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Resumen

La produccion de monooleato de sorbitol se
estudia a nivel de laboratorio y de banco por
interesterificacion. Este trabajo incluye dos
reacciones: la esterificacion de acido oléico con
metanol y la interesterificacion del oleato de metilo
con sorbitol. La mezcla de reaccion para los dos
niveles y las dos reacciones se muestran con el fin de
establecer las expresiones cineticas. Los datos y
resultados obtenidos, a nivel de laboratorio, sirvieron
de base para el disefio, construccion y montaje de
una unidad de reaccidn a escala de banco, que
representa un gran aporte para la dotacién de
infraestructura de los laboratorios de ingenieria
quimica.

Introduccién
En el Departamento de Ingenieria Quimica se

adelanta un programa de investigacion para la
obtencion de acidos grasos y sus derivados.

Departamento de Ingenieria Quimica,
Universidad Nacional de Colombia, Bogoti.

Estos productos presentan amplia aplicacion en
la industria de alimentos, farmacéutica, cosmética,
textil, papelera, pinturas, plasticos, agentes de

_ actividad superficial, etcétera.

El monooleato de sorbitol se produce -
generalmente mediante dos procesos: la
esterificacion entre el acido oléico y el sorbitol a
temperatura elevada [2,3,5], y la interesterificacion
entre el oleato de metilo y el sorbitol, empleando un
solvente prético como medio de reaccidn, dada la
insolubilidad parcial entre los reactantes [2, 3, 5, 6, 7,
8,9, 10].

Este trabajo contempla el segundo proceso,
debido a las ventajas técnicas y economicas que
representa su menor temperatura de operacion. La
produccion del monooleato de sorbitol por
interesterificacion genera la necesidad de obtener
previamente el oleato de metilo, mediante una
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reaccion de esterificacion entre el acido oléico y el
metanol.

Las reacciones que integran el proceso de
produccién del monooleato de sorbitol por
interesterificacion son las siguientes: -

- Reaccion de esterificacion entre el acido
oléico y el metanol para producir el oleato
de metilo

C.H,COOH+CHOHZ C H

177733 177733

COOCH3 +H,0
(1)
- Reaccién de interesterificacion entre el
sorbitol y el oleato de metilo para producir
el monooleato de sorbitol:

C,;H,,COOH + C H,(0H),
C,H,,COOH,C H (OH), +CH,0H
(2)

Ambas reacciones son reversibles, por lo que
es necesario garantizar el desplazamiento del
equilibrio hacia los productos, retirar uno de éstos de
la reaccion y alimentar un reactivo en exceso,
respecto a la cantidad estequiométrica.

El proceso de esterificacion de acido oléico con
metanol emplea catalizadores bésicos o 4cidos. Los
catalizadores bésicos son sensibles al agua presente
en el medio de reaccion y dentro de estos se tienen:
NaOH, KOH, entre otros [3]. Los catalizadores acidos
no son afectados por la presencia de agua; algunos
catalizadores 4cidos son HCI, H,SO, y 4cido
para-toluensulfénico, APTS, [2,3,4,8]. Lareaccion se
efectlia en atmosfera inerte para evitar la oxidacién
del doble enlace del 4cido oléico con el oxigeno del
aire; esta atmosfera la proporciona un gas inerte: el
nitrégeno. El flujo de nitrégeno desempefia la funcion
adicional de arrastrar el agua formada en la reaccion;
esta corriente, ademas, lleva metanol que debe ser
recuperado y retornado al reactor. El seguimiento de
la reaccion se efectua con el indice de acidez.

El proceso de interesterificacion emplea un
solvente aprético como la dimetilformamida, DMF,
dimetilsulféxido, DMSO, dimetilacetamida, piridina o
N-metil pirrolidina [3-10]. Los catalizadores empleados
son carbonato de potasio y metéxido de sodio [3-10].
La operacion del proceso a vacio mantiene los

. componentes de la reaccién aislados de una
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atmosfera oxidante, y retira el metanol formado
durante la reaccion y progresivamente al solvente. El
seguimiento de la reaccion se efectiia con el niimero
de hidroxilo.

L PARTE EXPERIMENTAL
A. Procedimiento nivel laboratorio
1. Proceso de esterificacion

La proporcién molar de acido oléico: metanol
fue 1:4. El porcentaje de APTS fue 2% w/w del peso
de la mezcla reactante. La mezcla reaccionante se
carga al reactor. La temperatura del medio de reaccién
se lleva a 55°C. Simultineamente se hace pasar una
corriente de nitrégeno arazén de 10 ml/min. La mezcla
de vapores (agua-metanol) desprendida del reactor se
condensa y se pasa a un balén, donde el condensado
se calienta hasta ebullir, para rectificarlo
continuamente en una columna empacada. Los
vapores de cima de la columna (ricos en metanol) se
condensan. Este se lleva a un frasco colector que
tiene un escape para el inerte, y alli el metanol
recuperado se reinyecta al reactor por un cuello de
cisne. El agua va almacenandose en el balén de
ebullicion del primer condensado.

La mezcla de reaccién se muestra a través del
tiempo, con el fin de medir el valor 4cido (como
medida del avance de la reaccidn); con estos datos se
calcula la cinética [3]. El esquema del montaje para la
reaccion puede verse en la figura 1.

Al finalizar el periodo de reaccion, las dos fases
formadas se separan; la fase organica se lava
repetidamente con agua destilada, a fin de eliminar el
metanol y el catalizador remanente, esta fase se
caracteriza.




Figura 1. Montaje de laboratorio para la produccion de oleato de metilo.

() Termémetro; (2) columna de rectificacion; (3)reactor; (4) plancha de calefaccion-agitacion; (S)gas inerte; (6) toma
muestra; (7)balon de destilacion; (8)condensadores; (9)sellos; (10) frasco recolector; (11) escape de gas inerte.

i

Figura 2. Montaje de laboratorio para la produccion de monooleato de sorbitol.

(1) Termémetros; (2)columna de rectificacion; (3) reactor; (4) plancha de calefaccion-agitacion; (5)vacudémetro;
(6) tomamuestra; (7) condensador; (8) trampas de vacilo; (9)bomba de vacio.
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2. Proceso de interesterificacién

Para la segunda etapa, la interesterificacion, se
carga una proporcién molar 3:1 de sorbitol:oleato de
metilo. La mezcla reaccionante se calienta hasta
80 °C; la presion de operacion es 100 mm Hg. El
catalizador que se emple6 fue el K, CO, al 2% en
peso; como solvente se utilizé dimetilformamida en
relacion volumétrica 6:1 DMF: volumen de mezcla
reactante. El esquema del montaje para esta reaccion
se presenta en la figura 2.

De la mezcla de reaccién se toman muestras a
través del tiempo para medir el indice de hidroxilo, con
el objetivo de establecer la cinética [1].

B. Procedimiento nivel piloto

El procedimiento es similar a los ensayos en
escala laboratorio, pero empleando la unidad de
reaccion que se construy6é para esta transformacion
quimica. Este equipo puede operar a vacio o con
presiones inferiores a 80 psi. La unidad de reaccion
fue conceptuada para estudiar, ademads del proceso
de interés, aquellos relacionados con la
transformacién de acidos grasos y derivados [1].

II. RESULTADOS
A. Laboratorio

Los resultados obtenidos en el laboratorio,
tanto para la primera fase, obtencion de oleato de
metilo, como para la seglinda fase, obtencion de
monooleato de sorbitol, pueden verse en las figuras 3
y 4, respectivamente.

Con estos datos se encuentran las expresiones
cinéticas para las reacciones de esterificacion del
acido oléico con metanol y de interesterificacion del
oleato de metilo con sorbitol [1].

« Reaccion de esterificacion:

(-Y,)=-dC,/dt=0,0012C,"*® C *** (a 55°C)
(3)

(=Y ,): velocidad de reaccién del 4cido oléico,

moles/litro minuto.
t =tiempo, minutos.
C,: concentracién de acido oléico, moles/litro.
C,: concentracion de metanol, moles/litro.
Rendimiento: 80%.
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Figura 3. Concentracion versus tiempo para la reaccién de esterificacion en el laboratorio.
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* Reaccion de interesterificacion:

(-Y ) = -dC,,,/dt = 0,00479 C ,  O7C 008 t: tiempo, minutos.
(a80°C) Coue: cOncentracion de oleato de metilo, moles/litro.

(4) Csconcentracion de sorbitol, moles/litro.

. « ey .y 111 . 0
(-Y ) velocidad de desaparicion por reaccion del Rendimiento: 63.54%.

oleato de metilo, mol/l min.
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Figura 4. Concentracion versus tiempo para la reaccion de interesterificacion en laboratorio.
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Figura 5. Concentracion versus tiempo para la reaccion de esterificacion a nivel banco.
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Figura 6. Concentracion versus tiempo para la reaccion de interesterificacion a nivel banco.

B. Escala banco * Reaccion de interesterificacion del oleato con

sorbitol:
Los resultados obtenidos en banco, para la

obtencién del oleato de metilo y el monooleato de
sorbitol, pueden verse en las figuras 5y 6,
respectivamente .

(Y o)™ -dC o\ /dt=0,0039 C, 1M'C_ 1 (2 80°C)
(6)
Las variables son las mismas de la cinética

respectiva anterior.
Las expresiones cinéticas generadas de estos

datos son: Rendimiento: 69,85%

* Reaccion de esterificacion del 4cido con el Las propiedades medidas experimentalmente a

10

metanol: 20 °C para los productos obtenidos fueron las
siguientes:
(-Y,)=-dC,/dt=0,0056C, **C_**2(a 57 °C)
()
Las variables son las mismas de las cinética
para el ensayo laboratorio.
Rendimiento: 69,3%
Propiedad Oleato Monooleato
de metilo de sorbitol
Densidad (g/cm?) 0,8766 1,0095
fndice de refraccién 1,4556 1,662
Valor 4cido (mg KOH/g) 11,2 9,2
Indice de saponificacién (mg KOH/g) 195,8 162,1
indice de yodo (mg KOH/g) 85,2 214,8
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CONCLUSIONES

* Las formas de las expresiones cinéticas
obtenidas tanto en el laboratorio, como a nivel
piloto son muy similares. La velocidad de
reaccion para ambos casos depende de la
concentracion de reactivos.

* Los valores de los parametros que aparecen en
estas expresiones son algo diferentes. Se
recomienda hacer un estudio mas a fondo para
determinarlos con precision, lo cual es posible
ya que se tiene el equipo banco montado para
procesos de transformacion de acidos grasos y
derivados.

* De desarrollé una metodologia que permite
seguir este tipo de estudios que involucran
acidos grasos y derivados.

* Se dotd al laboratorio de ingenieria quimica de

un equipo muy versatil para la obtencion de
derivados de acidos grasos.
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