mas de 200°F, hace una muy efectiva separacién de-
bido a la reduccién de la viscosidad del aceite y del jabén obscuro. A
2009F. la viscosidad del jabdén obscuro es un semi-fluido, y a menores
temperaturas resiste cualquier flujo, pero cambia de una masa s6li-
da a una semi-fluida alrededor de 180°F. Si tal temperatura se usara
en la cuba o ain en el proceso continuo de NaOH, la separacién se-
ria dificultosa.

La viscosidad del aceite a 100°F. es 35 centipoises; a 200°F.
es 6.5 centipoises, e indudablemente todo sedimento de particulas si-
gue la ley de Stokes, que depende directamente sobre el tamafio de la
particula e inversamente a la viscosidad del medio a través del cual la
particula viaja o sedimenta. Uno de los instrumentos mas seguros pa-
ra determinar el tamafio de la particula en dimensiones de micras em-
plea este principio se sedimentacién puesto en un grafico contra tiem-
po, el cual es proporcional al tamafio de la particula. Otro factor que
favorece el proceso continuo es el uso de fuerza centrifuga para au-
mentar la sedimentacién y compactacién de las particulas de jabén obs-
curo para prevenir impregnacién de aceite neutral, efecto motivado
por el aumento de la gravedad varios miles de veces. El tiempo de con-
tacto entre aceite neutral y exceso de ciustico se reduce a un mini-
mun, disminuyendo entonces la pérdida por saponificacién.

Es bien conocido que los aceites vegetales neutrales resisten
grandemente a la saponificacién. En el proceso de soda ash no se usa
agente saponificante hasta después de que los acidos grasos libres han
sido separados. Esto permite el uso de un &lcali fuerte, soda caustica
¢n el 29 paso del proceso de soda ash, que practicamente no causan
saponificacién, pero reduce grandemente el color y las impurezas re-
siduales.

No es practico usar soda ash en el proceso de la cuba debido
a la espumacién producida, y a la imposibilidad de neutralizar com-
pletamente los acidos grasos libres del aceite. La soda ash aparente-
mente sélo neutraliza completamente bajo presién y a temperaturas e-
levadas, las cuales no son practicas en operacién discontinua. De esto
se deduce que el proceso discontinuo nunca ha igualado al proceso con-
tinuo tanto en economia como en calidad.

METODOS DE BLANQUEO

Los métodos de blanqueo se basan principalmente en la ad-
sorcién. Como método secundario tenemos el de oxidacién. Entremos
primero a estudiar este ultimo, que es bien corto, y luego hablaremos
de los métodos de la adsorcién.

Blanqueo por oxidacion: El blanqueo por oxidacién tipico lo
tznemos en cl aceite de palma. Thomsen y Kemp io describen en la
forma siguiente: si el aceite contiene una cantidad apreciable de se-
dimentos o material sélido, éstos se quitan primero por medio de una
ebullicién de la carga con 109 de solucién de sal y vapor humedo.
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Entonces viene la sedimentacién. El blanqueo se conduce en un tan-
que con recubrimiento de plomo, equipado con serpentines perfora-
dos para la inyeccién del vapor y del aire. La carga es una tonelada
de aceite. El aceite se calienta a 110 grados F, y se agregan ensegui-
da 40 lbs. de sal seca en polvo fino al tanque. Después se agregan
40 lbs. de acido clorhidrico concentrado comercial, y 17 libras de Na,
Cr. O; disueltas en 45 lbs. del mismo &cido. La ultima solucién se
agrega lentamente, en un periodo de 3 horas; la carga se agita con
aire durante la adicién de la solucién de dicromato de sodio, y des-
pués se continla agitando durante 1 hora. Enseguida, se pasa la agi-
tacién y se deja sedimentar la fase acuosa al fondo del tanque, des-
de donde se saca. Entonces se agrega agua (40 galones), y la carga
se agita y calienta con vapor abierto hasta 150-160°F; después de es-
ta operacién se dejan sedimentar los contenidos del tanque durante la
noche.

Blanqueo por adsorcion: El blanqueo por adsorcién, al igual
de la neutralizacién con NaOH, se efectiia por dos métodos:

a) Discontinuo.
b) Continuo.

Método de la cuba: Las cubas se equipan con serpentines pa-
ra vapor y agitadores a media velocidad. Ya que no se desea un
blanqueo prolongado, las cubas de blanqueo son en general algo mas
pequenias que las cubas usadas para la neutralizacién, pero del mis-
mo disefio. Las cubas se prefieren cerradas, con el objeto de que pue-
dan equiparse para trabajar a vacio, a pesar de que las cubas abier-
tas se usan a menudo. Para la operacién, se cargan las cubas con el
aceite, la tierra, o tierra y carbén, y se agita entonces la hornada al
mismo tiempo que se calienta a la temperatura de blanqueo. Aunque
se cree que el aceite deberia secarse antes de agregar la tierra, Odeen
y Slosson dicen que esto es innecesario, y ain indeseable. La tempe-
ratura Optima para el blanqueo varia con el aceite y el adsorbente.
Para las tierras naturales, dicha temperatura varia entre 118 y 132°C,
y para las arcillas activadas con &cido varia entre 100 y 106°C. Pode-
mos decir que la temperatura éptima para dichos adsorbentes varia
entre 212 y 240°F. Grasas animales no comestibles y de color obscuro
o el aceite de palma deben blanquearse a una temperatura un poco
mas alta. La manteca de cerdo se blanquea a una baja temperatura
(160-180°F.), con una pequefia cantidad de tierra (usualmente no maés
de 0.5%), con el objeto de no transmitir un sabor terroso a la grasa.
Las tierras activadas no se usan sobre la manteca de cerdo.

Después de completarse el calentamiento, se contintia el mez-
clado por un periodo de tiempo variable, que es a veces mayor de 20
a 30 minutos; después, la hornada se bombea a un filtro-prensa. El
aceite filtrado se devuelve primero a la cuba de blanqueo, y se con-
tinta la recirculacién a 'a cuba hasta que el color del aceite filtrado
alcanza un minimo valor constante. Después se lleva el aceite filtrado
a un tanque separado, donde se completa la filtracién. El método ex-
plicado se aplica a aceites razonablemente bien clarificados. Si el a-
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ceite contiene mucha materia suspendida, esta debe quitarse por me-
dio de una filtracién, calentamiento con sal y sedimentacién anterior
al blanqueo, ya que algunas impurezas soélidas son adsorbidas por la
arcilla de blanqueo o carbdn, reduciendo entonces la capacidad de
blanqueo de estos materiales.

A pesar de que no se desarrollan acidos grasos libres durante
¢l blanqueo de un aceite con una tierra neutral o un poco acida, un
aceite jabonoso puede aumentar el contenido de 4cido libre en varias
centésimas de 1% . Odeen y Slosson sugirieron que la arcilla descom-
pone el jabdn, adsorbiendo el i6n sodio y dejando libre el acido graso.
En el tratamiento de aceites jabonosos los citados sefiores recomien-
dan calentar la hornada a 220°F, dejandola entonces quieta por una
hora o dos, y procediendo a quitar la capa de jabén separado qu= es-
ta en la superficie, y siguiendo la operaciéon de blanqueo.

En la operacién de blanqueo de la mayoria de los aceites va-
Je mas la pérdida de aceite por retencién en el adsorbente que el ad-
sorbente mismo. El muy dificil tratar este aceite, y sale de mala calidad
y muy oxidado. Por eso las fibricas no hacen uso de él, v prefieren
botarlo. La actividad de un adsorbente es proporcional en cierto grado
a su retentividad. Las tierras de fuller menos activas llegan hasta re-
tener un 20-25%» de su propio peso en aceite, pero las arcillas activadas
con acido retienen un mayor porcentaje, mas o menos el 40%. Ya que
el carbén es de naturaleza porosa, retiene mucho mas aceite de! que
retiene cualquiera de las arcillas. Por lo tanto, si se agrega a una
arcilla un 5 a 10% de carbédn, la retencién de aceite serdA mayor en
la arcilla. Para escoger un adsorbente, se debe hacer un balance de
costo de absorbente, actividad del mismo y retencién de aceite. Es
mas, deben hacerse muchos ensayos para llegar a una buena esco-
gencia del adsorbente. Los ensayos de laboratorio son de menor va-
lor en el blanqueo que en la neutralizacién, porque en la neutraliza-
ci6n los ensayos de laboratorio pueden mas o menos predecir el com-
portamiento del proceso en la planta, mientras que en el blanqaueo no.

Para cualquier operacién de blanqueo, la cantidad de adsor-
bente requerida varia muy anchamente con la naturaleza y actividad
del adsorbente, la variedad del aceite, el color del aceite sin blan-
quear, y el color que se desea en el aceite blanqueado. Las cantida-
des de arcilla de blanqueo usadas varian desde 0.25% para la mante-
ca de cerdo, hasta 5% para sebos no comestibles de color obscuro y
grasas. Nunca se usa el carbén en mayor cantidad del 0.25%, y siem-
pre se usa mezclado con la arcilla de blanqueo.

Métedo continuo de blanqueo a vacio: En la planta Mrs. Tuc-
ker’s Foods Inc. de Sherman, Texas, se ha puesto en practica el pro-
ceso que pasaremos a describir, durante un tiempo de 11 anos. Res-
pecto al método de blanqueo discontinuo atmosférico se encuentran
las siguientes ventajas: 1) mayor reduccién del color; 2) mejor esta-
bilidad contra la oxidacién; 3) ningin aumento en acido libre; 4) ma-
ver reduccién en el contenido de jabdn; 5) uso de menos adsorbente;
6) menos subsecuente envenenamiento del catalizador durante la hi-
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drogenacién; 7) mejor estabilidad del sabor de los zceites subsecuen-
tes decdorizados.

Los resultados del blanqueo a vacio indudab’emente dependie-
ron primariamente sobre la eficacia de la deaereacién y deshidrataciéon
de la mezcla aceite-adsorbente antes de calentarla a la temperatura de
blanqueo. Dicha aereacién y deshidratacién en frio se !leva a cabo con
mucha mas efectividad aplicando un principio de evaporacién instan-
tidnea (flashing), en vez de someter grandes masas de mezcla a un
vacio como se hace en el proceso discontinuo a vacio.

Principio de evaporaciéon instantianea: No hemos hallado otra
frase mas adecuada para expresar el significado en espato! de “flas-
hing off” que la aplicada en el subtitulo: evaporacién instantanea. El
principio consiste en lo siguiente: se lanza la mezcla aceite-adsorbente
en forma pulverizada a la cidmara de vacio por medio de toberas cé-
nicas. Enseguida se nos viene a la cabeza que este proceso es mucho
mas eficiente que la agitaciéon de gran volumen de mezcla sometida
a vacio, como se hace en el proceso discontinuo.

Las condiciones que se necesitan para una deareacién y des-
hidratacién completas de la mezcla aceite-adsorbente no pueden ser
determinadas, en vista de que no hay métodos a la mano que den se-
guridad para pequeias cantidades de oxigeno y humedad en tal mez-
cla. Se han hecho estudios sobre otros problemas de separacién de
gases de liquidos. En todo caso, la conclusién nacida de estos estu-
dios es que es muy dificil separar completamente el oxigeno y el va-
por de agua en una mezcla de aceite-adsorbente, especialmente a ba-
jas temperaturas. También se ha concluido que es bastante dificil se-
parar por simple evaporaciéon compuestos volatiles de bajo punto de
ebullicién contenidos en los aceites. Por lo tanto, es razonable asumir
que serd aun mas dificil separar estas impurezas en la mezcla aceite-
adsorbente, puesto que los adsorbentes usados comunmente en el blan-
queo de aceites grasos poseen gran afinidad por gases, agua y proba-
blemente otras materias volatiles comunmente presentes en aceites neu-
tralizados.

Mecanismo del proceso: El flow-sbeet de la fig. 30 muestra
como es el proceso.

El material absorbente se alimenta continuamente por medio
de un alimentador tipo tornillo al aceite neutralizado que viene del
tanque de almacenamiento a una temperatura de mas o menos 130°F.
La mezcla entonces se pulveriza en una cadmara de vacio a través de
toberas cénicas. La corriente pulverizada choca contra un plato inter-
ceptor. Este choque hace evaporar inmediatamente los gases y hume-
dad disueitos en el aceite y adsorbidos al material blanqueador. E!
tiempo aproximado para esta deareacién y deshidrataciéon es de 7 mi-
nutos. Después se bombea 'a mezcla hacia un intercambiador de calor,
calentandose a 220-240°F. En seguida se pulveriza la mezcla dentro de
una segunda cdmara donde dura aproximadamente 10 minutos. El pro-
posito de esta 22 evaporacién instantanea es el separar productos ga-
seosos descompuestos por el calor, y ademas quitar el agua dejada
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en libertad por el calor. La mezcla caliente se bombea después a 2
filtros-prensas conectados en serie, donde se enfria a 150°F. antes de
ser -expuesto el aceite al aire. Las camaras de deareacién y vacio son
superpuestas para conservar espacio; utilizan un sistema simple de va-
cio, y en general el disefio es simplificado.

El sistema se guarda de la exposicion atmosférica desde el
momento en que el aceite no blanqueado entra al sistema hasta que
se descarga el aceite blanqueado y enfriado.

PARANGON ENTRE EL PROCESO CONTINUO A VACIO
Y EL DISCONTINUO ATMOSFERICO

Se han hecho comparaciones entre el procedimiento de blan-
queo ya explicado y el atmosférico que exponemos a continuacién: se
mezcla una predeterminada cantidad de adsorbente con 60 a 90.000
1bs. intermitentes de aceite neutralizado. Esta mezcla se efectiia en u-
na cuba abierta equipada con un agitador mecanico. La mezcla se ca-
lienta a 220-240°F con agitacién, y enseguida se bombea a través de
2 filtros-prensas cerrados y conectados en serie. La descarga de las
prensas s> enfria continuamente a 160°F o menos, por medio de un in-
tercambiador de calor.

Con el objeto de hacer una serie de examenes comparativos
se necesita un minimo de 200.000 lbs. de aceite, o sea 100.000 para ca-
da proceso. Esta cantidad es aun insuficiente, ya que no es la nece-
saria para llenar las prensas con torta agotada de material adsorbente.
Se necesitan lo menos 250.000 lbs. de aceite para hacer los examenes
necesarios. Esto quiere decir que hay que disponer al menos de 500.000
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Ibs. de aceite para hacer los exdmenes comparativos en los dos pro-

Cesos.

Efecto sobre la reduccion del color: Se hicieron un total de 14
ensayos comparando los dos métodos. Los resultados fueron los que

aparecen en la tabla siguiente.

Tipo de

adsorbente usado

pH del
adsorbente

Tipo de
aceite

blanqueado

Arcilla
Arcilla
Arcilla
Arcilla
Arcilla
Arcilla
Arcilla

mas 4% carbdn

natural

natural

activada
activada
activada
activada
activada

1
1

DD

Arcilla activada 1
mas Arc. Act.
Promedio general
(14 ensayos)

2

W L WL O O
- =

CSO
SBO
CSO
SBO
CSO
SBO
SBO

SBO

Ndmero de
ensayos
hechos

=N =W

—

Tipo de Porcentaje promedio Color promedio del
del adsorbente usado aceite blanqueado
absorbente usado
Atm. | Vac Atm. | Vac.
Arcilla natural 1 1.27 | 0.98 2.6 | 2.4
Arcilla natural 1 1.48 | 1.46 2.4 3.1
Arcilla activada 1 1.57 | 1.60 3.0 2.8
Arcilla activada 1 1.55 1.40 5.4 5.2
Arcilla activada 2 1.46 0.90 2.4 2.1
Arcilla activada 2 1.32 1.30 2.4 2.5
Arcilla activada 2 0.92 0.92 3.7 2.5
méas 4% carbdén !
Arcilla activada 1 1.011 0.962 4.2 2.5
mas arc. act. 2 1.3 1.16 3.2 2.9

Promedio general
(14 ensayos)

Dichos ensayos no se hicieron todos el mismo dia, y solamente
se usaron aceites idénticos para 3 ensayos comparativos: uno para a-
ceite neutralizado de semilla de algodén usando arcilla activada 2, y
2 veces para aceite de soya usando una mezcla de las dos arcillas ac-
tivadas y arcilla activada 2 mas 4% de un carb6n activado. Al obser-

var los resu’tados de estos 3

o

experimentos, se noté6 un favorecimiento

al precedimiento continuo de vacio. A pesar de que en los demas en-
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sayos no se utilizaron para la comparacién aceites idénticos, los colo-
res de los aceites neutralizados fueron practicamente los mismos. Los
aceites usados en el procedimiento de blanqueo discontinuo dieron un
promedio de color de 35 amarillo-8 rojo para el aceite neutralizado, y
20 amarillo-3.2 rojo para el blanqueado. En cambio, y en donde se
nota la eficacia del procedimiento respectivo al otro, los aceites usados
en el blanqueo continuo al vacio dieron un promedio de color de 35
amarillo-7.8 rojo para el aceite neutralizado, y 20 amarillo-2.9 rojo
para el blanqueado. La ventaja del procedimiento a vacio es mayor
cuando se usan arcillas de bajo pH como adsorbentes. Los aceites que
se usaron fueron mezclas de varios tanques de aceite crudo; también
hubo mezcla del aceite neutralizado. Como se nota, la eficiencia rela-
tiva de los procesos se hizo para aceites tanto de buena como de mala

calidad.

Efecto sobre la economia de blanqueo: El promedio de los da-
tos de la tabla anterior, que representa el blanqueo de mas o menos
2 millones de lbs. de aceite se interpreta que tiene un color residual
comin de 3.0 rojo, promedio sacado de isotermas de absorcién hechas
en gréaficos partiendo de datos de laboratorio. Esto se muestra en la
tabla siguiente:

Adsorbente | Color Rojo

Atm. Vac. | Atm. Vac.
Datos promedios (tabla ant.) ‘ 1.37 1.16 3.2 2.9
Interpretados .............. ..... i 1.45 1.12 3.0

Los datos mostrados dan una reduccién de color del 23%
cuando el blanqueo se efectia por el proceso continuo de vacio, com-
parado con el discontinuo atmosférico. Como se ve, el costo principal
de reduccién no estd en el costo de la tierra misma, sino mas bien en
la reduccién del costo del aceite retenido en la tierra agotada.

Efecto sobre la estabilidad del aceite: Se us6 el método Swift
bre la estabilidad por el método Swift los da la tabla siguiente:

Blanqueado Atmosférico | Blanqueado Continuo
Clase Discontinuo a Vacio
ac(i?te Estabilidad Estabilidad [ Estabilidad | Estabilidad
aceite ntrl. aceite blan.| aceite ntrl. | aceite blan.
horas horas horas horas
CSsO 14.1 11.5 13.4 12.5
SBO 13.2 10.5 13.0 12.0
Promedio 13.65 | 11.0 13.2 12.25
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La reduccién promedia en la estabilidad del aceite fue de 20%
en el proceso discontinuo atmosférico y 7% en el continuo a vacio.
Por consiguiente, la ventaja de este ultimo es de 13%. El efecto de ca-
da uno de los 3 adsorbentes utilizados en los ensayos efectuados so-
bre la estabilidad por el método Swift los da la tabla incluida a con-
tinuacidn:

Tipo de pH del % de reduccién en estabilidad
adsorbente usado cdsorbente del aceite durante el blanqueo
Atmosférico |Cont. a Vacio
Arcilla natural 6.5 21 14
Arvcilla activada 1 3.6 15 4
3.2 25 4

Arcilla activada 2

Como anotacién interesante, se ve que la arcilla natural, que
fue la que menos resultado dio en relacién a la reduccién del color,
también causé la mayor reduccién en la estabilidad del aceite. La ex-
plicacidén esti en que el oxigeno adsorbido a esta arcilla estd mas fuer-
temente ligado que el adsorbido a las arcillas activadas.

Efecto sobre el aumento de acido graso libre: Se puede ase-
gurar tedricamente que no habrid aumento en el contenido del &cido
graso libre si se blanquea un aceite perfectamente seco con un adsor-
bente perfectamente seco, debido a que no ocurrira hidrdélisis del jabén
o del aceite neutral en ausencia de humedad. Sin embargo, siempre se
presenta algo de humedad en los aceites neutralizados, y lo mismo se
puede decir de los adsorbentes. Por consiguiente siempre habra lugar
a hidrélisis.

En la tabla siguiente se muestra el contenido promedio de a-
cido libre de los aceites antes y después del blanqueo, con tres dife-
rentes clases de arcillas; ademas se dan los resultados con los 2 méto-
dos. El contenido de jab6n de los aceites no blanqueados dio un pro-
medio de 100 partes por millén.

Tipo de pH de la  Porcentaje 4cidos grasos libres
adsorbente usade arcilla Origin. | Bl. At. | Origin. | Bl V.
Arcilla natural 6.5 .070 | .070 .065 J .060
Arcilla activada 1 3.6 .063 | 073 .017 113
Arcilla activada 2 3.2 .087 117 .090 ‘ .093

Con los datos de la tabla anterior se demuestra la ventaja del
proceso continuo a vacio sobre el discontinuo atmosférico, cuando se
utilizan adsorbentes de bajo pH. Igualmente se ve que no hay signi-
ficativamente aumento en acido libre cuando se usa el proceso con-
tinuo a vacio, cualquiera que sea el pH de los adsorbentes.
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Efecto sobre el contenido de jabén: La concentracién prome-
dia de jab6n en los aceites branqueados por los dos métodos se mues-
tra en la tabla siguiente:

Procedimiento de P‘b,P' M. d'e P. P. M. de jabén en el
12bon, iy accie aceite blanqueado

Blanqueo te neutralizado
(Promedio). Alto Bajo 'Promedio
Discontinuo atmosfér. 103 55 14 32
Continuo al vacio 114 20 3 15

De nuevo queda demostrada la ventaja del proceso continuo
a vacio en relacién al factor jab6én. Esta nueva ventaja es debida a la
superior deshidratacién del aceite y el adsorbente en el proceso a va-
cio. Es sabido que un jabdén completamente deshidratado es insoluble
en el aceite, mientras que un jabén hidratado es un poco soluble, atin
en un aceite seco.

Efecto sobre el catalizador en la hidrogenaciéon: Ya que se sa-
be que el jabén es un veneno del catalizador, se debe esperar que el
blanqueo a vacio prolongara la vida activa del catalizador de niquel
usado en 'a hidrogenacién de aceites blanqueados. Se us6é un cataliza-
dor durante varios meses en aceites provenientes de blanqueo conti-
nuo a vacio y discontinuo atmosférico. La cantidad de catalizador con-
sumido por unidad de aceite endurecido fue un 25% menor sobre el
aceite blanqueado a vacio.

Esta conducta se cree que s6lo es debida a la mejor separa-
cién del jabén sino también a la estabilidad del aceite.

Efecto sobre la estabilidad del sabor: Con el uso del blanqueo
a vacio es casi cierto que hay un mejoramiento en la caracteristica del
sabor, debido a que se reduce enormemente la oxidacién del aceite
durante el blanqueo; ‘a estabilidad del aceite blanqueado a la subse-
cuente oxidaciéon también se mejora grandemente. Hay un convenci-
miento de que el blanqueo continuo al vacio mejora el sabor y esta-
bilidad del sabor de los aceites deodorizados en una extensién bastan-
te marcada. S6lo se han hecho dos comparaciones bajo condiciones
controladas entre aceites idénticos blanqueados con los dos métodos, en
los cuales se separaron los aceites durante la hidrogenacién y deo-
dorizacién. Dichos ensayos se hicieron sobre un aceite de soya neutra-
lizado, y en ambos procedimientos se utilizaron los mismos porcenta-
jes de una arci'la activada. Los aceites blanqueados al wvacio, hidro-
genados o no endurecidos, fueron decididamente superiores a los blan-
queados por la manera discontinua atmosférica en lo que respecta a
la estabilidad del sabor después de la deodorizacién.
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BLANQUEO DISCONTINUO A VACIO VS.
BLANQUEO CONTINUO A VACIO

Ya que no hubo a la mano una planta discontinua a vacio, no
se pudieron hacer comparaciones directas. De todos modos, es muy
razonable deducir que el proceso continuo tiene las siguientes venta-
jas sobre el discontinuo, a pesar de que no se conoce la magnitud de
ellas:

1) — Mas completa deareaciéon y deshidratacion, debido a que
la mezcla adsorbente-aceite es pulverizada con evaporacién instanta-
nea dentro de la cAmara de vacio debajo de la temperatura de blan-
queo.

2) — El tiempo de contacto entre aceite y adsorbente es mu-
cho menor, y por consiguiente el oxigeno residual y su efecto sobre
la oxidacién de la materia colorante queda disminuido.

3) — La operacién de blanqueo puede ser méas seguramente
controlada, afectando posiblemente la economia del sistema. La canti-
dad de adsorbente puede aumentarse o disminuirse en cualquier mo-
mento durante la operacién, con el objeto de ajustar y mantener un
color efluente deseado con un minimo de adsorbente.

RESUMEN DEL PROCESO CONTINUO A VACIO

Los principios fundamentales del proceso continuo de blanqueo
al vacio son:

1) — Deareacién y deshidratacién en frio de la mezcla a-
ceite-adsorbente por el método de pulverizacién continua dentro de un
vacio con el objeto de quitar el agua restante y productos gaseosos de
descomposicion.

2) — Ulterior deshidratacién y desgasificacién después del ca-
lentamiento a la temperatura de blanqueo, operacién que se efectiia
por medio de pulverizacién continua dentro de un vacio para quitar
el agua restante y productos gaseosos de descomposicién.

3) — Mantencién de un sistema cerrado a través de todo el
proceso con el objeto de evitar contacto atmosférico desde el momen-
to en que el aceite neutralizado frio entra, hasta el momento en que el
aceite blanqueado y frio sale del sistema.

PARAGRAFO -II-

PRACTICA INDUSTRIAL PARA LA HIDROGENERACION
CATALITICA DEL ACEITE DE SEMILLA DE ALGODON

Esta parte de nuestro trabajo tiene por objeto el estudio de
los principales métedos usados en la industria para la hidrogenacion

del aceite, comparandclos unos con otros y describiendo los aparatos
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usados. Abarca no s6lo la hidrogenacién propiamente dicha, sino tam-
bién la preparacion del catalizador, la filtraciéon del aceite hidrogena-
do, la regeneracion del catalizador inactivo y la produccién de hidré-
geno.

No es objeto de este trabajo el analizar todos los métodos em-
pleados y por lo tanto sélo estudiaremos, ademas del que empleare-
mos en nuestro proyecto, los mas importantes y los que sean maés dis-
tintos unos de otros. Mucha de la informacién fue obtenida por noso-
tros de las casas constructoras de esos aparatos, las cuales nos envia-
ron catalogos y folletos que ilustran los aparatos por ellos fabricados.

PREPARACION DE CATALIZADORES

La inmensa mayoria de las industrias de endurecimiento de
aceites, preparan el catalizador dentro de la misma féabrica, pero la
tendencia actual es la de comprar el catalizador ya preparado; hay
firmas industriales que lo preparan para proporcionarlo a las empre-
sas que lo necesitan; esto tiene grandes ventajas, primero, por la me-
jor calidad y uniformidad del producto y también, porque tal prepara-
cién ofrece algunos peligros que no estd mal evitar; la principal em-
presa en este sentido es la Rufert Nickel C., que lo prepara en esca-
mas; Ja Cenco también produce Raney Nickel Catalyst con un precio
actual (abril 16, 1951) de US$ 24.96 por 10 1b. :

En este capitulo trataremos de los distintos métodos que se u-
san para preparar el catalizador de niquel dentro de una fabrica de
endurecimiento de aceites.

Casi todos los métodos se basan en la reduccién en atmésfe-
ra de hidrégeno y a temperaturas elevadas de una sal de niquel; la
reducciéon debe tener lugar a temperaturas siempre por debajo del
rojo, pues de otro modo el catalizador resultara ineficiente; el niquel
reducido al rojo practicamente no tiene ninguna actividad. La tempe-
ratura de reduccidén varia con los métodos, oscilando entre 300°C. y
500°C. generalmente. Se debe tener en cuenta que hay bastante dife-
rencia entre la temperatura a la cual comienza la reduccién y aquella
a la que termina; no se suele efectuar la reduccién completa a niquel
metélico, sino que se obtiene una mezcla de niquel y 6xido, que da
un gran rendimiento como catalizador; a mayor temperatura se obtie-
ne un catalizador mas permanente, pero menos activo.

En la actividad catalitica del catalizador obtenido tiene una
gran influencia el compuesto de niquel que ha sido sometido a la re-
duccién. El uso de soportes inertes permite mayores temperaturas de
reduccién sin afectar el poder de absorcién, de tal modo que se pue-
den obtener reducciones mas completas a unos 420°C; debemos anotar
que una vez obtenido el 60% de niquel reducido, no se sigue notando
aumento de actividad catalitica con el aumento de niquel reducido.
Cuando se va a reducir un compuesto de niquel en atmédsfera de hi-
drégeno, la temperatura ideal es aproximadamente de 300°C. si no hay
soporte y entre 350° y 500°C si se usa soporte.

Veamos ahora el comportamiento de los éxidos e hidratos de
niquel ante la reduccién en atmésfera de hidrégeno: El 6xido de ni-
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quel anhidro a los 200°C. empieza a tornarse verde, pero la reduccién
s6lo comienza a 300°C; a 330°C es lenta y se acelera a unos 380°C; la
reduccién cesa a 420°C; el niquel asi obtenido es piroférico; no es un
catalizador ideal para grasas. El 6xido de niquel obtenido por calcina-
cién es muy resistente a la reduccién y sélo se obtiene una reduc-
ci6on completa a la temperatura del rojo; es también piroférico; tratan-
dolo hasta 420°C. se obtiene una tercera parte de niquel no reducido
y se reducen las dos terceras partes; esta mezcla es muy activa y tam-
bien es piroférica. El hidrato de niquel preparado en el laboratorio co-
mienza a reducirse a 230°C; habiéndose comenzado a deshidratar a
200°C; a 270°C la reduccién se hace de nuevo lenta.

Las sales de niquel méas usualmente empleadas para la prepa-
racién del catalizador son el formiato, el sulfato, el nitrato y el car-
bonato. Cuando la materia prima es el nitrato, éste se debe calcinar
con libre acceso de aire en un crisol a 300°C y el 6xido resultante es
el que se somete a la reduccién; si es hidréxido o carbonato, éstos se
deben obtener por precipitacién, luego se lavan y se secan y después
se reducen, necesitindose no méas de 300°C. de temperatura.

La reduccién a temperaturas menores de 300°C. dan un ca-
talizador muy susceptible a los venenos. El éxido reducido incomple-
tamente es mas activo que el metal puro, no por la presencia del 6xi-
do, sino porque a mayor temperatura de reduccién, disminuye la ac-
tividad.

Hoy se tiende a usar niquel masivo como materia prima para
la preparaciéon del catalizador; esto tiene como ventaja el evitar la
precipitacién y también facilita la regeneracién del catalizador usado;
algunos tratan este niquel haciéndolo reaccionar superficialmente con
acido nitrico y luego lo reducen en atmésfera de hidrégeno.

También se preparan catalizadores de niquel por molida me-
canica de niquel masivo; ésta es una operaciéon que se lleva a cabo
en molinos de bolas en presencia o ausencia de aceite y de abrasivo;
esto es muy poco usado. Estos catalizadores preparados mecénicamen-
te son menos activos y ademéas diferentes en su accién de los obteni-
dos quimicamente, sobretodo en lo relacionado a los distintos periodos
de vida

Aleaciones de niquel-aluminio y niquel-silice son muy usados
como materia prima en la obtencién de catalizadores de niquel; son
especialmente importantes de éstas, las aleaciones de niquel-aluminio,
a partir de las cuales se obtiene el Raney Nickel de cuya preparacién
hablaremos después.

Otro catalizador de este tipo es el obtenido de la aleacién de -
cobre, nique] y hierro con magnesio y zine, la cual se oxida calentan-
dola en el aire; después se muele, pudiéndose usar asi como cataliza-
dor, o después de reducida en atmésfera de hidrégeno.

Los catalizadores de niquel coloidal se obtienen reduciendo
soluciones o suspensiones de sales de niquel en glicerol que contiene
gelatina o goma arabiga como coloide protector; por ejemplo, una so-
lucién de formiato de niquel y gelatina en glicerol se puede reducir
con hidrégeno a 200°-210°C tomando un color café nuez; la solucién
coloidal asi obtenida no se altera con el aire y es soluble en alcohol;
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por centrifugacién se obtendra un sélido café con 25 a 30% de niquel,
el eual vuelve a dar solucién coloidal tratidndolo con acido acético, a-
gua acidulada, glicerol o alcohol.

Un método muy poco empleado para la preparacién del cata-
lizador cs el electrolitico, y de él no nos ocuparemos en este trabajo.

Elis divide los catalizadores de niquel en once grupos, de a-
cuerdo al modo de obtenerlos; por ser interesante para apreciar lo
complejo del problema de la preparacién del catalizador, los enumera-
remos a continuacion:

1) — A partir del metal masivo: a) por divisibn mecanica muy
fina; b) metal coloidal por desintegracion eléctrica; ¢) virutas oxidadas
en la superficie y luego reducidas.

2) — Por reduccién de 6xido, hidroxido o carbonato en una
corriente de gas reductor, generalmente hidrégeno.

3) — Por reduccién con calor de sales de niquel.

4) -— Por ignicién de compuestos de niquel con materia car-
bonacea.

5) — Por reduccién calorifica del carbonillo de niquel.

6) — Sales de niquel no reducidas de acidos oxigenados inor-
ganicos, como por ejemplo, borato, metaborato, silicato, etc.

7) — Boruro de niquel.

8) — Carburo de niquel.

9) — Hidruro de niquel.

10) — Compuestos de niquel organometalicos.

11) — Reemplazo del niquel de soluciones de sus sales, por o-
tros meta’es.

De todos estos no tienen importancia industrial sino el se-
gundo y el tercero.

En casi todos los métodos de preparacién del catalizador, se
deben tener en cuenta los siguientes principios, recomendados por
Groggins:

1) — Se debe procurar el uso de materias primas bastante pu-
ras, pues de ello depende en gran parte la actividad del producto ob-
tenido; en el laboratorio se debe analizar cuidadosamente dichas ma-
terias, sobre todo en lo referente a los venenos.

2) — Se debe preferir preparar el catalizador mediante reac-
cién quimica, mejor que por métodos meramente mecanicos o fisicos.
3) — Durante la preparaciéon hay que tomar todas las pre-

cauciones posibles para que el catalizador no se contamine con subs-
tancias indeseadas. !

4) — Se requiere un control especial de la temperatura de
reduccién; es bueno anotar que dicha reduccion de los 6xidos de me-
tal pcr el hidrégeno es generalmente exotérmica y por lo tanto hay
mucho peligro de que ocurra una sinterizacidn, perjudicial a la activi-
dad, si no se controla la temperatura.

5) — Es mejor no almacenar largo tiempo el catalizador pre-
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parado, y si esto es necesario debese controlar dicho almacenamiento;
algunos autores aconsejan no efectuar la reduccién sino inmediatamen-
te antes de usarlo; si el catalizador se guarda en botellas, éstas no de-
ben tener tapones de caucho, sino de corcho o de vidrio, por la po-
sible contaminacién de azufre.

Los métodos que vamos a describir se pueden dividir en dos
tipos:
1) — Métodos por reduccién hiimeda.

2) — Meétodos por reduccién seca.

Métodos por reduccion hitmeda: Los métodos difieren entre si
segun sea la materia prima que se emplea; estos métodos por reduccién
hiimeda son méas modernos y méas usados que los por reduccién seca,
que ademas ofrecen mayores peligros, a causa de posibles explosiones.

El primero de los métodos que describiremos es el que emplea
el formiato de niquel como materia prima: la sal formiato de niquel
debe ser finamente dividida y luego se suspende en aceite, una parte
de formiato en cuatro de aceite; una vez obtenida la suspensién, se
lleva ésta a tanques, en los que se efectia la reduccién; estos tanques
deben ser cerrados y estar equipados con agitador mecanico y con ca-
lentamiento eléctrico o mediante camisa o serpentin de vapor; se au-
menta la temperatura hasta 185°C; ya a 150°C. se ha iniciado la re-
duccién, desprendiéndose agua, y por eso se debe pasar una pequeia
corriente de hidrégeno para que ayude a arrastrar los productos ga-
seosos; no para reducir, porque en este caso el formiato de niquel no
se reduce por la acciéon del hidrégeno, sino mediante la descomposi-
cién, segin la ecuacién que ya habiamos citado antes:

Ni (HCOO). 2,0 ——— Ni + 2CO.

Al ir aumentando la temperatura, e! agua es lo primero que
se desprende como vapor a 190°C, durante media hora aproximada-
mente; una vez desprendida el agua, sube rapidamente la temperatura
hasta 240°C que es la temperatura de descomposicién del formiato, y
se debe mantener a dicha temperatura por espacio de media hora co-
mo minimo; una vez que la reduccién haya terminado se puede pro-
ceder de dos maneras: si el aceite que servia como medio se ha alte-
rado a causa de esta ultima temperatura de 2409C, se debe reempla-
zar por aceite refinado y luego se puede introducir al convertidor o
hidrogenador en la proporciéon deseada, o almacenarlo, pero en me-
dio del aceite para que no pierda actividad; si no se ha alterado, o la
a'teraciéon no influye en el producto que se desea obtener, no es ne-
cesario cambiarlo y se puede usar asi directamente como catalizador.
En nuestro caso especial de la hidrogenacién del aceite de algodén pa-
ra obtencién de productos comestibles, es necesario proceder del pri-
mer modo indicado. Cuando ne se usa inmediatamente, sino cqua es
necesario almacenarlo, se deja enfriar a 100°C, v se lleva a moldes
donde el aceite solidifica mediante la hidrogenaciéon que ha sufrido;
de este modo el catalizador se puede conservar durante largo tiempo.
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El catalizador obtenido por el método descrito contiene aproximada-
mente un 7% de niquel en peso. Como el nique! formado tiene pro-
piedades coloidales, se recomienda la adicién de tierra fuller o tierra
de infusorios, durante su preparacion, con el objeto de que ayude la
posterior filtracién, después de haber sido hidrogenzdo el aceite. Du-
rante el proceso antes descrito se trabaja a presién atmosférica. Una
de las ventajas del uso de formiato de niquel es que no deja residue
organico; el aparato donde se efectia la descomposicién puede ser de
hierro maleab'e y tener buena solidez.

Otro método parte de los sulfatos de niquel y cobre en cris-
tales; requiere temperaturas de reduccién més bajas, teniendo por lo
tanto la ventaja de no alterar el aceite en cuyo medio se efectia la
reducciéon. Puede prepararse sin soporte o con soporte. Si se va a pre-
parar sin soporte se disuelven en agua ca'iente cinco partes de sulfato
de niquel y una de sulfato de cobre y después se anade carbonato
de sodio hasta reaccién alcalina; se lleva a ebullicién durante 20 minu-
tos; el precipitado formado se lava con agua y se filtra en un filtro~
prensa; se seca y se lleva a un molino de bolas para pulverizarlo; asi
quedan preparados los carbonatos, que falta reducir'os. Pero antes va-
mos a ver la preparacién de los carbonatos cuando se usa soporte: los
sulfatos de niquel y cobre se disuelven en agua caliente en la misma
proporcién de cinco a uno en un tanque ajustado o adaptado con agi-
tadores y que no esté més lleno de la mitad; a esa solucién saliente se
anade primero el soporte que puede ser Kieselgur o tierra fuller, y
después e' carbonato de sodio; se calienta la mezcla a ebullicién, pero
con suavidad, mediante vapor, por corto periodo de tiempo; después se
llena el resto del tanque con agua fria y se lleva el contenido al fil-
tro-prensa, en donde se debe lavar; asi quedan listos los carbonatos.

Ahora el proceso sigue igual para ambos carbonatos, los pre-
parados sin o con soporte; estos se llevan a tanques con mezcla-
dores en donde se agrega aceite, del méas puro, y también mate-
rial que favorezca la posterior filtracién, si es necesario. La carga de
aceite puede ser de una tonelada; entonces debe haber unas 150 lbs.
el caso de no haber usado soporte durante la precipitacién, pero se
quiere afadir después como ayuda para la filtracién, se deben emplear
también unas 200 lbs; en el mezclador se agita la mezcla en frio.

Después se procede a la reduccion del compuesto de niquel,
la cual se puede hacer en este método especial dentro del hidrogena-
dor de aceite, debido a que la temperatura de reduccién de los car-
bonatos de niquel y cobre mezclados es aproximadamente la misma
que la necesaria para la hidrogenacién catalitica del aceite de semilla
de algodén (180-190°C); entonces, del mezclador se toman porciones
para introducirlas al convertidor, teniendo en cuenta la proporcién fi-
nal deseada, es decir, el porcentaje final de niquel en el aceite que se
va a hidrogenar.

De los dos métodos expuestos tiene mayor aplicaciéon indus-
trial el primero.

Métrdos por reduccion seca: Estos fueron los primeros mé-
todos usados para la obtencién de los catalizadores de niquel, pero
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actualmente han sido casi completamente desplazados en la industria
por los métodos por reduccién himeda, a causa de los peligros de ex-
posiébn a que estdn expuestos; el hidrégeno reductor puede escaparse
y ponerse en contacto con la llama que calienta el cilindro de reac-
cién, ocasionando serias explosiones en las fabricas. Se ha intentado
con buenos resultados mezclar hidrégeno con un gas inerte, o usar a-
moniaco, pero su uso estd muy limitado en la practica industrial.

En el primer método de que trataremos se emplea sulfato de
niquel que se lleva a solucién; a esta solucién se le agrega 15 a 20%
de un soporte y se efecttia la precipitaciéon del carbonato de niquel
con carbonato de sodio; el material se lava, se filtra en filtros-prensa
y se seca, todo lo anterior de manera semejante al método expuesto
en el paragrafo anterior. Después se efectia la reduccién que puede
ser en un horno continuo de reduccién o en un recipiente cerrado; es-
ta reduccidén se efectia en corriente o atmédsfera de hidrégeno, calen-
tando a temperaturas no inferiores a 300°C; hay mejor reduccién a-
gitando la masa y se completa cuando deja de formarse agua.

Los hornos de reduccién continua se usan solamente cuando
‘a produccién de catalizador tiene que ser muy grande. En esencia
consisten de uno o varios transportadores que conducen el material
que hay que reducir y en contra-corriente se pasa hidrégeno, todo en
ausencia de aire; el transportador se calienta con quemadores de gas;
la longitud de éste, la velocidad del material y del hidrégeno deben
ser calculadas de manera que cuando el catalizador atraviese todo el
transportador esté lo convenientemente reducido; el hidrégeno arras-
tra el vapor de agua formado durante la reduccién; el material ya re-
ducido cae a un depésito de aceite, a poder ser hidrogenado, en cu-
yo medio se conserva.
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Para producciones pequeiias de catalizador no se usa el horno
de reduccién continua, sino un recipiente cerrado, como el que se i-
lustra en la figura N? 48 el recipiente B se encuentra dcntro de
una estructura de ladrillo e inmediatamente encima de un quemador,
que lo calienta; puede girar y se debe llenar hasta 2/5 como maximo;
la temperatura no debe exceder de 360°C y una vez efectuada la re-
duccién se desocupa uniendo 6 con 1, elimindndose asi el contacto con
el aire, pues no se debe olvidar que casi todos los catalizadores de
niquel son piroféricos. El catalizador se conserva en aceite.

En la preparaciéon del carbonato de niquel se puede emplear
el aparato que aparece en la figura N? 49; consta de tres tanques,
A B y C, cada uno de los cuales estd provisto de agitadores mecani-
cos; en el tanque A se diluye sulfato de niquel; en el tanque B se
diluye carbonato de sodio y estas soluciones se mezclan en el tanque
C en las proporciones requeridas, efectudndose asi la reaccién en que
se forma carbonato de niquel precipitado; éste se lleva a un filtro-
prensa, en donde se debe lavar para eliminar completamente el sodio;
después se seca, quedando listo para la reduccién.

Cuando en lugar de preparar carbonato de niquel, lo que se
desea es hidréxido, se debe usar hidréxido de sodio en lugar de car-
bonato de sodio y en este caso hay que tener mucho mas cuidado en
el lavado del precipitado de hidréxido de niquel, pues hay que elimi-
nar hasta las mas minimas trazas de soda caustica.

Para efectuar la reduccién del carbonato o del hidréxido de
niquel se usa también un cilindro rotatorio que contiene en su inte-
rior ganchos metdlicos con el fin de agitar el material; el cilindro se
calienta con mecheros de gas y estd rodeado por una camisa a través
de la cual pasan los gases de combustiéon hasta salir por la parte su-
perior. Debe recordarse que el enfriamiento del niquel reducido de-
be hacerse en atmoésfera de hidrégeno, o de un gas inerte, pero nunca
en presencia de aire, y que el material ya preparado se d:be mezclar
lo mas répidainente posible con aceite, para poderio conservar activo
y sin peligro de que se encienda.
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METODOS DE HIDRSGINACION

Una vez neutralizado y blanqueado el aceite y preparado el
catalizador, todo estad listo para efectuar la hidrogenacién, mediante la
cual se lograra obtener un aceite de mayor punto de fusién con el
cual podremos preparar el producto comestible que puede sustituir a
la manteca animal.

El éxito de la hidrogenacién estd basado en !as condiciones
en que se efectie, variando las cuales se obtendran productos muy
distintos; ya, en capitulo anterior, estudiamos esas condiciones de pre-
sién, temperatura, etc. requeridas para la hidrogenacién selectiva; mas
adelante trataremos lo relacionado con el consumo de hidrégeno ne-
cesario para dicha operacién; nos toca, ahora, tratar de los distintos
métodos que se emplean en la industria, los cuales se diferencian prin-
cipalmente en el modo de establecer el contacto entre el catalizador,
el aceite y el hidrégeno; mientras mas intimo sea ese contacto, mas
completa serd la hidrogenacién y se llevara a cabo mas rapidamente.

Una de las dificultades mayores para hidrogenar industrial-
mente se debe a la gran difusibilidad del hidrégeno, que hace tarea
delicada el uso de altas presiones, debiéndose tener especial cuidado
de que no se produzcan escapes. Se necesitan aceros que trabajen bien
a ia presion, sean poco corrosivos y poco porosos; lo mismo que son
necesarias juntas muy perfectas. El hidrégeno a temperaturas superio-
res a 200°C difunde grandemente a través del hierro; el acero ordi-
nario con el calor y en presencia de hidrégeno, se descarbura produ-
ciéndose metano y como consecuencia de este fenémeno pueden apa-
recer grietas; como remedio se han propuesto aceros al cromo-niquel
(18-8); para evitar la difusién del hidrégeno se ha propuesto recu-
brir la superficie interna con barniz que resista la presién y tempe-
ratura y que no se afecte con la reaccién, pero estos barnices estan
patentados. Cuando la presibn empleada es baja se pueden wusar
autoclaves de hierro maleable. No se debe olvidar que un paso muy
importante en la hidrogenacién de aceites es el de llevar el hidrége-
no a solucién dentro del aceite y por lo tanto el hidrogenador debe
ser una maquina apta para la adsorcién rapida y controlada del gas.

La principal divisién que se puede hacer para estudiar los mé-
todos es la de discontinuos y continuos; los primeros son los que se
emplean ordinariamente; los segundos s6lo han sido desarrollados in-
dustrialmente en Rusia y en Inglaterra.

METODOS DISCONTINUOS: En estos métodos de hidroge-
nacién se efectla en tanques cerrados que reciben el nombre de auto-
claves o hidrogenadores y ordinariamente son construidos de acero; los
sistemds mas importantes son cuatro: burbujeo de hidrégeno, circula-
cién del aceite, circulaciéon doble (del aceite y del hidrégeno) y agita-
cién mecanica; en la mayoria de los casos se usan dos de esos sis-
temas a la vez, como, por ejemplo, agitacion mecéanica con circulaciéon
de aceite.

En la actualidad hay tendencia a eliminar equipos complica-
dos y esto se ha logrado mediante el desarrollo de agitadores tipo tur-
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bina con lo cual se evitan los sistemas de circulacién para el aceite
y el hidrégeno.

Es importante para todos los métodos discontinuos un control
muy riguroso de las temperaturas de reacciéon y de las presiones re-
queridas para la hidrogenacién deseada; es bueno recordar aqui que
un exceso de temperatura puede ser causa de deshidrogeneracion.

Trataremos esta materia en el siguiente orden:

a) — Métodos con circulaciéon de hidrégeno,
b) — Métodos con circulacién de aceite,

¢) — Métodos con doble circulacion,

d) — Métodos con agitacion mecénica.

a) Métodos con circulacion de hidrogeno: Uno de los apara-
tos mas sencillos para la hidrogenaciéon con circulacion de hidrdge-
no se detalla a continuacién: el aceite va en un recipiente y el espa-
cio superior se llena de hidrégeno a presién conveniente; después se
calienta con vapor mediante una camisa; una bomba saca el hidré-
geno de la parte superior y lo impele por la parte inferior; el catali-
zador se anade cuando la temperatura ha llegado a ser la deseada.
El burbujeo del hidrégeno es la causa del contacto intimo entre las
sustancias reaccionantes. Una vez alcanzado el punto de hidrogena-
cion deseado, se baja hasta el fondo de la base cénica un plato poroso
de tal modo que cuando el aceite hidrogenado se saca, una buena par-
te del catalizador no sufre exposiciéon al aire y puede ser usado de
nuevo sélo con anadirle un poco de catalizador fresco.

Para producir mayor agitacion por medio de la corriente de
hidrégeno se puede hacer pasar el gas a través de un diafragma po-
roso situado cerca del fondo del hidrogenador; uno de los materiales
usados para dicho diafragma es el filtrox.

No es objeto de este trabajo el describir todos los aparatos
que se han disefiado para la hidrogenacién y, por lo tanto, siendo el
anteriormente descrito un aparato bastante explicativo del método de
que estamos tratando, no nos detendremos en el estudio de otros, la
mayoria de los cuales sblo varian en la forma del recipiente y el modo
de efectuar el calentamiento.

Cuando se usa el método con circulacién de hidrégeno, en
gran escala, es necesario purificar el hidrégeno antes de que vuelva a
ser introducido al hidrogenador; algunos aconsejan pasarlo a través
de un volumen grande del mismo gas que se va a emplear y hacer
que permanezca lo mas posible en contacto con el agua, por lo menos
un poco mas de lo que permanecié en contacto con el aceite; también
se debe calentar antes de llevarlo al convertidor. La presiéon de hi-
drégeno que se necesita en estos métodos es un poco mayor que la
necesaria para vencer la resistencia del circuito.

Los métodos de que estamos tratando se recomiendan para
hidrogenaciones en las que se usa hidrégeno no obtenido electrolitica-
mente; el aparato antes descrito es de mucha utilidad cuando la pro-
duccion de aceite hidrogenado va a ser pequefia y variable,
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b) Métodos de circulaciéon de aceite: El aparato de Hoehm fue
el primero disennado con esta caracteristica y es muy sencillo; la idea
de Hoehn era que no se debia agitar, ni siquiera con corriente de
hidrégeno, sino exponer grandes superficies de aceite al hidrégeno;
dentro de una camara con entrada y salida de hidrégeno se encuentra
una serie de recipientes de poca profundidad y gran superficie, uno
encima de otro; el aceite entra por la parte inferior, de ésta es bom-
beado al recipiente inmediatamente superior, y asi sucesivamente; del
Gltimo de arriba se hace regresar al mas bajo; el catalizador va mez-
cado con el aceite; una vez obtenido el grado de saturacién deseado,
el aceite hidrogenado se saca por las tuberias inferiores de la mitad
de cada recipiente.

Otro aparato que usa este mismo método es el disefiado por
Humphreys que consiste, como se aprecia en la figura N° 54, de u-
na camara cerrada que contiene en su interior una serie de planos in-
clinados a través de los cuales se va deslizando el aceite, mezclado
con el catalizador en atmoésfera de hidrégeno, hasta llegar al fondo del
aparato desde donde es succionado por una bomba que lo hace llegar
de nuevo a la parte superior.

Una serie de estos aparatos tienen la caracteristica interesan-
te de lanzar el aceite mezclado con el catalizador en forma de lluvia
por la parte superior, lograndose asi un contacto mejor con el hidré-
geno.

En estos métodos con circulacién de aceite se suele recomen-
dar que toda la carga circule completamente de 10 a 20 veces por ho-
ra, sirviendo este dato para el calculo de las tuberias y de la velo-
cidad de circulacién; como el gas permanece siempre dentro del con-
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vertidor, tienen estos métodos la desventaja de no permitir su purifi-
cacién, especialmente cuando el hidrégeno que se emplea no es el e-
lectrolitico, lo cual es causa de que se retarde un poco la hidrogena-
cién. Pero bajo el punto mecénico es mas facil la circulaciéon del acei-
te que la del hidrégeno.

Tal vez la mayor ventaja de estos métodos es que el control
de temperaturas se puede efectuar mejor mediante intercambiadores
de calor colocados en el circuito del aceite, pero fuera del convertidor,
evitando asi el uso de camisas de vapor o de serpentines.

vacio

La figura N? 55 ilustra este procedimiento; el vacio se ha-
ce al principio de la operacién con el fin de que no haya aire pre-
sente, una vez lleno de aceite; entonces se inyecta el hidrégeno, a la
presién deseada, por la parte superior y a través de un tubo se lle-
va éste al fondo desde donde burbujea a través del aceite; entonces
se pone a circular el aceite, mezclado con el catalizador, y se va ca-
lentando a medida que pasa por el intercambiador de calor; cuando se
adquiere !a temperatura de reaccién conveniente, se debe enfriar en
el mismo intercambiador mediante el uso de agua fria en lugar de
vapor, de tal modo que se mantenga constante la temperatura desea-
da; una vez alcanzada la saturacién que se desea, se saca el hidrége-
no y el aceite se deja enfriar hasta unos 100°C circuldndolo por el
intercambiador; después se hace llegar al filtro-prensa; en la figura
se observa muy bien cémo el aceite se inyecta por la parte superior
en forma de liuvia. El volumen ocupado por el hidrégeno depende de
la presién a que se inyecte y de la cantidad de aceite que se va a
hidrogenar y del grado de saturaciéon con que se desea el producto fi-
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nal. Se puede decir, aproximadamente, que el hidrégeno debe ocupar
‘un tercio del volumen del auto-clave.

Las presiones de hidrégeno utilizadas en estos métodos son
muy variadas, siendo los mas usados de 4 a 12 atmésferas; siempre
son superiores a las usadas en los métodos por circulacién de hidré-
geno, en los que unicamente se necesitaba una presién un poco su-
perior a la necesaria para vencer la resistencia del circuito.

¢) Métodos con doble circulacién: E; tercer tipo de aparatos se
basa en la doble circulacién, en contracorriente, del aceite y del hi-
drégeno; la principal ventaja es la de obtener un mayor contacto en-
tre las sustancias que entran en la reaccién; tiene el mismo inconve-
niente del primer método debido a la mayor dificultad de impedir los
escapes del hidrégeno; se debe usar cuando el hidrégeno se impurifi-
ca facilmente, pues entonces es posible una purificacién continua du-
rante la operacién; cuando el hidrégeno se obtiene electroliticamente
no es necesaria dicha purificacién, como habiamos dicho.

Dentro de estos métodos tiene especial interés el disefiado por
Wilbusche-Witsch; consta de una serie de autoclaves conectados todos
entre si; el aceite entra en el primer autoclave por la parte superior
y cae en forma de lluvia, encontrdndose con una contracorriente de
hidrégeno que entra al primer autoclave por la parte inferior; el aceite
sale por el fondo y es bombeado al segundo autoclave; el hidrégeno que
no ha entrado en reaccién en el primer autoclave, pasa al segundo y
vuelve a encontrar al aceite dentro del segundo autoclave; asi suce-
sivamente a través de una serie de hidrogenadores, en nuimero sufi-
ciente para obtener la saturacién deseada; finalmente el aceite se lle-
va a centrifugas en donde se separa el catalizador; la presién emplea-
da es de 9 atmésferas aproximadamente, dependiendo naturalmente
del nimero de autoclaves usados, lo cual determina la resistencia que
tiene que vencer el hidrégeno en su recorrido.

Otro método bastante original es el empleado en el disefio de
Birkeland y Devik; debemos anotar que aqui no hay contracorriente;
el aceite es bombeado al autoclave donde recibe en su seno al hidré-
geno en forma de pequefiisimas burbujas y esta mezcla de aceite, ca-
talizador e hidrégeno pasa por una valvula de reduccién, y pasa a
un segundo tanque donde sufre una expansién el hidrégeno, la cual
causa una hidrogenacién mas completa y ademdas deodoriza bastante el
aceite, pues el hidrégeno se lleva consigo muchas de las particulas que
causan el olor, las cuales se le separan en las cdmaras de purificacién,
donde ademas se lava, siendo de nuevo comprimido, para volver a la
presién deseada del autoclave; e! aceite se calienta en el segundo tan-
que mediante un serpentin.

El tercer método de los que usan doble circulacién consiste
de un aparato hidrogenador con camisa de vapor y sin agitador meca-
nico, segin la figura N°? 59, es tal vez el que logra un mejor con-
tacto entre el aceite, el hidrégeno y el catalizador; este ultimo esta
suspendido en e aceite; el aceite y el gas fluyen en contra-corriente
a través de la columna delgada y el contacto intimo lo originan los
propulsores fijos como placas de choque que hacen que el gas y el a-
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ceite se mezclen al rebotar en direcciones opuestas. La columna se lle-
na de aceite por la parte superior, el cual circula mediante una bomba;
el circuito del hidrégeno es accionado mediante un comprensor; una
camara amplia que hay en la parte superior tiene por objeto facilitar
la separacién del hidrégeno que no haya reaccionado y que sale por la
parte superior. Es de los procedimientos mas rapidos para la hidro-
genacién; emplea 4 atmédsferas de presién y la hidrogenacién parcial
del aceite de semilla de algodén se puede efectuar en 20 minutos si
es catalizador fresco y el aceite estd bien refinado. La temperatura
requerida para la hidrogenacién en este aparato es siempre inferior a
la que se necesitaba en los otros que hemos estudiado.

d) Métodos con agitacion mecanica: Estos métodos se usan
generalmente en combinacién con los de circulacién, bien sea de gas,
de aceite o doble. La variedad de estos aparatos es enorme y seria im-
posible describirlos todos. La principal desventaja del uso de la agita-
cién mecéanica es la dificultad de evitar los escapes de hidrégeno, mo-
tivo por el cual los aparatos tienen que ser construidos con especial
cuidado; los tipos de agitadores son muy variados, lo mismo que la
velocidad de agitacién la cual se mide en revoluciones por minuto,
siendo alrededor de 135 hasta 250, dependiendo naturalmente de la
cantidad de aceite

METODOS DISCONTINUOS: En estos métodos la hidroge-
industrial sino en Rusia e Inglaterra y el éxito ha sido menor que el
esperado; el mas conocido de ellos es el de Bolton y Lush; tiene la
gran ventaja de que no es necesario filtrar el aceite hidrogenado de-
bido a que se usa catalizador rigido, en forma de cedazos o de tornea-
duras preparadas por via especial y contenidas dentro de los recipien-
tes, que pueden trabajar en serie o en paralelo, siendo mas empleado
el primer método. La corriente de hidrégeno es en sentido contrario,
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y se usa la recirculaciéon de éste, durante la cual se purifica. El aceite
tiene que ser precalentado, de modo que entre a los recipientes con
la temperatura requerida por la reaccidn.

El grado de hidrogenaciéon se controla principalmente con el
niimero de recipientes y también con la velocidad del flujo del acei-
te; alimentando despacio, la saturacién obtenida es alta.

SEPARACION DEL CATALIZADOR Y DEL SOPORTE

Con excepcién de los métodos continuos de hidrogenacidn,
siempre es necesario filtrar el aceite después de haber sido hidroge-
nado, con el fin de remover el catalizador sélido y, a veces, el sopor-
te de dicho catalizador. Cuando el catalizador es demasiado fino se re-
quiere anadir al aceite un material que sirva de ayuda en la filtra-
ciéon. Antes de efectuar la filtracion se debe dejar enfriar hasta 100°C
aproximadamente. El aceite hidrogenado y filtrado queda listo para
someterio a la deodorizacion de que trataremos més adelante.

La filtracion se lleva a cabo principalmente en filtros-prensa;
el catalizador separado del aceite se vuelve a emplear durante diez o
doce hidrogenaciones. En muy pocos casos se usa la centrifugacion,
no porque sea un procedimiento inferior, sino porque es suficiente el
uso de filtros-prensa del tipo comun.

Se puede emplear también filtros de platos horizontales fabri-
cados por Sparkler Manufacturing C. de los cuales recibimos folletin
explicativo, en el cual nos recomiendan el modelo 33-5-11, con una
capacidad de 3.000 galones por hora, una altura de 69 pulgadas y un
didmetro de 44”, un &4rea de 60 ft* y puede admitir 4.9 ft* de sélido;
el precio es de U.S. $ 2.750.

Cuando la cantidad de aceite lo justifique se puede utilizar
con muy buen rendimiento un tipo de centrifuga moderna, fabricada
por The Sharples Corporaticn; la centrifuga es horizontal y su forma
puede ser cdnica o cilindrica; la mayor ventaja de este tipo de cen-
trifugas es que el sélido se va descargando continuamente, lo mismo
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que el liquido; tiene 3.250 revoluciones por minuto, lo que equivale a
una fuerza centrifuga 2.100 veces mayor que la fuerza de la grave-
dad; la figura N® 65 ilustra !a apariencia exterior. El tornillo trans-
portador gira en la misma direccién del cilindro, pero a velocidad un
poco menor; el liquido que se va a centrifugar entra por un tubo de
alimentacion colocado en el eje central hueco. Todas las partes del a-
parato que tienen que estar en contacto con el liquido son fabricadas
de metal monel; las demas partes de acero inoxidable y la base de
hierro colado. El aparato puede ser lavado sin necesidad de abrirlo.

La casa americana Niagara Filters Corporation también nos
envié6 un folleto que ilustra el sistema por ellos empleado y nos re-
comendé un modelo especial, el HO-1825, del cual recibimos una foto-
grafia y un diseno, pero consideramos méas prodente no reproducirlo
debido a que era una informacién confidencial; dicho filtro esti es-
pecialmente diseniado para filtrar aceites vegetales hidrogenados, con
una capacidad de 4 toneladas diarias y un costo de U.S. $ 2.710.

El aceite filtrado pasa a los tanques de almacenamiento del
aceite hidrogenado en los cuales se debe mantener una temperatura
un poco superior a la de solidificacién de la grasa. El catalizador se
vuelve a usar y si ya ha perdido su actividad se regenera.

REGENERACION DEL CATALIZADOR

El problema de la regeneracion del catalizador es bastante com-
plejo y no resulta econémico sino en cantidades grandes, siendo reco-
mendable en las pequenas industrias almacenar el catalizador inacti-
vo para regenerarlo cuando la cantidad lo justifique; también es com-
p.ejo porque el método que se debe emplear varia segin la materia
prima empleada como catalizador.

Cuando se usa formiato de niquel se suele usar el siguiente
proceso para regenerarlo: primero se lleva a la ebullicibn en una so-
lucién acuosa de carbonato de sodio y sal comtn con el fin de se-
parar el aceite; el calentamiento se hace inyectando vapor; una vez
que se haya separado el aceite, se deja de inyectar vapor y se bombea
agua caliente a! fondo del tanque hasta que éste se haya llenado u-
nos cincuenta centimetros del borde; luego se deja acentar: el aceite
flotara y el catalizador se ird al fondo; el primero se bombea a la al-
cantarilla; el catalizador con agua se lleva a un filtro-prensa donde se
lava bien para remover todo el jab6n que tenga, !0 mismo que el
carbonato de sodio y la sal; después se pasa vapor para secar y el
s6lido se saca; de esta manera se ha eliminado todo el aceite. El s6-
lido se coloca en cubas de madera y se lleva a la ebullicién con un
exceso de acido sulftirico, agitindolo con agitadores de madera; el ex-
ceso tiene por objeto disolver el niquel que estid adherido al soporte;
este exceso debe ser neutralizado con carbonato de sodio y se debe a-
nadir también dicromato de sodio para oxidar el hierro ferroso, que
puede estar presente, a férrico; después se anade el carbonato de so-
dio que sea necesario para precipitar todo el hierro férrico y el a-
luminio, sin que se precipite el niquel; cuando los anélisis confirmen
la ausencia de hierro y aluminio en solucién, se llena la cuba con a-
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gua y se filtra en filtro-prensa; queda entonces un liquido verdoso que
es soluciéon de sulfato de niquel; en este punto se debe analizar el
niquel cuantitativamente; de la solucién de sulfato se precipita el car-
bonato afiadiendo carbonato de sodio, se filtra y el precipitado se di-
suelve en acido férmico, obteniéndose una solucién de formiato de
niquel, que se lleva a sequedad para sacar como producto final for-
miato de niquel sdélido.

Si la materia prima empleada en la preparacién del cataliza-
dor es sulfato de niquel, la solucién de éste que teniamos en el pro-
ceso anterior se lleva a la cristalizacién, y si es carbonato, una vez
obtenido éste después de la filtracion, no se disuelve en acido férmico.

En los materiales empleados se debe tener cuidado de que no
sean corrosivos por e! acido sulfdrico cuando éste se usa; por esto las
cubas y los agitadores donde se efectia la solubridad del niquel con
acido sulftrrico deben ser de madera; una vez neutralizado dicho aci-
do si se pueden emplear materiales comunes.

Por el procedimiento descrito se ve claramente que sélo re-
sulta econdmica la regeneracién del catalizador cuando la cantidad tra-
tada sea grande; en una planta de hidrogenacién de cuatro toneladas
de aceite de semila de algodén, no se justifica regenerar el catalizador
cada vez que éste pierda su actividad.

PRODUCCION DE HIDROGENO

En una hidrogenaciéon catalitica el consumo de hidrégeno dc-
pende de la cantidad de materia que se quiera hidrogenar, de la ca-
lidad de dicha materia y del grado de hidrogenaciéon que se desee
obtener; por ejemplo, no es lo mismo hidrogenar aceite de coco que
aceite de semilla de algoddn, ni se consume el mismo hidrégeno si se
desea obtener un producto con numero de yodo 70 que con 80; mien-
tras mayor saturacion se desee obtener serd mayor el consumo de hi-
drégeno.

El consumo tedrico de hidrégeno para aceites vegetales es de
28.3 ft? de H. a condicionss standard, por nimero de yodo disminui-
do y por tonelada de aceite; este valor es muy aproximado. El con-
sumo de hidrégeno si se hidrogena aceite de semilla de algodén para
la produccién de manteca vegetal con un ntmero de yodo final de
80 sera:

283 x (108 — 80) = 796.4
ton.
lo que equivale a unos
m?
22.5 ——
ton.

que en gramos de H. por tonelada de aceite corresponde aproximada-
mente a 2.000, es decir, un 0.22% de hidrégeno en peso.
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Pero la realidad es muy distinta y la practica dice que el
consumo es aproximadamente del 1% en peso. Para una planta de hi-
drogenaciéon de 4 toneladas de aceite de semilla de algodén se necesi-
tarian aproximadamente 36.300 gr. de hidrégeno, lo que corresponde
a unos 10 metros ctubicos por 100 kilogramos de aceite, o 363 metros
ciibicos para las cuatro toneladas, teniendo en cuenta que el decime-
tro cubico pese 0.08985 grs.

Con excepcién del método electrolitico, cualquier otro que se
emplee para dicha obtencién es antieconémico, siendo ésta una de las
razones que aduciremos mas adelante para adoptar la electrélisis del
agua en la obtencién del hidrégeno.

Las reacciones quimicas que han sido explotadas industrial-
mente para la produccién de hidrégeno son las siguientes:

H.O + C —— CO. + 2H. 1)
2H.0 + C —— CO + H, (2)
3Fe + 4H.O -———> Fe:0; + 4H. 3)
cal
CO + H.O —— CO. + H. 4)
Ca O + H.0 + CO —— CaCO; + H- (5)
C.:H. —— 2C + H: (6)
CH, —— C + 2H, M
CH, + H.O —— €O + 3H: ®)
CH, 4+ 2H.0 —— CO. + 4H. 9
elect,
2H.0 —— 2H, + O. (10)
elect.

NaCl + H.O —— NaOH + 12H; 4 %Cl. (11)

La reaccién (5) es la combinacién de la (4) con la siguiente:
CaO + CO, —— CaCOs
CO + Hgo —_— C02 + Hg

La reaccién (9) es la combinacién de las reacciones (4) y (8)
CO —}- H20 —_— CO_) —+— H:
CH, + H2O —> CO + 3H,

CH,; + ZH_rO _— CO‘_‘ "l" 4H‘_‘
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Los métodos mas importantes en la obtencién industrial del
hidrégeno tienen como base algunas de las reacciones vistas; no se de-
be olvidar el caracter reversible de casi todas ellas; en muchos de e-
sos métodos la dificultad principal radica en la separacién del hidré-
geno de los demas gases resultantes en la reaccién, que recibe el nom-
bre d= purificacién. De todos los métodos, el electrolitico es el que
produce el hidrégeno de mayor pureza; proporcionalmente, para gran-
des cantidades, es mas costoso; pero para pequehas cantidades es el
Unico que se debe emplear.

En la descripcién de los distintos métodos seremos breves, de-
bido a que estd fuera de nuestro trabajo el hacer a fondo el estudio
de la produccién de hidrégeno, que de por si solo daria lugar a otro
trabajo de tesis.

Los principales métodos son: los electréliticos, el de hierro-
vapor, el proceso catalitico de gas de agua, el proceso de la cal, ‘os
métodos a partir de hidrocarburos, etc. De todos estcs métodos sélo
explanaremos los dos primeros; los demas no tienen actualmente a-
plicacién en la produccién de hidrégeno para el endurecimiento de a-
ceites, debido en gran parte, en algunos de ellos, a la dificultad de e-
liminar el monéxido de carbono, operacién que no se puede empiear
sino en empresas sumamente grandes. Primero estudiaremos los mé-
todos electroliticos y después el método de hierro-vapor; ambos se
disputan la supremacia; s6lo se puede adelantar como concepto, que
donde la energia eléctrica es barata, se debe emplear la electrdlisis del
agua, sobre todo si la cantidad de hidrégeno requerido no es muy gran-
de.

Meétodos electroliticos: Los métodos electroliticos son dos: el
primero y mas importante consiste en pasar una corriente continua a
través de una solucién alcalina descomponiéndose el agua de acuerdo
con la reaccién:

El segundo obtiene hidrégeno como un subproducto y consis-
te en pasar corriente continua a través de una solucién de cloruro de
sodio, obteniéndose hidrégeno ademas de NaOH y cloro; la reaccién
es la siguiente:

El primer caso de electrdlisis fue uno de los primeros pasos
que se dieron en el estudio de la electroquimica, pero debido a los pe-
ligros en la operacién no se vino a aplicar industrialmente sino mu-
cho después; hoy en dia ha adquirido una impottancia tan grande que
ha ido desplazando todos los demas métodos de obtencién de hidré-
geno, teniendo la gran ventaja de que también se obtiene oxigeno, cu-
yva demanda es cada dia mayor.

En la electrdlisis del agua hay dos constantes de una impor-
tancia muy grande en los calculos de las celdas electroliticas y son:
primero, la cantidad de hidrégeno liberado por amperio hora de co-
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rriente pasada por la celda generadora y que es de 0.03738 gramos
o 0.014825 ft* de hidrégeno medido a 0°C y 760 num. de Hg. de pre-
sién; Ja scgunda constante es el voltaje minimo nec-sario para que
una celda genere hidrégeno y que es de 1.69 para solucién de hidré-
xido de sodio y de 1.67 para solucién de hidréxido de potasio; on la
practica este voltaje siempre debe ser mayor debido a resistencias in-
ternas, y casi nunca rebaja de dos vo!tios. Con las dos constantes da-
das se puede calcular la produccién de gas por kilowatio-hora de e-
lectricidad que se emplee; este calculo sera tedrico si se emplea el
voltaje minimo tedrico. Tedricamente una celda generadora debe pro-
ducir 9.4 pies cubicos de hidrégeno por kilowatio-hora; en la prac-
tica sélo se obtienen de 4 a 8 pies cubicos.

Las partes principales de una planta electrolitica son: una cel-
da que genere el hidréogeno; un generador con motor que produzca la
corriente continua, gasémetros y tanques de almacenamiento de los
gases, lo mismo que compresores para obtener el gas a la presién de-
seada; las partes principales de una celda son: un tanque donde se
encuentre la solucién, uno o mas electrodos positivos, uno o mas e-
lectrodos negativos y un diafragma que separe los electrodos e im-
pida la mezcla del hidrégeno y del oxigeno producidos. Las celdas
mas comunes electrolizan una solucién de NaCH al 15% y usan ca-
todos y anodos de hierro con chapas de niquel; el diafragma sue-
le ser de asbesto y la temperatura de operacién oscila entre 60° y
70°C. El volumen de oxigeno obtenido es la mitad del de hidrégeno.

Hay dos tipos principales de celdas para la electrdlisis del
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agua y son: las de tipo filtro-prensa y las celdas unitarias; en las pri-
meras cada plato es una celda individual y en las segundas contiene
dos compartimentos de d4nodo y uno de catodo. La figura 66 ilustra
el segundo tipo de celdas; la parte de grandes cuadros corresponde al
catodo; la parte en forma de tridngulos corresponde al dnodo y la
parte de cuadros pequefios es el diafragma de asbesto; en la parte
superior izquierda se ve en el centro la alimentacién del agua y a los
lados por donde salen el hidrégeno y el oxigeno producidos; respecti-
vamente, se ven mas abajo las cdmaras de los gases: oxigeno a la iz-
quierda e hidrégeno a la derecha y en la parte superior derecha el
recipiente donde se reune el electrélito antes de pasar a la celda pro-
piamente dicha; la celda tiene un espesor de 3£ pulgadas, pudiéndose
colocar hasta cien de ellas en una longitud de 30 ft. Este tipo de cel-
das tiene la ventaja de ocupar menos espacio que las del tipo filtro-
prensa. Ei voltaje que emplean estas celdas suele ser de 2.22 voltios;
el hidrégeno salido de cada una de las celdas se recoge en un tubo
comin a todas, lo mismo que el oxigeno.

El tipo de filtro-prensa es muy usado actualmente; usa solu-
cién de NaOH de 20 a 30%; se conectan varios platos de tal manera
que teniendo cada uno un voltaje de 2.5, se obtenga un voltaje total
de 110 voltios; la casa inglesa Bamag Limited se ha especializado en
este tipo de celdas y de ella recibimos un boletin en el cual explica
las razones principales por las cuales se han adoptado mas las celdas
filtro-prensa, entre las cuales figuran: la celda estd completamente ce-
rrada, con lo cual se evitan las sustancias extrafias sobre todo la de-
teorizacién del electrélito a carbonato; los gases producidos son remo-
vidos inmediatamente del camino de la corriente; el electrélito circula
filtrdndose continuamente y evitando asi cierto lodo que se forma y
perjudica el aislamiento necesario; los gases son lavados antes de salir
de la celda. Las razones antes dichas hablan muy bien de este tipo
de celdas; el electrolizador produce 30 metros cubicos por hora y o--
cupa un espacio en el piso de 5 metros cuadrados; la pureza del hi-
drégeno obtenido es de 99.95% y consume 4.25 a 4.8 kilowatios-hora
por metro cubico producido.

El anéilisis del gas obtenido es el siguiente:

Hidrégeno .................. 99.75
Nitrégeno ................... 0.20
Oxigeno ....... R 0.05

Ei otro métado electrolitico, por electrélisis del cloruro de so-
dio, obtiene el hidrégeno como un subproducto v s6 o se puede em-
plear donde se quiera beneficiar primero la soda céustica o el hipo-
clorito; su importancia para la industria del hidrégeno es poeca, por lo
cual no nos ocuparemos de él. En nuestro pais no deja de tener por-
venir esta industria y una vez que las industrias que beneficien 1a sal’
usen métodos electroliticos se puede abastecer el consumo nacional de
hidrégeno, principalmente en las fabricas de hidrogenacién de aceites,
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que actualmente lo tienen que importar debido al alto costo de su pro-
duccidn.

Me¢todo del hierro-vapor: La importancia de este método en
la produccién de hidrégeno para endurecimiento de aceites es muy
notable, sobre todo en las grandes industrias, por ser muy econdmica
su explotacién en gran escala y por obtenerse un hidrégeno muy pu-
ro, hasta e! 99% de pureza. La reaccién basica de este proceso es:

Tedéricamente se deben obtener 1000 ft. cub. de hidrégeno,
medidos a 760 mm. de Hg. y 14.5°C, a partir de 50 lb. de vapor y
116.5 lb. de hierro; en la practica el obtenido es bastante menor. La
reaccién se lleva a cabo pasando exceso de vapor sobre hierro ca-
lentado a méas de 650°C; el exceso se debe a que la reaccién es exo-
térmica y por lo tanto favorece la producciéon de hidrégeno.

Lo mas importante de este problema es que la reaccién se
efectia sé6lo superficialmente y por o tanto es necesario proceder a
la reduccién de dicha capa mediante gas de agua a temperaturas se-
mejantes a las de la oxidacién primera; la reaccién de reduccién, con
la cual se regenera el hierro, es la siguiente:

Esta reacciéon se puede descomponer en dos que son:

Fe;0. + 4CO —— 3Fe + 4CO.

De estas dos, la que se obtiene mas facilmente es la segunda,
por lo tanto en el gas de agua debe haber un exceso de CO para que
la reduccién sea mas rapida. Una vez efectuada dicha reaccién se de-
ben remover los gases antes de pasar de nuevo el vapor.

Resumiendo, les pasos del proceso, si suponemos un 6xido de
hierro como materia prima, son: primero, reduccién de dicho éxido
con gas de agua durante un tiempo de 20 minutos; segundo, ‘a pure-
za que consiste en la remocién de los gases, los cuales se pueden que-
mar después para calentar el recipiente donde se efecttia la oxida-
ciéon y que dura no mas de 40 segundos; y tercero, la oxidacién del
hierro mediente el paso de vapor de agua en exceso y que dura apro-
ximadamente 10 minutos.

El gas que se obtiene contiene un poco de didéxido de car-
bono, monéxido de carbono y sulfuro de hidrégeno, siendo, por lo tan-
to, necesaria la purificacién; el sulfuro de hidrégeno se elimina pa-
sando el gas por un purificador de 6xido de hierro; el diéxido de car-
beno queda en una capa de cal; no se le suele eliminar el monéxido
de carbono (0.5%) por no ser econémico dado el poco perjuicio que
causa en la hidrogenacién de aceites.
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Durante la reduccién se forma en la superficie del mineral u-
na capa de hierro esponjado; si la temperatura sube mucho existe el
peligro de sinterizacién, lo que impide el flujo del vapor y por lo
tanto el que prosiga la reaccién. El mineral sirve durante mucho tiem-
po sometido a la reduccién y a la oxidacién alternativamente, pero
llega un momento en que debe ser reemplazado por mineral fresco;
la causa del deterioro es para algunos la sinterizaciéon y para otros
cicrta desintegracién en pequefios fragmentos.

El anélisis de los gases antes de la purificaciéon y después de
ésta es el siguiente:

Antes Después
9% Y
Hidrégeno 97.5 291
Nitrégeno 0.47 0.6
Diéxido de C. 1.5 0.2
Oxido de C. 0.5 0.1
Sulfuro de hidrégeno 0.03

En la industria el proceso se lleva a cabo en retortas que pue-
den ser simples o multipies. En el sistema de una simple retorta es
muy conocido el aparato disenado por Stracke que se aprecia en la
figura 69.

La cidmara K es un productor de gas que se utiliza en la re-
duccion del 6xido, la cual se efectia en la camara E que contiene el
mineral; una vez oxidado éste se efectiia la purga haciendo pasar el
gas a la cdmara R, donde se quema y se vuelve a la cAmara E para e-
fectuar la oxidaciéon del hierro; el hidrégeno producido sale por W.
Este es uno de los aparatos mas sencillos y el que mejor se puede es-
tudiar para el proceso de la produccién de hidrégeno por el método
de hierro-vapor; hay aparatos muy complicados que no merecen ser
explicados en este trabajo.
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METODOS DE DEODORIZACION

Cualquier método de deodorizaciéon sigue siempre el sistema
de vacio. De modo que entonces la deodorizacién a vacio se divide en:

a) — Deodorizaciéon discontinua
b) — Deodorizacién continua
¢) — Deodorizacién semi-continua

METODO DISCONTINUO

Equipo para la deodorizacién discontinua: Usuzalmente la deo-
dorizacién se lleva a cabo en vasijas cerradas, verticales y cilindricas
de acero, con fondos cénicos. La mayor capacidad de un deodorizador
es de 60.000 libras de aceite, pero usualmente su capacidad es entre
15.000 y 30.000 lbs. El aceite a una temperatura de 450%F (2329C) tie-
ne una densidad de 49 lbs./ft>. De aqui que un deodorizador de 20.-
000 lbs. y de 8 ft. de didmetro contendra al rededor de 8 ft. de aceite
a la temperatura de operacién. Al inyectar el vapor a la vasija, ya
bajo vacio, el resultado es que el aceite se mueve mucho y salpica
bastante, de tal manera que en la vasija se debe dejar un espacio de
8 ft. entre el nivel del aceite y la parte aita de la vasija, para preve-
nir el arrastre del aceite con el vapor. Cuando existe un espacio a-
decuado encima de la superficie del aceite, es inatil usar en la sa-
lida del vapor una centrifuga separadora.

El vacio se suministra al deodorizar por medio de un sistema
de varias etapas de eyectores de vapor. El termo-compresor primario
del sistema se instala preferencialmente con los inyectores de vapor
en una posiciéon horizontal directamente encima de la salida del vapor
en la parte alta de la vasija.

Se trata siempre de evitar tuberias muy largas e intrincadas
entre el deodorizador y el sistema de vacio, debido a la caida de pre-
si6én en tales tuberias y a la posibilidad de condensacién y reflujo de
materias volatiles al deodorizador. Debido al tamano grande de las
lineas de salida del vapor, que usualmente no son menores de 2 fi.
de didmetro, generalmente no se considera practica la insercién de
una valvula hermética de vapor en dichas lineas. Tanto el deodoriza-
dor como la salida del vapor deben estar bien aislados. Debe ponerse
en el fondo del deodorizador alguna forma de distribuidor de vapor,
con el objeto de distribuir el flujo de vapor inyectado. Se han paten-
tado varios inventos de esta clase pero se han considerado bastante
objetables ya que se obtiene alta eficiencia de vaporizacién sin el uso
de ellos. El tipo usual de distribuidor de vapor, que parece bastante
satisfactorio, consiste de una simple “arana” chata, la cual consta de
6 a 8 tubos perforados que radian desde una linea central por donde
va el vapor. La perforacion de las tuberias debe relacionarse en area
seccional al &rca seccional de las tuberias, en tal forma que el vapor
se descargue igualmente desde todas las perforaciones.

Es necesario cualquier forma de control del flujo de vapor
inyectado. Se puede usar un medidor de flujo de tipo-orificio; sin em-
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bargo el mas simple y satisfactorio aparato consiste de una boquila
medidora de forma redondeada instalada en la linea por donde pasa
el vapor. Se colocan unas véalvulas sobre cada lado de la boquilla, y
deben instalarse monémetros sobre cada lado de la misma, entre es-
ta y las valvulas. El flujo de vapor a través de la primera valvula se
ajusta facilmente para mantener una presién estable y deseada sobre
la boquilla. El vapor que fluye a través de la boquilla serd proporcio-
nal a la presién absoluta hasta un limite: el limite es que la presién
sobre la boquilla no sea mas del 58% de la presion del suministro, ya
cue la presién sobre el lado bajo serd usualmente menor que la at-
mosférica, la del lado alto puede tenerse en valores entre 10 a 20
Ibs. de sobre-presién; ya que la presion del vapor serd de 100 lbs. o
més, se puede regular bien el flujo de vapor haciendo la boquilla de
tal tamano que el flujo para una buena operacién se obtiene en un
valor intermedio, de 60 a 75 lbs. El tamafio para !a boquilla medido-
ra se puede calcular con la fé6rmula de Grasbof:

W = 0.0165Ap"-"
donde:

W = flu]o de vapor en lbs./seg.
A = 4area seccional de la boqullla en in.
p = presion absoluta del vapor en lbs./in..

Primeramente, cuando se usaba poco el vacio en la deodori-
zacién, y los requerimientos de inyeccién de vapor eran muy altos,
se usaba comunmente el sobre-calentamiento del vapor inyectado pa-
ra prevenir lo de! enfriamiento indebido de la hornada de aceite. En
las instalaciones modernas, en las cuales usan alto vacio y poco vapor
inyectado, tal precaucién es completamente innecesaria. El contenido de
calor sensible del vapor es inconsecuente en comparaciéon a la capaci-
dad calorifica del aceite. El vapor estard sobre-calentado casi inme-
diatamente al contacto con el aceite. La humedad o secado del vapor
inyectado es materia de poca consecuencia, pero el requerimiento e-
sencial es que esté libre de oxigeno.

En un disefio de deodorizador también estin incluidos termo-
metros o termopares para medir la temperatura del aceite, y un ma-
németro lleno de mercurio para medir la presién sobre la vasija. El
manoémetro debe conectarse directamente al cuerpo del deodorizador,
encima de la superficie del aceite, y debe ser del tipo-cerrado en un
extremo, en ta! forma que indique la presién absoluta en el deodor:-
zador.

El oxigeno se absorbe con mucha fecilidad por los aceites a
las temperaturas de deodorizacién. Por lo tanto el deodorizador debe
estar completamente cerrado. Se prefiere una construccién so'dada mas
bien que ribeteada.

Produccion de vacio: Para obtener deodorizaciones eficientes
es necesario y econdémico un equipo de vacio tal que mantenga una
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presién no mayor de 6 mm. Hg. (0.25 in.). Se usa la termo-compre-
sidn en 3 pasos, aunque algunos sistemas usan hasta 4 y 5 pasos. Un
diseho moderno que opera con vapor a presiones moderadas (100 a
150 lbs. de sobre-presién), y que emplea condensador de agua a tem-
peraturas ordinarias (60 a 80°F), consumird un vapor para la com-
presién equivalente a tres veces el peso de vapor inyectado, y reque-
rird un suministro de condensador de agua equivalente de 40 a 50 ve-
ces el peso total de vapor usado para inyeccién y vacio.

Por motivo de la simplicidad y lo barato de la construccién
y ademéas porque los aparatos no requieren limpieza, se usan usual-
mente los condensadores de tipo barométrico en coneccién con los e-
yectores de vapor. Cuando se desea recobrar los materiales destilados
fuera del aceite, puede ser ventajoso el uso de inter-condensadores de
superficie, y con este tipo de condensador las materias volatiles no se
mezclan con el agua del condensador.

El equipo de vacio de eyector de vapor no es flexible para la
operacién, y con el objeto de obtener la mayor eficiencia y economia,
debe disefiarse para mantener una presién definida y mantener una
cantidad especifica de vapor inyectado. Para que la deodorizacién se
conduzca lo més rapido posible, es lo mejor inyectar el vapor a la ma-
xima rata posible, sin salpicamiento del aceite. Para deodorizadores de
20 a 25.000 lbs. de capacidad, de 8 ft. de didmetro, y operando bajo
una presién de 6 mm. Hg, dicha rata serd méas o menos de 300 lbs. de
vapor/hora.

Disefio del deodorizador discontinuo: La deodorizacién no es
mas que una adaptacién del proceso de destruccién con vapor, y go-
bernada por los principios de ésta. El éxito de la deodorizacién de-
pende de la aplicacién inteligente de estos principios, y de la protec-
ci6on adecuada del aceite a la oxidacién durante la operacién. Si esto
se logra, el aceite saldra sin olor ni sabor, y poco afectado en lo que
respecta a pérdidas y a estabilidad. Haciendo esto, ya no se pueden
obtener mas mejoras en el proceso, excepto del tiempo y gasto de la
operacion.

Operando a temperatura de 475°F (246°C), se pueden efec-
tuar deodorizaciones de grandes hornadas en una hora o menos. Hay
evidencia de que los vapores que van al condensador estén saturados
con substancias volatiles. Para salvar el vapor, la Unica manera po-
sible es poner el aceite y el vapor en contacto por medio de contraco-
rriente, en una manera que luego sera descrita.

Calentamiento del deodorizador: Consecuentemente a conside-
raciones tanto tedricas como pricticas, los aceites deben calentarse de
425 a 475°F para una deodorizacién répida y efectiva. A 425°F el vapor
saturado tiene una sobre-presién de 315 lbs./in? y a 475°F una sobre-
presién de 525 lbs./in2 Pocas refinerias de aceite tienen vapor a la su-
ficientemente alta presién para calentar el aceite a la temperatura de-
seada. Por lo tanto se requieren otros medios para alcanzar las temp=-
raturas deseadas. Se han usado compresores mecanicos de vapor para
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darle al vapor la alta presién en casos aislados, pero dichos compreso-
res son muy complicados y relativamente ineficientes.

Ya se ha descrito el método directo de calentamiento usado
en el sistema Wesson. Las desventajas de este método son las dificul-
tades de evitar el sobre-calentamiento localizado.

Otro método muy usado por muchos anos es el llamado sis-
tema Merrill, en el cual el aceite mineral se calienta en un horno a
fuego directo y circulado a través de serpentines en la vasija de deo-
dorizacién. Este método ya se usa muy poco, puesto que ain el aceite
mineral mas estable tiende a descomponerse bajo las condiciones que
prevalecen en este sistema.

El calentamiento eléctrico se ha usado en extensi6n limitada
para calentar deodorizadores por medio de calentadores desnudos su-
mergidos en el aceite, y también por medio de elementos de resisten-
cia puestos a'rededor del exterior de los tanques y tubos de calenta-
miento. El calentamiento eléctrico tiene la ventaja del control automa-
tico, pero sus desventajas son el peligro del sobre-calentamiento loca-
lizado y del alto costo de la potencia. Por lo tanto se usa poco en sis-
temas industriales. Otro método de calentamiento que ha obtenido u-
so general en los Gltimos 12 afios es el sistema de “Dowtherm”. “Dow-
therm” es un nombre registrado para una mezcla eutéctica de 26.5%
de difenil y 73.5% de 6xido de difenil. Este liquido tiene un punto
de ebullicién de 500°F bajo presién atmosférica. E1 Dowtherm se usa
en forma liquida y se supone como liquido, aunque solidifica a 53.6°F.
El Dowtherm se usa o en tubo de agua de caldera o en tubo de fuego
de caldera. El primero es para grandes instalaciones, encima de 500.000
Btu./hora, y el ultimo para unidades mas pequefias. Debido a sus
propiedades termo-dinamicas, es posible obtener las temperaturas de-
seadas de deodorizacién a presiones aproximadas a la presién ambien-
te. Se usa para el calentamiento de deodorizadores discontinuos, por
medio de serpentines, o en intercambiadores de calor, a través de los
cuales el aceite se bombea. También se usa para el calentamiento en
sistemas continuos.

Los deodorizadores generalmente se instalan a una elevacién
considerable para permitir el uso de condensadores barométricos jun-
to con su equipo de vacio.

Enfriamiento del aceite deodorizado: Es esencial que el aceite
sea enfriado a una baja temperatura antes de exponerlo al aire. El
método mas satisfactorio de operacién probablemente, es enfriar el a-
ceite directamente en el deodorizador mientras se sigue dejando el
vapor a una rata reducida, hasta el fin del periodo de enfriamiento.
La ventaja de este método es la de que se evita la necesidad de bom-
bear aceite caliente, deja frio el deodorizador después que se saca la
carga al fin de la operacién. La desventaja consiste en lo lento del
enfriamiento, necesitindose a veces serpentines de extra-enfriamiento
en el deodorizador.

Si se va a enfriar un aceite que se ha calentado por circula-
ciéon del aceite mineral caliente o por el sistema Dowtherm, el agua
de enfriamiento no puede usarse en los mismos serpentines para el ca-
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lentamiento. No es muy recomendable la practica de descargar el a-
ceite deodorizado caliente a tanques separados y enfriarlos alli.

Si se toman las precauciones necesarias, la hornada deodori-
zada se puede bombear fuera del deodorizador aun en estado calien-
te, y enfriada en un intercambiador agua-aceite antes de ser expuesto
a la atmésfera. Se debe mantener integro el vacio sobre el deodoriza-
dor durante la operacién de bombeo, y también debe continuarse el pa-
so de vapor. Debe tenerse cuidado de que no vaya a entrar aire por
la bomba hacia el deodorizador. Después de descargarse la hornada, el
deodorizador caliente y vacio debe llenarse inmediatamente con la
hornada siguiente. Si se rompe el vacio sobre un deodorizador cuan-
do aln esta caliente, el resultado es una formacién de peliculas oxida-
das de aceite sobre las paredes y serpentines de la vasija.

Se usa una bomba centrifuga toda de acero para descargar el
aceite. La temperatura del aceite enfriado no debe estar por encima
de 120°F (49°C) para el caso de aceites para ensalada y cocina, y de
140°F (60°C) para mantecas hidrogenadas.

Errores en la operacién de enfriamiento y remocién del aceite
del deodorizador pueden danar facilmente el olor y sabor de un pro-
ducto que pudiera quedar bien deodorizado.

Operacion del deodorizador discontinuwo: La deodorizacién de-
be conducirse al mas alto vacio posible.

La entrada de vapor estda en relacién al vacio, puesto que el
sistema de eyector de vapor estd disefiado para mantener un vacio
definido mientras se comprime un flujo especifico de vapor inyectado.
La rata de flujo ideal es justamente un poco menos de la que hace
producir el salpicamiento.

La temperatura usual de deodorizacién fluctia entre 425
y 475°F (218 a 246°C). La temperatura 6ptima para la mayoria de
los aceites estd probablemente mas cerca del limite mayor que del
menor. La mayoria de los efectos indeseables en la deodorizacién de

_un aceite en tiempos pasados se ha atribuido al efecto de la alta tem-
peratura; pero actualmente se ha concluido que mas bien se debe al
efecto de oxidacién, ya por escapes en el deodorizador, ya por oxige-
no contenido en el vapor. Cualquier efecto de oxidacién se vuelve ma-
yor a altas temperaturas.

Con tal de que la operacién se conduzca con una completa
exclusiéon de oxigeno, aceites como el aceite hidrogenado de semilla
de algodén se pueden deodorizar con gran éxito a temperaturas hasta
de 5259F (274°C). Sin embargo, la deodorizacién es tan rapida a 475°F
que no hay razon para conducirla a temperaturas mas altas. Los a-
ceites de coco, palma y babassi y otros, contienen grandes proporcio-
nes de glicéridos de bajo peso molecular, y por lo tanto se deodorizan
a temperaturas mas bajas que las anotadas, o por un tiempo mas cor-
to. Estos aceites son faciles de deodorizar, y las pérdidas por deodc-
rizacion son altas si se les deodoriza a altas temperaturas.

Aceites tales como el de semilla de algodén, se les puede me-
jorar mucho el sabor por medio de una deodorizacién con tiempo li-
mitado y baja temperatura, por ejemplo a 350°F (149°C) durante dos
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o tres horas. Asi se tratan muchas mantecas y aceites en los deodo-
rizadores sin otra fuente de calor que vapor a presién baja. Tales pro-
ductos ticnen un residuo distinto en olor y sabor, y no puede consi-
derarse que han sido deodorizados en el término propio de la palabra.

Como ya se dijo, a una presiéon dada y a una rata de vapor
dada, el tiempo requerido para una completa deodorizacién es inver-
samente proporcional a la presién de vapor de los componentes vola-
tiles del aceite a la temperatura de operaciéon. La tab’a siguiente nos
rauestra una guia de la operacién en la deodorizacién de productos
del aceite de semilla de algod6n. Se basa en la presiéon de vapor del
4cido oleico, y asume una rata de 300 lbs./hora de vapor, una pre-
sién de 0.25 in. y una hornada de 20.000 lbs. de aceite.

TIEMPO REQUERIDO PARA LA DEODORIZACION
DLE PRODUCTOS DEL ACEITE DE SEMILLA DE ALGODON

Temperatura Presiéon de vapor]
- del 4cido oleico | Tiempo (horas)

oF, °oC. m.m, |
350 177 1.4 | 16.0
375 191 2.5 [ 9.0
400 204 4.6 | 4.9
425 218 8.3 | 2.7
450 232 15 | 1.5
475 246 25 | 0.9
500 260 43 | 0.5

Si se asume un peso molecular de 855 en el aceite, y una e-
ficiencia en la vaporizaciéon de 0.9, se puede demostrar por la ecua-
cién

PO Vi
S = — (In
EPv V.

)

que la deodorizacién equivalente a ‘a que nos indica la tabla, redu-
ciria los acidos grasos libres a 1/10 de su valor original. Por motivo
de la hidrélisis del aceite por el vapor, la remocién de acidos es me-
nor, si los 4cidos son bajos de 0.5% inicialmente. Sin embargo, una
cantidad de &acidos entre 0.1-0.2°% serian reducidos a 0.02-0.37/,
Ciertos pigmentos de los aceites vegetales neutralizados se
blanquean’ por medio de altas temperaturas. Por lo tanto los aceites
aparecen mas claros después de la deodorizacién. La pérdida en olor
depende algo de la naturaleza del aceite y de la extensién en que han
sido blanqueados. Como un ejemplo, el aceite neutralizado pero no
blanqueado de semilla de algodén con un color rojo Lovibond de 7.0,
puede salir del deodorizador con un color de 3 a 5. Pero una manteca
tratada con tierra de blanqueo y carbdén, y mas tarde blanqueado por
la hidrogenacién, a un color rojo de 1.5 a 2.5, no perderd mas de 0.1
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a 0.2 unidades rojas de color en el deodorizador. Ciertas materias co-
lorantes de aceites vegetales, y en particular el aceite de semilla de
algodén, se desarrollan por medio de oxidacién limitada. Cuando se
llega a temperaturas de 400°F y mas, parece que el desarrollo de di-
chos pigmentos requiere muy poco oxigeno.

Para deodorizar una hornada de aceite se profiere mantener
un vacio total sobre el deodorizador, y ademés mantener un flujo de
vapor continuo durante todo el periodo de calentamiento. La entrada
de vapor durante el periodo de calentamiento sirve para desgasificar
el aceite antes de que se caliente extremadamente. Si el aceite se ca-
lienta a alta temperatura antes de extirparsele el oxigeno disuelto, re-
sultaria faci'mente una combinacién del aceite y oxigeno, afectando el
calor y estabilidad del producto. Cuando ya la hornada tiene la tem-
peratura de operacién, se puede hacer un calentamiento discontinuo,
ya que las pérdidas de calor en una vasija bien aislada no son sufi-
cientes para disminuir la temperatura mas de 5 a 10°F durante el
resto de la operacidn.

Después de que el aceite se ha sacado del deodorizador, usual-
mente se filtra antes de un proceso ulterior, con el objeto de asegu-
rar la claridad perfecta en el producto terminado. En ciertas plantas
se le da al aceite un tratamiento con carbén en ese momento.

Invariablemente la deodorizacién es el paso final en el pro-
cedimiento de un aceite comestible antes de llevarlo a recipientes, o
de convertirlo en margarina, o de solidificarlo en manteca. El sabor
de las grasas comestibles es supremamente delicado y facil de danar.
Después de que el aceite se ha deodorizado, debe empacarse tan pron-
to como sea posible, con una minima cantidad de bombeo o almace-
namiento. En las mejores plantas el aceite siempre se empaca en el
término de horas, y ain de minutos, después del proceso de deodoriza-
cioén.

DEODORIZACION CONTINUA

La deodorizacién discontinua tiene la gran ventaja de la sim-
plicidad en el disefio, flexibilidad y facilidad de la operacién. Sin em-
bargo tropieza con ciertas dificultades. El vacio méximo sélo estd en
la superficie, ya que cada particula de aceite debajo de la superficie
estd sujeta a la presion prevaleciente en el sistema mas la presién de
cabeza hidrostatica del aceite de encima. Por lo tanto, las columnas
profundas de aceite prevalecientes de los deodorizadores discontinuos
son una desventaja tedrica. También, los deodorizadores, discontinuos
no recobran ninguna porcién de calor impartida a cada hornada de
accite. Como otras desventajas tenemos: un alto consumo de vapor,
grandes sistemas de vacio con altos requerimientos de agua y vapor y
un gran tamano de unidades requeridas para una capacidad dada.

Para evitar todas estas objeciones, se ha desarrollado un nue-
vo tipo de deodorizador. El deodorizador consiste en una torre de 3
a 6 ft. de diametro, el cual depende de la capacidad requerida. Una
columna de 6 ft. de didmetro tiene una capacidad nominal de 5000
Ibs./hora. Dentro de la torre hay una serie de platos con cocas de
burbujeo (buble-caps). Cuando el aceite desciende en la torre, se en-
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cuentra con una corriente ascendente de vapor. Cuando el aceite se
ha limpiado de materias volatiles, se encuentra con vapor cada vez
mas fresco, hasta que en el fondo de la torre encuentra el vapor maés
fresco. También, debido a las capas gruesas de aceite en los platos, la
caida total de presién en la torre excede raramente de (un) 1 in. de
Hg.

Debido a este principio de contracorriente, se obtiene mucha
mayor eficiencia de vapor inyectado, con una consecuente reduccién
en la cantidad de vapor necesaria. Ya que la cantidad total de aceite
en el sistema excede raramente de 1000 lbs. los componentes volatiles
destilados por unidad de tiempo no s6lo son pequenos sino también
constantes. De aqui se sigue que se necesiten sistemas mas pequehos
de vacio y equipo auxiliar.

El calor se lleva a cabo usua’'mente por medio de vapores
Dowtherm en calentadores externos. Se recobra un gran porcentaje
de vapor por medio de precalentamiento del aceite primo con una con-
tracorriente de aceite afluente a través de un intercambiador de ca-
lor. Usualmente se deaerea el aceite que entra antes de pasar a través
del calentador Dowtherm. Se han obtenido por este medio excelentes
resultados.

Se ha desarrollado otro tipo de deodorizador en los ultimos
anos y ha creado gran interés en .a industria. Consiste de una serie
de cadmaras, usualmente 5, puestas una encima de la oti'a, comunica-
das con la de abajo v encima por medio de valvuizs speradas con mo-
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tor. El tamafio popular es de alrededor de 1000 lbs. de capacidad por
plato (cdmara). El plato superior se usa para propésitos de deaerea-
cién y se calienta con vapor; el segundo se usa para calentamiento y
deodorizacién usando serpentines de Dewtherm; el tercero y el cuar-
to también son para deodorizacién, y no se calientan internamente. El
plato del fondo es para enfriamiento con serpentines de agua. El va-
por inyectado se admite en todos los platos. Se permite un escape li-
bre de vapor y volatiles en el espacio anular entre el perimetro de
los platos y el casco exterior del tanque. El producto se colecta en un
tanque de goteo, desde donde se bombea al tanque de almacena-
miento. Ademas de los sistemas descritos, se han ensayado variaciones
en los sistemas continuo y discontinuo. La mayoria de los ensayos no
han pasado de experimentaciones.

DEODORIZACION SEMI-CONTINUA

Como ya se ha dicho, la deodorizacién discontinua de grasas
y aceites comestibles, es en varios aspectos un proceso no satisfacto-
rio. Como promedio, se necesitan 25 lbs. de vapor por cada 100 lbs. de
aceite deodorizado. Debe agregarse a esta cantidad 75 a 100 libras pa-
ra el mantenimiento del vacio; de aqui que en muchas plantas de a-
ceite comestible, el vapor para la deodorizacién es el 50% de la can-
tidad total necesaria en la planta. En los tultimos anos se ha reducido
el requerimiento de vapor por medio del uso del calentamiento Dow-
therm para producir altas temperaturas de operacién, pero los bene-
ficios de operacién a alta temperatura son limitados, por el hecho de
que el acero carbonado y muchos otros metales y aleaciones usados
para la construccién del deodorizador tienen un efecto pro-oxidante, e-
fecto que se vuelve significativo al subir el aceite a alta temperatura.
E. niquel y aluminio no dafian la estabilidad del aceite, pero el ul-
timo falla respecto a fuerza estructural y ademéas presenta dificultades
de limpieza, mientras que el niquel es tan costoso que no se justifica
su uso.

El casco superior y la salida de vapor de un deodorizador dis-
continuo estan invariablemente mucho mas frios que la carga de a-
ceite, y forman por lo tanto una superficie efectiva de condensacién
para materiales que son facilmente condensables, los que son arras-
trados fuera del aceite por el vapor. El reflujo de las porciones su-
periores del deodorizador es un factor que contribuye a la dificultad
de arrastre de las wltimas trazas volatiles del aceite. Se ha propuesto
el calentamiento con camisa de casco superior. La disminucién del
espacio encima del aceite, o la construccién de la parte superior de la
vasija con el objeto de aumentar la velocidad del vapor disminuye
el reflujo, pero al mismo tiempo tiende a aumentar la pérdida de a-
ceite del deodorizador por salpicamiento.

Debido a la falta de flexibilidad de los eyectores de vapor,
el consumo de vapor para mantener el vacio sobre las vasijas con la
hornada, no puede reducirse durante los periodos de calentamiento y
enfriamiento cuando ocurre poco arrastre, y actua'mente la inyeccién
de vapor sélo es requerida para agitar la masa de aceite y promover
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el intercambio de calor con los serpentines de calentamiento o enfria-
miento.

Los sistemas continuos de deodorizacién suplen la desventa-
ja de la deodorizacién discontinua en lo que respecta al consumo del
inyector de vapor, y ademas, recuperan una cantidad considerable del
calor del aceite efluente. Pero sin embargo, tienen ciertos aspectos in-
deseables. Se requiere cierto tiempo para que en un sistema continuo
llegue al equilibrio de temperatura y flujo de aceite cada vez que se
interrumpe la operacién. Por otro lado, se requiere un disefio muy cui-
dadoso para un aparato continuo que sujete el aceite a una baja pre-
siéon uniforme en todo el periodo de deodorizacién, y retenga la ali-
mentacién de aceite todo el tiempo necesario para efectuar una bue-
na reduccién en el color durante la deodorizacién.

Finalmente, es imposible evitar un pequefio acceso de oxigeno
al aceite caliente en el proceso, ya que el deodorizador discontinuo
presenta un problema igual con respecto a la prevencién de escape de
aire. Sin embargo, es posible evitar el escape por medio de un buen
disefio y un mantenimiento cuidadoso del equipo, pero siempre hay
peligro en este sentido, y debe siempre desearse un aparato genui-
namente a prueba de escapes. Esta discusién presenta y describe un
nuevo deodorizador disefiado para evitar muchas de las desventajas
mencionadas de los equipos discontinuo y continuo. El nuevo aparato
se ha llamado un deodorizador semi-continuo, ya que el aceite se pro-
cesa en pequefias porciones separadas, a pesar de que el aceite deo-
dorizado sale en flujo continuo.

Ensayos en planta piloto: Luego de llegarse a la conclusién de
que el arrastre eficiente podra obtenerse en una vasija compacta, el
deodorizador ilustrado en la figura N°® 76, se us6 para evaluar la deo-
dorizacién por corto tiempo a altas temperaturas de porciones apre-
ciables (200 lbs.) de aceite.

Este aparato se construyé integro de niquel, a excepcién del
domo y otras porciones que no entraban en contacto con el aceite. Por
la figura se ve que el disefio elimina completamente la posibilidad de
reflujo. Deodorizaciones discontinuas de aceites vegetales y animales
en este aparato dieron lugar a las conclusiones siguientes:

1) — Se efectué arrastre durante una hora a 6 mm. de pre-
sién y a 430-450°F con 3 lbs. de vapor por cada 100 lbs. de aceite, y
se produjo una deodorizacién equivalente a la requerida en una bue-
na practica comercial, y obtenida regularmente en deodorizadores dis-
continuos en el curso de 4 a 6 horas a 410-450°F.

2) — La estabildad frente a la oxidacién asi como la estabili-
dad del sabor del aceite fue generalmente superior a la del mismo a-
ceite deodorizado en deodorizadores discontinuos.

3) — Los aceites hidrogenados pudieron deodorizarse por lo
menos a temperaturas tan altas como 500°F, y aceites no hidrogena-
dos, incluyendo el aceite de soya, pudieron deodorizarse por lo menos
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tal a’to como 450°F sin dafo de la estabilidad u otro dafo aparente.
Puede mencionarse que se requiere una temperatura de 500°F para la
remocién efectiva de los constituyentes insaponificables que pueden
afectar la estabilidad al sabor de ciertos aceites.

4) — La reduccién en el color obtenida en un aceite sin hi-
drogenar, o en los aceites hidrogenados de semilla de algodén y soya
a cualquier temperatura dada fue equivalente en general a la produ-
cida por la deodorizacién discontinua a una temperatura aproximada-
mente de 10°C (18°F) menor.

5) — La deodorizacién a 450-560°F bajo las condiciones ya
dichas de presién y flujo de vapor, fue suficiente para reducir el con-
tenido de &cido libre a 0.01-0.039¢ con tal de que el aceite no tuviera
originalmente mas de 0.30-0.40%.

6) — Las pérdidas de aceite deodorizado parece que consis-
tieron enteramente de material destilado, mas bien que de material
arrastrado mecanicamente por el vapor, y (a 6 mm. con 3% de vapor)
vari6é de 0.20 a 0.309%¢, mas los acidos grasos libres quitados, a 450°F,
a 0.7-0.8%¢ mas los acidos grasos libres quitados, a 500F. El analisis
del destilado del aceite de bajo acido libre mostré que consistia gran-
demente (90-98%) de aceite neutral, indicando que hubo una pequefia
hidrélisis del aceite durante la deodorizacién.

Deodorizador y equipo semi-continuos: Los principales com-
ponentes del aparato se especifican asi: El deodorizador mismo consiste
en un casco cilindrico alto de acero carbonado, dentro del cual se en-
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cuentran 5 platos cuadrados super-puestos, cada uno de los cuales es
de niquel puro, incluyendo las barreras y el distribuidor de vapor. El
calentamiento de niquel o los serpentines de enfriamiento se ponen
también donde sean requeridos y cada plato tiene en el fondo una sa-
lida cerrada por una gran valvula de goteo de niquel fundido de aber-
tura rapida, a través del cual pueden descargarse rapidamente los con-
tenidos del plato superior, por gravedad, al plato o tanque inmediata-
mente debajo. Cada plato es en general como una vasija hecha en for-
ma cuadrada y expandida sélo en dos dimensiones; por ejemplo, una
profundidad de aceite de 24 in. y un espacio libre de 12 in. se mantiene
entre la superficie de aceite y unas barreras, y las dimensiones la-
terales del plato se aumentan para acomodar las cantidades deseadas
de aceite. Ya que las barreras de chapotes son hechas de unidades es-
tructurales repetidas, la relaciéon de peso de aceite o volumen del
mismo al &rea de peso total del vapor es constante para todas las ca-
pacidades de plato, y el flujo de vapor se aumenta simplemente en
proporcién al peso de aceite (o area de superficie). El vapor de cada
plato pasa dentro del espacio entre platos y casco. La linea de vapor
estd cerca a la parte superior del casco, y va a un equipo inyector con-
vencional de 3 pasos, capaz de mantener una presién absoluta de 5 a
6 mm,

Los platos se construyen en tal forma que sostengan aceite e-
quivalente a la mitad de la capacidad por hora de la unidad, y el a-
ceite se mantiene durante media hora en cada plato. Durante la ope-
racién, el aceite se bombea periédicamente a un tanque medidor que
descarga entre niveles preterdeterminados altos y bajos dentro del pla-
to superior del deodorizador. En este plato el aceite es deareado y ca-
lentado a 320-330°F, durante media hora, con vapor. Luego se hace
gotear el plato 2 donde, en el curso de una media hora adicional, se
calienta a la temperatura de operacién con vapor Dowtherm. E] aceite
caliente se deodoriza durante el curso de dos medias horas en los pla-
tos deodorizantes 3 y 4, se enfria en el plato 5, y finalmente se descarga
en el tanque de goteo, desde donde se bombea a través de un filtro de
azlmacenamiento. Cada vez que un plato se vacia, se llena inmediata-
mente desde arriba, ya que hay una continua progresién de aceite a
través de la unidad. Dos tercios del vapor de arrastre, que es 3 lbs. por
cada 100 lbs. de aceite, se dividen igualmente entre los dos platos deo-
dorizantes. El otro tercio restante, que llega a 1.5 lbs., se divide en-
tre los platos 1, 2 y 5, para la agitacién.

Las valvulas de goteo se operan con motor a través de un
aparato contador de tiempo, el tanque de medida se carga y descarg:
automaticamente, y para la temperatura y nivel se tienen también con-
troles, los que se ponen en todos los puntos requeridos; por lo tanto
la operacién de la unidad se lleva a cabo automaticamente.

Se 'ganan un numero de ventajas soportando los platos con un
casco exterior, con un espacio libre entre platos y casco. Este modo
de construccién es un simple medio de producir un paso libre para los
vapores desde los platos hasta la salida de vacio, asegurando enton-
ces un alto vacio uniforme sobre el aceite en todos los pasos del pro-
ceso. Ademaés, el espacio evacuado entre el casco y los platos provee un
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buen ais’amiento de los tiltimos y disminuye en forma notoria las pér-
didas de calor del aceite. Es ademas, una forma barata de mantener
las superficies de niquel sélo en contacto con el aceite caliente. Ya que
la presién de la atmoésfera es sostenida por el casco de acero, los pla-
tos de niquel y accesorios pueden ser relativamente de construccién
liviana. La separacién del casco y los platos hace posible la aplicacién
del método muy eficiente de prevenir el reflujo, y puesto que el con-
densado cae al fondo del casco, puede recuperarse facilmente. Por 1ul-
timo, la construccién descrita elimina totalmente la posibilidad de en-
trada de aire al aceite caliente.

Los platos pueden considerarse una serie de deodorizadores
continuos en miniatura, en los cuales las operaciones de calentamien-
to, arrastre y enfriamiento se llevan a cabo simultaneamente. Esta si-
multaneidad permite, por supuesto, la eficiencia del vapor que en todo
momento es buena. Una unidad que opera con una capacidad de 5.000
lbs. de aceite por hora con 125 lb./in. de vapor, y agua a 80°F, re-
quiere lo siguiente:

Vapor para e! arrastre ................ 225 1bs./hora
Vapor para el vacio .................. 865 1bs./hora
ABUa ... e 155 gal./min.

Los requerimientos de calentamiento y enfriamiento dependen
de la temperatura y método de operacién. Ordinariamente se prefie-
re calentar el aceite parcialmente con vapor en el primer plato, y com-
pletar el calentamiento con Dowtherm en el segundo plato, ya que el
tamafio y costo del vaporizador Dowtherm son reducidos. Para calen-
tar el aceite de 130 a 320°F con vapor, se requieren alrededor de
800 lbs. de vapor/hora, y un calentamiento subsiguiente a 450-560°F
requiere la operacién de un vaporizador Dowtherm con una capaci-
dad de 600.000 Btu./hora. El agua necesaria para el enfriamiento es
de 70 gal./min.

Se debe tener un aislamiento suficiente por el espacio eva-
cuado entre los platos y el casco, con el objeto de prevenir una gran
pérdida de calor de los dos platos deodorizantes. Si el casco se une,
la caida de temperatura en una hora es alrededor de 30°F. Esto se
puede reducir indudablemente por el uso de revestimento externo con
listones de madera, ya que los calculos indican que el aceite se en-
fria mucho por radiacién, mas bien que por arrastre con vapor. Es ne-
cesario tener el aceite en o cerca de la temperatura de operaciéon a
través de todo el periodo de deodorizacién. Los serpentines Dowtherm
pueden instalarse en uno o ambos platos. No se considera necesario
el sobre-calentamiento del vapor de arrastre y se evita deliberada-
mente en este disefio.

En la figura 78, se presentan ciertos aspectos estructurales del
deodorizador propio, con detalle de un plato tipico y una seccién del
casco.

Se debe llamar la atencién sobre el uso de “flanges” externos
para llevar las lineas de liquido y vapor a través del casco, para per-
mitir la remocién facil de los platos fuera del casco, y por el hecho
de que estos “flanges” dan fécil acceso a las valvulas de goteo.
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Una unidad semi-continua, con una capacidad de 4.000 lbs./h.,,
construida y operada esencialmente como se ha descrito, se ha puesto
exitosamente en operaciéon durante varios meses.

CAPITULO -V-
SOLIDIFICACION, HOMOGENEIZACION Y ENVASE

Antes de entrar a hablar del proceso a que se somete el a-
ceite hidrogenado para transformarlo en manteca, creemos del caso tra-
tar un poco acerca de ésta. La manteca, hablando en términos gene-
rales, se puede dividir en dos ramas de acuerdo con su composicion:
compuesta e hidrogenada totalmente; la compuesta, como su nombre
lo indica, estéd formada por una mezcla de compuestos animales y ve-
getales o bien por una mezcla de compuestos vegetales de distinta
procedencia; 'a hidrogenada totalmente proviene de tratamiento de a-
ceites hidrogenados.

La mayoria de las mantecas compuestas contienen entre 80
y 20 de aceites no saturados y la adicién de un 10 o 20% de gra-
sa no cambia en mucho las propiedades del aceite. El nimero de yodo
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de una manteca de esta clase cs de 90 aproximadamente y contiene
cerca del 40% de &cido linoleico.

En cambio una manteca de aceite de semilla de algodén to-
talmente hidrogenado tiene un nuamero de yodo entre 60 y 65 y el
contenido de &cido linoleico no es mayor del 10¢7.

Existe una clase de manteca que se fabrica a base de manteca
de aceite hidrogenado que es especial para galleteria y es, en esencia,
un compuesto superglicerinado.

Como e! caso nuestro comprende el tratamiento de aceite hi-
drogenado es claro que hablaremos aqui del tipo de manteca hidroge-
nada.

El objeto que se persigue al manufacturar manteca totalmen-
te hidrogenada es el de reducir la no saturacién del aceite a su minimo
para lograr un producto de mayor consistencia; la meta que se busca
en la hidrogenacién es reducir el acido linoleico a oleico en lugar de
estedrico. Los mejores productos usualmente contienen de 8 a 14%
de acido isoleico y de 3 a 8% de acido linoléico; el aumento de &cido
isoleico es perjudicial. El nimero de yodo para un producto de esta
clase es de 70 y aun de 75.

Para medir la calidad de una manteca deben tenerse en cuen-
ta diversos factores; los principaies son: contenido de acidos grasos, o-
lor, coler y sabor, consistencia y estabilidad.

En lo que se refiere a sabor es muy dificil conceptuar puesto
que no se puede tener una escala para medirlo. Este inconveniente
puede obviarse sinembargo teniendo un buen catador que pruebe la
manteca antes de salir de la fabrica. También pueden fabricarse tor-
tas con ella para conocer los efectos que produce al ser empleada pa-
ra lo que se usa generalmente. El olor también es muy dificil de a-
preciar. En lo que respecta al color debe procurarse la obtencién de
un producto blanco; se corre sinembargo el peligro de que al almace-
narse la manteca se oscurezca.

L.a cansistencia y plasticidad juegan papel importante en la
obtencién de un buen producto. No hay métodos especiales para medir
la consistencia pero podria emplearse uno recomendado por G. A. Cra-
pple que usa un penetrémetro de Wilson; consiste este aparato en u-
na aguja que pesa unos 97 grs. y tiene divisiones marcadas; se deja
caer de una altura de 14%2 ins. y se lee la penetracién. Después de
varias medidas puede apreciarse la manteca de mejor consistencia.

Uno de los factores mas importantes es la estabilidad, que no
es otra cosa que la resistencia a la oxidacién o al desarrollo de ranci-
dez. Se da esta estabilidad en funcién de las horas que se conserva
la manteca sin sufrir alteraciones y bajo ciertas condiciones. Se de-
nomina entonces indice de conservacién.

Ya con lo anterior a modo de introduccién, podemos entrar a
estudiar cl proceso a que debe someterse el aceite hidrogenado para
convertirlo en manteca que es va el producto final.

El aceite una vez hidrogenado es sometido a solidificaciéon y
homogeneizacién. El objeto de ellos es producir un sistema de dos fa-
ces con un grado alto de interdispersién de cada una de ellas. En el
cese de la solidificacién las dos fases son las formas liquida y sélida
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de la grasa. La homcgeneizaciéon busca alcanzar un mayor grado de
dispersion de estas dos fases.

' Los productos grasos solidificados forman en realidad un sé-
lido plastico, excepto a temperaturas extremadamente bajas; un séli-
do plastico es un cuerpo que exhibe una unién intima de liquido y
particulas sélidas muy pequetias; el liquido es retenido por capilari-
dad, entire los bordes de las particulas sélidas y la tendencia de éstas
a unirse es la que da al material cierta resistencia a esfuerzos defor-
mantes limitados que es una caracteristica de los cuerpos sé6lidos plas-
ticos. Naturalmente, las propiedades plasticas de un.cuerpo dependen
de varios factores, tales como la proporciéon en que se encuentran las
particulas sélidas y el liquido; el tamano, la distribuciéon y forma de
las mismas y su atraccién. Debido a que estos factores son afectados
enormemente por el modo como se efectie la solidificacién, debe te-
nerse mucho cuidado en este proceso para obtener un producto de
buena calidad.

Solidificacion y homogeneizacién: La manteca tiene una es-
tructura especial; estd formada por cristales aciculares que envuelven
el aceite. En la solidificacién debe buscarse la obtencién de cristales
del menor tamafio posible para obt:mer un producto de apariencia
suave y de una consistencia firme; esto se logra “congelando” la man-
teca rapidamente. El aspecto algo opaco que representa la manteca
se le da agregandole aire en una proporcién de 5 a 20% en volumen;
este aire se inyecta en forma de pequenas burbujas de un tamafio a-
proximado de 10 a 15 micrones de didmetro.

El primer aparato que se utiliz6 para solidificar el aceite hi-
drogenado fue el cilindro “congelador”. Este aparato consiste de un ci-
lindro hueco de acero de 4 ft. de didmetro y unos 9 ft. de longitud.
Tiene una capacidad aproximada de 5 toneladas en una hora.

El funcionamiento del aparato es e! siguiente: esta refrigerado
enteramente, bien sea por la expansidn de amoniaco o por circulacién
de salmuera fria; el cilindro gira al rededor de su eje horizontal a
una velocidad lenta. Desde el tanque de almacenamiento de aceite hi-
drogensdo se lleva hasta una especie de canal del cual lo recoge el
rodi‘lo por estar sumergido un poco en él; al cilindro se le adhiere u-
na capa de grasa que se va solidificando a causa de la temperatura
baja; en el lado opuesto a aquel por el cual se alimenta, se coloca una
cuchilla que raspa la manteca ya solidicada; queda ésta en forma de
tna hoja delgada y traslicida; cae esta manteca a un transportador en
el cual se le inyecta aire.

La temperatura a la cual entra la manteca para ser solidifica-
da, no debe ser muy por encima de su punto de solidificacién para ob-
tener un trabajo mas reciente. Al salir del cilindro, una vez solidifica-
da, tiene una temperatura aproximada de 60 a 75°F.

Se alimenta luego la manteca a una bomba de alta presion;
esta bomba mantiene una presién que varia entre 300 y 500 Ilbs./in..
(libras por pulgada cuadrada) en los tubos que llevan la manteca a
méquinas empacadoras. Esto se hace con e! fin de que la manteca,
que no ha sido homogeneizada, forme una masa de consistencia homo-
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génea ya que la presién hace que el aire se distribuya bien en toda la
masa y no queden porciones carentes de él. Para completar la homo-
geneizacién se vacia la manteca por orificios pequefios. Después de
esto se lleva a empacar. La envasada se efectia a mano si se trata de
envases grandes, o por medio de una méquina pequefia automatica si
se envasa en tarros pequefios.

Este sistema ofrece como ventajas el de emplear un equipo
relativamente barato y de un manejo muy simple; no obstante ofrece
serias desventajas: la principal de todas es la dificultad de obtener un
producto uniforme por el sistema un poco burdo de inyeccién de aire.

En la actualidad ha sido reemplazado el sistema del cilindro
por el del “Votador” que obvia las dificultades del anterior. En este
aparato la solidificacién se efectiia en pequefios cilindros refrigerados
externamente, a través de los cuales se bombea la manteca. Dentro de
estos cilindros giran unas cuchillas montadas de manera tal que ape-
nas rozan la superficie de ellos; como continuamente estdn raspando
estas cuchillas, se evita la formacién de una pelicula inmévil de grasa
aprovechandose una mayor transferencia de calor. Debido a lo anterior
un “Votador” con capacidad para 5 toneladas en una hora tiene un a-
rea de enfriamiento de apenas 12 pies cuadrados (cuatro cilindros de
4 ins. de didmetro y 46 ins. de longitud) en contraposicién de los 113
pies cuadrados de un cilindro refrigerante con la misma capacidad.

Para un entendimiento mejor de este aparato nos vamos a va-
ler de la descripcién siguiente: El eje que hace girar las cuchillas es
de didmetro grande y por lo tanto el espacio por el cual pasa la mante-
ca es muy pequefio, Y2 in. aproximadamente. Los cilindros se refrige-
ran con amoniaco, a unas 15 lbs. de presién.

La operacién se efectila de la manera siguiente: se alimenta la
manteca desde los tanques de almacenamiento y por medio de una bom-
ba rotatoria que mantiene una presiéon de 300 lbs./in? en los cilindros.
El aire que se le va a inyectar se introduce por el punto de succién
de la bomba. Para mantener una presién constante en el sistema se
coloca una vélvula reguladora en el punto de descarga. Inmediatamen-
te después de este punto estd un intercambiador de calor agua-aceite,
el cual enfria la manteca a una temperatura un poco por encima del
punto de solidificacién, digamos a unos 110-120°F.; la grasa enfriada
se pasa a través de tres recipientes congelantes colocados verticalmen-
te y conectados en serie. En estos cilindros se baja la temperatura a
unos 60-70°F. La congelacién es tan rapida que la manteca sale en
forma fluida; no obstante ya existen dentro de la masa nucleos soli-
dificados y como estd sobre enfriada, rdpidamente se solidifica en o-
tros cilindros; éstos ya no estdn refrigerados y son dos, conectados en
serie con los congeladores; en éstos se efectia la solidificacién de u-
na manera completa; la temperatura sube un poco debido al calor de
cristalizacién. De estos ultimos cilindros pasa a una vélvula de homo-
geneizacién y luego a otra bomba de presién. Ya de este punto en a-
delante se pasa al envase.

Un votador de la clase anterior tiene una capacidad de unas
5 toneladas en una hora. La potencia que consume es de 35 HP. (un
motor de 15 HP. y dos de 10 H.P.); requiere 30 toneladas de refrige-
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racién a 15 lbs. de presién (de succién). También hay aparatos mas
pequefios, de un solo cilindro, y con una capacidad de 1.5 toneladas
por hora. '

Envase: En Colombia se acostumbra envasar la manteca en la-
tas de 18 lbs. c/u.; no obstante ser tradicional este envase nuestro, nos
atrevemos a proponer una modificacién en el sentido de envasar la
manteca en latas pequefias de 1, 2, 3 y 5 1bs. También puede envasar-
se en latas grandes para expendio al por mayor o para establecimien-
tos de gran consumo, pero seria ventajoso envasar en latas pequenas
para el consumo doméstico que es muy grande. El envase puede ha-
cerse en latas de hoja de estafio que es la mas usada en estos casos.

Hay dos métodos de envase: a alta presién y a baja presién.

El sistema a alta presién usa un cilindro calibrado que se lle-
na de manteca; mediante un juego de valvulas esta manteca sale al
recipiente de envase y vuelve a llenarse el cilindro.

El sistema a baja presién usa el principio de desplazamiento
volumétrico. La manteca llega a alta presiéon del homogeneizador y lle-
ga a una especie de tolva que tiene en la parte inferior los cilindros
de medida que dejan salir un volumen exacto de producto por medio
de la accién de un pistén actuado por un juego de palancas.

La operacién se efectia de la manera siguiente: se coloca la
lata vacia en la mesa giratoria que estd debajo de la tolva, cuando
esta mesa se mueve la lata sube por efecto del movimiento de una
palanca hasta la boquilla del cilindro de medida, la misma palanca a-
bre la valvula que deja salir el producto; cuando la lata estd llena cae
un poco bruscamente lo que hace que la manteca quede ocupando to-
da la lata sin dejar vacios. Después esta lata es tomada por un trans-
portador.

NOTA — Hemros incluido aqui los apartes de la tesis detallados a con-
tinuacién:

CAPITULO IV — REFINACION E HIDROGENACION

Parte Primera — Neutralizacién.

Paordgrafo 11 — Métodos empleados en la neutralizacion.

Parte Segunda — Blanqueo.

Pardgrafo II — Métodos de blanqueo.

Parte Tercera — Hidrogenacion.

Pardgrafo II — Practica industrial para la hidrogenacion catalitica del a-
ceite de semilla de algoddn.

Parte Cuarta — Deodorizacién.

Pardgrafo 11 — Métodos de deodorizacion.

CAPITULO V — SOLIDIFICACION, HOMOGENEIZACION Y ENVASE.
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