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DESCRIPCION
Método para la produccion de un adsorbente amorfo y su uso para la decoloracion de grasas y/o aceites

La invencion se refiere a un método para la produccién de un adsorbente, en particular una tierra decolorante, a un
adsorbente obtenido mediante dicho método, y a un método para la decoloracion de grasas y/o aceites.

En la produccién industrial de aceites y grasas comestibles y no comestibles se utilizan las denominadas tierras
decolorantes para retirar los pigmentos coloreados asi como los pigmentos incoloros de los aceites y grasas en
bruto. Mediante este proceso de purificacion adsortivo se puede mejorar sustancialmente el sabor, el color y también
la estabilidad de los aceites y grasas. Para la purificacion se pueden utilizar diferentes tipos de tierras decolorantes.
Un primer grupo esta formado por las denominadas tierras decolorantes de alto rendimiento (HPBE). Las HPBE se
producen por lixiviacion de arcillas de bentonita con acidos minerales fuertes a una temperatura proxima a la
temperatura de ebullicién del acido. Para obtener tierras decolorantes de alto rendimiento normalmente se utiliza del
60 al 90 % en peso aproximadamente del &cido concentrado basado en el material de arcilla de partida seco.
Durante la lixiviacion los iones de aluminio, junto con otros iones metalicos, se retiran de la estructura de la arcilla y
se disuelven en el acido. Después de la lixiviacion, las sales formadas durante la activacion y el acido se deben
separar de la arcilla producto mediante filtracion y el acido residual se debe retirar de la arcilla mediante el lavado
suficiente con agua. Si se dejan niveles elevados de acido residual en la arcilla, la calidad del aceite decolorado se
ve perjudicada. Niveles elevados de &cido residual generan &cidos grasos libres no deseables a partir de los
triglicéridos de acidos grasos en el aceite. Durante la lixiviacion de la arcilla con &cido se produce un liquido de
desecho que contiene sales de los iones lixiviados procedentes de la arcilla asi como acido residual. Dicho liquido
de desecho se debe neutralizar para su deposicion o se puede utilizar en un proceso posterior, por ejemplo, el
tratamiento de aguas residuales.

El documento WO 2004/105936 desvela un método para el reprocesamiento de una suspension acida que se
obtiene en la produccién de HPBE. La suspension se mezcla con una solucion de silicato alcalino de forma que el
pH de la mezcla se ajusta por encima de 4. El precipitado formado se separa de la fase liquida, y opcionalmente se
lava, se secay se muele. El precipitado comprende el 79,5 % en peso aproximadamente de SiO; y el 6,1 % en peso
aproximadamente de Al;Os. Tiene un volumen de poro de 0,685 ml/g aproximadamente y una superficie especifica
de 370 m#/g aproximadamente.

Otro grupo de tierras decolorantes son las arcillas de origen natural que basicamente solo requieren el secado para
su activacion. Dichas arcillas decolorantes activas naturalmente (NABE) se utilizan desde hace varios cientos de
afios. Se pueden producir a un coste relativamente bajo pero presentan la desventaja de que tienen una actividad
decolorante comparativamente baja. Por tanto, en comparacién con las HPBE, se deben utilizar mayores cantidades
de tierras decolorantes y, por tanto, se deben tolerar mayores pérdidas del aceite que permanece en la tierra
decolorante utilizada. Las arcillas de origen natural que tienen actividad decolorante son ricas en los minerales
atapulgita o sepiolita, que también se clasifican como arcillas de paligorskita.

Un tercer grupo de tierras decolorantes son las denominadas tierras decolorantes de superficie modificada (SMBE)
gue se obtienen mediante la deposicion de una pequefia cantidad de acido sobre una tierra decolorante activa
naturalmente. La activacion de la arcilla se puede llevar a cabo mediante pulverizacion de una solucion de un &cido
sobre la arcilla seguido de secado, o por molienda de la arcilla junto con un acido sélido, por ejemplo, acido citrico.
Mediante la deposicién del &cido sobre la arcilla se consigue una "activacion in situ". Después de la activaciéon no es
necesario el lavado de la arcilla con agua y, por tanto, las SMBE se pueden producir a un coste razonable. La
actividad decolorante de las SMBE es superior a la de las NABE pero normalmente no alcanza la actividad de las
HPBE. Las SMBE se producen a partir de arcillas que contienen atapulgita u hormita. Estas arcillas tienen una
superficie especifica bastante elevada de 100 a 180 m?/g aproximadamente y un volumen de poro total del 0,2 a
0,35 ml/g aproximadamente. No obstante, durante la activacién con el &cido, las sales formadas sobre la superficie
de la arcilla asi como el acido residual permanecen sobre el producto de arcilla y se pueden depositar en los poros
de la arcilla de forma que el volumen de poro y la superficie especifica se reduce en comparacion con la arcilla de
partida.

El documento de Estados Unidos 5.008.226 desvela un proceso para la preparacion de tierras decolorantes
activadas por &cido a partir de ciertas mezclas de origen natural de bentonita célcica y arcilla de atapulgita. El
proceso supone el tratamiento de dicha arcilla con bajos niveles de un acido activante que se mezcla con la arcilla
seca y molida, o la pulverizacién en seco de suspensiones que contienen la mezcla de arcilla-acido. La arcilla tiene
un volumen de poro de 0,25 a 0,50 ml/g aproximadamente y una superficie especifica de 100 a 150 m2/g. El mineral
utilizado como arcilla de partida comprende del 71 al 75 % en peso de SiO, y del 11 al 16 % en peso de Al;Os. El
mineral de atapulgita/bentonita se trata a una temperatura de 25 a 100 °C aproximadamente con el 1 al 10 % en
peso de acido. El producto activado por acidos se puede utilizar inmediatamente después del secado sin necesidad
de una etapa de lavado intermedia.

El documento de Estados Unidos 5.869.415 desvela un proceso para la activacion de silicatos estratificados que
tienen una capacidad de intercambio ionico (IEC) de al menos 25 meq/100 g al tratarlos con un acido. El silicato
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estratificado se activa con el 1 al 10 % en peso aproximadamente (basado en el silicato estratificado seco) de un
acido a una temperatura no superior a 80 °C. El silicato estratificado activado se calcina a temperaturas de 200 a
400 °C aproximadamente y se tritura, si se desea. Los silicatos estratificados tienen una superficie especifica de 130
a 170 m?/g aproximadamente, un volumen de poro de 0,27 a 0,35 ml/g aproximadamente y una capacidad de
intercambio i6nico de 38 a 68 meq/100 g.

El documento WO 99/02256 desvela un método para la preparacion de un arcilla decolorante en la que una arcilla
que tiene un nivel de humedad no superior al 45 % en peso aproximadamente se trata con una solucién acida
acuosa para proporcionar una arcilla acidificada que tiene un contenido de acido en el intervalo del 1 al 5 % en peso
aproximadamente, basado en el peso seco de la arcilla. La arcilla se muele hasta un tamafio de particula medio en
el intervalo de 25 a 45 pm aproximadamente y a continuacion se seca hasta un nivel de humedad no superior al 13
% en peso aproximadamente. Como material de partida se utiliza una arcilla de paligorskita-esmectita.

Hasta la fecha se han utilizado silicatos estratificados, en particular esmectitas y paligorskitas, como material de
partida para la preparacion de tierras decolorantes activadas por &cido. Estas arcillas tienen una superficie
especifica de 100 a 180 m?/g aproximadamente, un volumen de poro de 0,25 a 0,50 ml/g y una capacidad de
intercambio i6nico de 40 a 70 meg/100 g aproximadamente. Recientemente se han descrito materiales de arcilla
adecuados para la decoloracién de aceites y grasas que tienen una estructura amorfa y por tanto no se pueden
designar como arcillas de esmectita o de paligorskita. Dichos materiales tienen una superficie especifica elevada y
un volumen de poro elevado y son ricos en SiO,. Estos materiales de tipo arcilloso se pueden encontrar en la
naturaleza. Tiene una estructura completamente diferente cuando se comparan con las arcillas utilizadas hasta la
fecha como tierras decolorantes o para la preparacion de tierras decolorantes activadas por acido.

En el documento DE 103 56 894 Al se describe una arcilla de gran superficie que se puede utilizar para la
produccién de tierras decolorantes.

El documento WO 2006/131136 desvela un adsorbente que contiene un material de arcilla que tiene una superficie
especifica superior a 200 m2/g, una capacidad de intercambio i6nico superior a 40 meq/100 g, y un volumen de poro
determinado mediante porosimetria de nitrdgeno superior a 0,5 ml/g, en el que al menos el 40 % del volumen de
poro esta proporcionado por poros que tienen un diametro de poro de al menos 14 nm y como méaximo el 25 % del
volumen de poros esta proporcionado por poros que tienen un diametro inferior a 7,5 nm. El material de arcilla es
amorfo segun sus datos XRD y comprende una gran cantidad de SiO, de manera que parece que el material de
arcilla comprende una red formada de SiO, amorfo en la que estan dispuestas pequefias plaquetas de arcilla. La
tierra decolorante es adecuada en particular para la decoloracion de aceites que contienen bajas cantidades de
fosfolipidos, por ejemplo, aceite de palma.

Esta nueva clase de tierras decolorantes proporciona la ventaja de tener una alta actividad decolorante que se
puede potenciar adicionalmente mediante el tratamiento superficial con acido, por ejemplo, al pulverizar una solucion
acuosa de un &cido sobre el material de arcilla. Debido a su elevada actividad decolorante sé6lo es necesario afiadir
al aceite a purificar pequefias cantidades de tierra decolorante para obtener el grado de purificacion deseado. Aparte
de la alta eficacia decolorante, una tierra decolorante adecuada para su aplicacion a gran escala también debe
proporcionar una alta eficacia de filtracion y una alta eficacia de retencion de aceites. Una alta eficacia de filtracion
es importante para permitir la filtracion del aceite después de la decoloracion en un periodo de tiempo razonable.
Una alta eficacia de retencion del aceite es importante para minimizar las pérdidas del aceite que permanece en la
tierra decolorante utilizada. Para obtener una tierra decolorante 6ptima se deben satisfacer estos tres requisitos
previos. La eficacia de la actividad decolorante, la eficacia de filtracion y la eficacia de retencién del aceite se pueden
combinar en una eficacia total para permitir la evaluacion de una tierra decolorante. Una tierra decolorante adecuada
para la decoloracion de aceites a gran escala debe proporcionar, por tanto, una alta eficacia total.

Por tanto es un objetivo de la invencion proporcionar un método para la obtencion de una tierra decolorante que
tenga una alta eficacia total.

Este objeto se consigue mediante un método de acuerdo con la reivindicacion 1. Las realizaciones preferidas se
definen en las reivindicaciones anexas.

De forma sorprendente, se ha comprobado que al seleccionar cuidadosamente el material de partida, se puede
producir una tierra decolorante que tenga una alta actividad decolorante, una alta eficacia de filtracion y una alta
eficacia de retencion del aceite y por tanto una alta eficacia total. La tierra decolorante de acuerdo con la invencion
se puede utilizar en bajas cantidades para conseguir la purificacion deseada de un aceite en bruto en un corto
periodo de tiempo y bajas pérdidas.

Para permitir una estimacion de la eficacia total se deben ponderar la eficacia de la actividad decolorante, la eficacia
de filtracién y la eficacia de retencion del aceite. La eficacia de la actividad decolorante es la mas importante para la
utilizacién de una tierra decolorante que permita una decoloracién rapida con pequefias cantidades de tierra
decolorante. La eficacia de la actividad decolorante se puede obtener al medir la intensidad del color rojo después
de la decoloracién y desodorizacion de un aceite. EI método detallado para la obtencién de la eficacia de la actividad



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2444 891 T3

decolorante se describe en la parte experimental de la descripcién. La eficacia de la actividad decolorante supone el
60 % de la eficacia total.

La eficacia de la velocidad de filtracion se determina midiendo el tiempo necesario para una cantidad dada de un
aceite determinado para atravesar un relleno de filtro definido. Una velocidad de filtracion de 45 segundos se define
como una eficacia de la velocidad de filtracion del 100 %. La eficacia de la velocidad de filtracién supone el 20 % de
la eficacia total.

La eficacia de retencion del aceite se determina midiendo la cantidad de aceite retenido en la tierra decolorante
después de su utilizacion. Una retencién del aceite del 35 % en peso se considera una eficacia del 100 %. La
eficacia de retencion del aceite supone el 20 % de la eficacia total. Los métodos para determinar la eficacia de la
velocidad de filtracién y la eficacia de retencion de aceite se presentan en la parte experimental de la solicitud.

El adsorbente obtenido con el método de acuerdo con la invencion tiene una gran cantidad de microporos con un
diametro inferior a 250 A, que los inventores creen que es eficaz en la adsorcién de impurezas coloreadas, por
ejemplo, clorofila. El adsorbente ademas tiene una baja cantidad de poros que tienen un diametro de > 800 A y
menos del 15 % del volumen de poro total esta formado por poros que tienen un diametro de > 800 A. Dichos poros
mas grandes adsorben el aceite y, puesto que el adsorbente tiene una baja proporciéon de poros grandes, presenta
una baja retencion del aceite. Los inventores ademas asumen que un efecto adicional provocado por la baja
proporcion de poros més grandes es la mejor eficacia de filtracion. Se cree que los poros grandes son "bloqueados”
por el aceite en bruto que atraviesa un filtro formado por el adsorbente y por tanto produce un descenso en la
velocidad de filtracién. Debido a la baja proporcién de poros méas grandes, el adsorbente obtenido mediante el
método de acuerdo con la invencién tiene por tanto una mejor velocidad de filtracién. En resumen, al seleccionar
cuidadosamente la relacion de los voliumenes de poros formados de poros que tienen un diametro definido, se
puede obtener un adsorbente que tenga una alta eficacia total.

De acuerdo con un primer aspecto de invencién, por tanto, se proporciona un método para la produccion de un
adsorbente, en particular una tierra decolorante, en el que un material de arcilla que tiene:

- una superficie especifica de 180 a 300 m2/g;

- unvolumen de poro total del 0,5 a 0,7 ml/g;

- en el que al menos el 60 % del volumen de poro total esta4 proporcionado por poros que tienen un didmetro de
poro de al menos 140 A, al menos el 40 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que tienen un
diametro de poro inferior a 250 A, al menos el 15 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que
tienen un diametro de 140 a 250 A y menos del 20 % del volumen de poro total esta formado por poros que
tienen un diametro de > 800 A; y

- dicho material de arcilla que tiene una estructura amorfa de acuerdo con los datos de XRD;

se activa mediante un procedimiento de activacion, en el que la arcilla se activa al poner en contacto el material de
arcilla con un &cido.

El material de arcilla utilizado como material de partida en el método de acuerdo con la invencién puede ser un
material sintético. No obstante, preferentemente se utiliza un material de arcilla obtenido de una fuente natural. A
diferencia de los minerales utilizados hasta la fecha para la preparaciéon de tierras decolorantes, que son silicatos
estratificados, se utiliza un material amorfo que no muestra reflejos pronunciados en un patrén de difraccion de rayos
X. El material de arcilla debe tener una superficie especifica elevada y un volumen de poro total grande. Los
inventores creen que la distribucion del volumen de poro dentro de los poros de diferente tamafio es esencial para
una alta actividad decolorante. En particular, si se activa con un &cido, se cree que una pequefia cantidad de acido
queda retenida en algunos de los poros de un tamafio determinado y, por tanto, mejora la actividad decolorante sin
provocar la escision de los glicéridos de acidos grasos.

El material de arcilla comprende una gran cantidad de SiO, superior al 60 % en peso, en particular preferentemente
superior al 65 % en peso y lo mas preferentemente superior a 70 % en peso. El material de arcilla contiene menos
del 75 % en peso de SiO». Por tanto se cree que el material de arcilla comprende una matriz reticular formada de
SiO, amorfo en la que se insertan pequefias particulas de arcilla que, por tanto, pueden proporcionar una alta
actividad decolorante.

Como se ha descrito anteriormente, los inventores creen que el material de arcilla comprende una red de SiO; de
tipo matriz, en la que se introducen pequefias plaquetas de arcilla. Por tanto, el material de arcilla tiene un bajo
contenido de aluminio que forma un componente de las particulas de arcilla. El material de arcilla contiene aluminio,
calculado en forma de Al,Os, en una cantidad inferior al 12 % en peso, en particular preferentemente inferior al 11 %
en peso y lo mas preferentemente inferior al 10 % en peso. El material de arcilla contiene aluminio, calculado en
forma de Al,Os, en una cantidad superior al 2 % en peso, mas preferentemente superior al 4 % en peso, en
particular preferentemente superior al 6 % en peso y lo mas preferentemente superior al 8 % en peso.
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Ademas, el material de arcilla preferentemente contiene calcio, calculado en forma de CaO, en una cantidad inferior
al 5 % en peso, mas preferentemente inferior al 4 % en peso, en particular preferentemente inferior al 3 % en peso.

De acuerdo con una realizaciéon adicional, el material de arcilla contiene magnesio, calculado en forma de MgO,
preferentemente en una cantidad inferior al 5 % en peso, mas preferentemente inferior al 4 % en peso, en particular
preferentemente inferior al 3 % en peso.

De acuerdo con una realizaciéon adicional, el material de arcilla contiene hierro, calculado en forma de Fe;Os,
preferentemente en una cantidad inferior al 5 % en peso, mas preferentemente inferior al 4 % en peso, en particular
preferentemente inferior al 3 % en peso.

El material de arcilla tiene una superficie especifica elevada de 180 a 300 m#/g, preferentemente de 185 a 250 m2/g,
en particular preferentemente de 190 a 230 m2/g como se determina mediante el método de BET.

El material de arcilla ademas estd caracterizado por un volumen de poro total grande de 0,5 a 0,7 ml/l,
preferentemente de 0,55 a 0,65 ml/l. Se cree que el volumen de poro grande total permite un rapido acceso del
aceite a las pequefias particulas de arcilla y, por tanto, una decoloracion eficiente del aceite en bruto.

Para obtener una alta actividad decolorante, en particular en estado activado, es importante que al menos el 60 %,
preferentemente del 65 al 70 % del volumen de poro total esté proporcionado por poros que tienen un didmetro de
poro de al menos 140 A, al menos el 40 %, preferentemente al menos el 50 %, en particular preferentemente del 55
al 60 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que tienen un diametro de poro inferior a 250 A y al
menos el 15 %, preferentemente al menos el 20 %, en particular preferentemente del 21 al 25 % del volumen de
poro total esta proporcionado por poros que tienen un diametro de poro de 140 a 250 A. Menos del 20 % del
volumen de poro total, preferentemente menos del 15 %, en particular preferentemente el 10-14 % del volumen de
poro total est& formado por poros que tienen un diametro de > 800 A.

De acuerdo con una realizaciéon preferida, al menos el 20 %, preferentemente al menos el 25 %, en particular
preferentemente al menos el 30 %, y lo mas preferentemente del 33 al 40 % del volumen de poro total del material
de arcilla esta proporcionado por poros que tienen un diametro de poro inferior a 140 A.

De acuerdo con una realizacién adicional preferentemente al menos el 10 %, en particular preferentemente al menos
el 13 %, lo mas preferentemente del 15 al 20 % del volumen de poro total del material de arcilla esta proporcionado
por poros que tienen un diametro de poro de 75 a 140 A.

En una realizacion adicional preferentemente menos del 40 %, en particular preferentemente menos del 35 %, lo
mas preferentemente del 25 al 33 % del volumen de poro total del material de arcilla esta formado por poros que
tienen un diametro de poro de 250 a 800 A.

En otra realizacion adicional preferentemente al menos el 12 %, en particular preferentemente al menos el 14 %, lo
mas preferentemente del 15 al 20 % del volumen de poro total del material de arcilla esta proporcionado por poros
que tienen un volumen de poro inferior a 75 A.

De acuerdo con una realizacién preferida adicional menos del 80 %, preferentemente menos del 75 %, en particular
preferentemente del 60 al 70 % del volumen de poro total del material de arcilla esta formado por poros que tienen
un diametro de poro superior a 140 A,

En una realizacion preferida adicional menos del 60 %, preferentemente menos del 50 %, en particular
preferentemente el 40-45 % del volumen de poro total esta formado por poros que tienen un diametro de poro de al
menos 250 A.

Los intervalos preferidos del volumen de poro total en relacion con el diametro de poro se resumen en la tabla
siguiente:

Porcentajes preferidos del volumen de poro total formados por poros de un diametro de poro determinado

diametro de poro | preferido | particularmente preferido | el méas preferido
0-75 A >12% | >14% 15-20 %
75-140 A >10% | >13% 15-20 %
140-250 A >15% >20% 21-25%
250-800 A <40 % <35% 25-33%
>800 A <20% |<15% 10-14 %
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El material de arcilla utilizado en el método de acuerdo con la invencion preferentemente apenas se dilata cuando se
deposita en agua. Por tanto se puede separar facilmente del aceite después del procedimiento de decoloracién. El
volumen de sedimento en agua preferentemente es inferior a 10 ml/2 g, en particular preferentemente inferior a 8
ml/2 g. El volumen de sedimento en agua preferentemente es de al menos 2 ml/2 g, méas preferentemente de al
menos 3 ml/2 g, en particular preferentemente de al menos 4 ml/2 g.

El material de arcilla, en particular cuando se extrae de una fuente natural, preferentemente tiene una capacidad de
intercambio cationico superior a 40 meg/100 g, en particular preferentemente superior a 45 meq/100 g y lo mas
preferentemente seleccionada dentro del intervalo de 44 a 70 meqg/100 g. La tierra decolorante de alta actividad
obtenida al extraer un mineral de arcilla mediante ebullicién con un acido fuerte se caracteriza por una capacidad de
intercambio catiénico muy baja normalmente inferior a 40 meq/100 g y en la mayoria de los casos inferior a 30
meq/100 g. El material de arcilla utilizado en el método de acuerdo con la invencién por tanto se puede distinguir
claramente de dicha tierra decolorante de alto rendimiento.

El material de arcilla utilizado en el método de acuerdo con la invencion tiene una estructura amorfa, segun los datos
de XRD. En un difractograma de XRD del material de arcilla utilizado en el método de la invencion, los reflejos
apenas se distinguen del ruido. La relacion sefial/ruido para los reflejos con respecto al material de arcilla, en
particular para la fase de esmectita de acuerdo con una realizacién de la invencién, esta préxima a 1 y de acuerdo
con una realizacion adicional puede estar dentro de un intervalo de 1 a 1,2. No obstante, en el difractograma se
pueden apreciar reflejos pronunciados que tienen su origen en impurezas del material de arcilla, por ejemplo,
cuarzo. Dichos reflejos no se consideran para la determinacién de la relacion sefial/ruido.

Preferentemente, en el método de la invencion se utiliza un material de arcilla, que no muestra o apenas muestra un
reflejo de 001 que indica la distancia entre capas dentro de la estructura cristalina de particulas de bentonita. Con
apenas visible se quiere decir que la relacion de sefal a ruido del reflejo 001 de las particulas de esmectita
preferentemente es inferior a 1,2, en particular preferentemente esta dentro del intervalo de 1,0 a 1,1.

La activacion, en el sentido del método de acuerdo con la invencién, se puede determinar, por ejemplo, mediante la
determinacion del indice de color de Lovibond segin el método AOCS Cc 13b-45 y/o la determinacién de la clorofila
A segun el método AOCS Cc 13d-55.

La activacion se lleva a cabo tratando el material de arcilla en bruto con acido. Mediante el tratamiento con &cido, el
material de arcilla tratado presenta una reaccion acida y se incrementa la actividad decolorante. Mientras que una
suspension al 10 % en peso del material de arcilla activo tiene de forma natural un pH ligeramente béasico de
preferentemente 8,0 a 8,5, después de la activacion acida del material de arcilla, una suspension del 10 % en peso
presenta un valor de pH de < 6,0, preferentemente de 2,5-5,0, en particular preferentemente de 3,0 a 4,5.

De acuerdo con una primera realizacion, la activacién del material de arcilla se lleva a cabo mediante activacion
superficial, es decir, por deposicion de un acido sobre el material de arcilla. La activacion se puede conseguir, por
ejemplo, al pulverizar una solucién acuosa de un acido sobre el material de arcilla en bruto o al moler el material de
arcilla junto con un &cido solido. El material de arcilla preferentemente se seca antes de su activacion hasta un
contenido de humedad inferior al 20 % en peso de H>O, en particular preferentemente del 10-15 % en peso. Los
acidos adecuados son el acido fosforoso, acido sulfurico y acido clorhidrico. Un &cido soélido preferido es el acido
citrico. No obstante, el acido citrico se puede utilizar para la activacion también en forma de solucién acuosa. En
esta realizacion del método no es necesario retirar el acido residual depositado sobre el material de arcilla y las
sales producidas durante la activacién mediante, por ejemplo, lavado con agua. Preferentemente, después de la
deposicion del acido sobre el material de arcilla no se realiza ninguna etapa de lavado, sino que el material de arcilla
tratado con acido solo se seca y a continuacion se muele hasta un tamafio de particula adecuado.

En esta realizacion del método de acuerdo con la invencién, en una primera etapa se proporciona un material de
arcilla en bruto opcionalmente seco que tiene las caracteristicas descritas anteriormente. Sobre el material de arcilla
se deposita un acido. La cantidad de acido depositada sobre el material de arcilla preferentemente se selecciona
dentro de un intervalo del 1 al 10 % en peso, en particular preferentemente del 2 al 6 % en peso, calculado en forma
de acido anhidro y basado en el peso en seco (libre de agua) del material de arcilla. De forma sorprendente, el
volumen de poro y la superficie especifica del material de arcilla son aproximadamente idénticos a los valores
correspondientes del material de arcilla en bruto de manera que parece que apenas se produce nada de formacion
de sales durante la activacion superficial. Preferentemente, durante la activacion superficial la superficie especifica
especifica no se altera mas de un 20 %, preferentemente no méas de un 10 %.

De acuerdo con esta realizacion, la activacion superficial del material de arcilla se puede realizar de tal forma que el
material de arcilla se activa en una fase acuosa. El material de arcilla, preferentemente en forma de polvo fino, se
puede dispersar en agua. A continuacién se puede afiadir el acido a la suspensién del material de arcilla en forma de
acido concentrado. No obstante, el material de arcilla también se puede dispersar en una solucién acuosa del acido.
De acuerdo con una realizacion preferida, el acido acuoso se puede pulverizar sobre el material de arcilla, que se
suministra en forma de pequefios granulos o de polvo fino. La cantidad de agua utilizada para la preparacion del
acido diluido se selecciona para que sea lo mas baja posible. El agua residual sobre el material de arcilla se puede
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retirar después de la activacién por acido. La humedad del material de arcilla preferentemente se ajusta para que
sea inferior al 20 % en peso, en particular preferentemente inferior a 10 % en peso. El material de arcilla activado a
continuacion se puede moler a un tamafio adecuado.

De acuerdo con una realizacion preferida adicional, el material de arcilla en bruto que tiene las caracteristicas
definidas anteriormente se lixivia con acido, preferentemente a temperatura elevada, en particular a una temperatura
correspondiente de 5 a 20 °C aproximadamente inferior al punto de ebullicion de la mezcla. La lixiviacion
preferentemente se lleva a cabo con una baja cantidad de aceite en comparacién con la cantidad de acido utilizada
para la preparacion de HPBE. Preferentemente la cantidad de acido, calculada como acido anhidro y referida al
material de arcilla seco (libre de agua) se selecciona dentro de un intervalo del 15 al 40 % en peso, en particular
preferentemente del 20 al 30 % en peso. A pesar de la baja cantidad de acido utilizada para la lixiviacion de la arcilla
se consigue un incremento significativo en la actividad decolorante que es comparable con las HPBE disponibles
actualmente en el mercado.

La lixiviacion de la arcilla se lleva a cabo de la forma habitual. Una suspensién del material de arcilla en el &cido se
calienta hasta temperatura deseada. El tiempo para la extraccion del material de arcilla con acido caliente se
selecciona de acuerdo con la cantidad de material de arcilla tratado. Normalmente un periodo de lixiviacion de 2 a 12
horas es suficiente para conseguir el incremento deseado en la actividad decolorante. La suspensién del material de
arcilla lixiviado a continuacion se filtra y el material adsorbente sélido se lava con agua para retirar las sales que se
hayan formado durante el tratamiento con el acido, y el acido residual.

De forma sorprendente, la superficie especifica y el volumen de poro no se alteran demasiado durante la lixiviacién
con &cido. El material de arcilla tratado con el acido en ebullicién tiene un volumen de poro y una superficie
especifica que preferentemente no aumenta mas de un 20 % en comparacién con el material de arcilla sin tratar.
Una ventaja adicional es que el rendimiento de la lixiviaciéon con &cido es bastante elevado. Preferentemente, el
rendimiento esta en el intervalo del 80 al 95 %, basado en el material de arcilla seco.

Para la lixiviacion con &cido, preferentemente se utilizan acidos inorganicos fuertes. Los &cidos particularmente
preferidos son el acido sulfurico y el acido fosforico.

Ademas, la cantidad de aluminio, calculada en forma de Al,Os, contenida en el material de arcilla lixiviado con &cido
preferentemente es inferior al 12 % en peso, en particular preferentemente inferior al 11 % en peso y lo mas
preferentemente inferior al 10 % en peso. La cantidad de aluminio, calculada en forma de Al,Os, contenida en el
material de arcilla lixiviado con acido es superior al 2 % en peso, mas preferentemente superior al 4 % en peso, en
particular preferentemente superior al 6 % en peso y lo mas preferentemente superior al 8 % en peso.

Antes de utilizar el material de arcilla activado, por ejemplo, para la decoloracidon de aceites y grasas, las particulas
se ajustan hasta un tamafio de particula adecuado. La molienda se puede realizar antes o después de la activacion.
Si se produce una tierra decolorante activada superficialmente, la molienda se lleva a cabo preferentemente
después de la activacion con acido. En la produccion de una tierra decolorante de alto rendimiento el tamafio de
particula se ajusta preferentemente antes de la activaciéon de forma que se puede llevar a cabo una lixiviacion
eficiente del material de arcilla. La molienda se lleva a cabo preferentemente de tal forma que después de la
activacion se ajusta una distribucion tipica de tamafios de particula. El residuo seco de la tierra decolorante sobre un
tamiz con un tamafio de malla de 63 um preferentemente esta dentro de un intervalo del 20 al 40 % en peso, y el
residuo seco sobre un tamiz con un tamafio de malla de 25 um preferentemente estd dentro de un intervalo del 50-
65 % en peso.

Ademas, la invencién se refiere a un método para refinar grasas y/o aceites, en la que:
- se proporciona un aceite en bruto derivado de un material animal o vegetal;
- el aceite en bruto se trata con un material decolorante que comprende un material de arcilla que tiene:

- una superficie especifica de 180 a 300 m?/g;

- unvolumen de poro total del 0,5 a 0,7 ml/g;

- en el que al menos el 60 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que tienen un diametro de
poro de al menos 140 A, al menos el 40 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que tienen
un diametro de poro inferior a 250 A, al menos el 15 % del volumen de poro total esta proporcionado por
poros que tienen un diametro de 140 a 250 A y menos del 20 % del volumen de poro total esta formado por
poros que tienen un diametro de > 800 A; y

- un contenido de SiO; entre mas del 60 % en peso y menos del 75 % en peso;

- un contenido de aluminio, calculado en forma de Al,Os, entre menos del 12 % en peso y mas del 2 % en
peso;y

- dicho material de arcilla que tiene una estructura amorfa de acuerdo con los datos de XRD;

- el aceite lixiviado se separa del material decolorante utilizado.
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Mediante el método de la invencion se puede obtener un descenso significativo en el indice de color de Lovibond asi
como un descenso significativo en la concentraciéon de fosforo y de hierro en el aceite decolorado. El método de
acuerdo con la invencion permite por tanto un refinado simple y eficiente de aceites y grasas.

En el refinado de aceites hormalmente se lleva a cabo en primer lugar una etapa de desgomado para retirar, por
ejemplo, los fosfolipidos. El aceite en bruto se trata con agua en agitacion preferentemente durante 10 a 20 minutos
a una temperatura preferentemente de 70 a 80 °C a presién ambiente. La fase acuosa se separa, por ejemplo,
mediante centrifugacion y a continuacién en una segunda etapa de desgomado se afiade un acido, en particular
acido fosforoso o acido citrico, y la mezcla se agita preferentemente durante 10 a 30 minutos mas a una temperatura
preferentemente de 70 a 100 °C a presion ambiente. Hacia el final del desgomado, se puede afiadir agua en una
cantidad preferentemente del 1 al 2 % en peso del aceite en bruto para incrementar la eficacia del desgomado. La
temperatura y el tiempo de agitacién se pueden ajustar al aceite o grasa particulares a tratar.

En el proceso de decoloracién en primer lugar se puede realizar una decoloracién himeda seguida de decoloracién
al vacio. Al aceite desgomado se le afiade agua en una cantidad preferentemente del 0,1 al 0,5 % en peso y tierra
decolorante en una cantidad preferentemente del 0,3 al 2,0 % en peso. La mezcla se agita preferentemente de 80 a
100 °C a presion ambiente preferentemente durante 15 a 30 minutos. A continuacién, la presion se reduce
preferentemente a 100 mbar aproximadamente y la temperatura se incrementa preferentemente de 90 a 100 °C y la
mezcla se agita preferentemente durante 30 a 45 minutos para desgasificar y destilar parte del agua. A continuacién
el aceite lixiviado se puede separar de la tierra decolorante utilizada mediante, por ejemplo, el paso a través de un
filtro. La filtracion preferentemente se lleva a cabo a una temperatura de 60 a 90 °C aproximadamente.

Después de la decoloracion el aceite se puede desodorizar. Para la desodorizacion, vapor de agua sobrecalentado
que tiene una temperatura preferentemente de 240 a 260 °C se pasa a través del aceite para retirar los acidos
grasos libres y los compuestos que huelen y saben mal. La desodorizacion preferentemente se lleva a cabo a
presion reducida inferior a 5 mbar, preferentemente de 1 a 3 mbar.

Después de la purificacion, el aceite preferentemente tiene una concentracion de fosforo inferior a 3 ppm y una
concentracién de hierro inferior a 0,1 ppm.

El método para la purificacién de aceites y grasas en bruto preferentemente se lleva a cabo con el material de arcilla
activado por acido, en el que la activacion del material de arcilla preferentemente se ha realizado con &cido fosférico,
acido sulfarico o acido citrico.

La cantidad de acido depositada sobre el material de arcilla preferentemente se selecciona dentro de un intervalo del
2 al 5 % en peso, calculada como &cido anhidro y basada en el peso del material de arcilla seco.

En una realizacién particularmente preferida, el aceite en bruto se selecciona del grupo del aceite de canola, aceite
de soja, aceite de colza, aceite de palma, aceite de girasol. De acuerdo con una realizacién particularmente
preferida, el aceite en bruto se lixivia con el material de arcilla descrito anteriormente, en el que preferentemente la
superficie del material de arcilla se ha activado con &cido citrico.

En particular preferentemente, el aceite en bruto contiene fésforo en una cantidad inferior a 100 ppm.

De acuerdo con una realizacién preferida adicional, el material de arcilla descrito anteriormente, en particular en su
forma activada por acido, se puede utilizar para purificar biodiesel después de la transesterificacion. El biodiesel se
puede producir a partir de grasas y aceites de origen animal o vegetal. En un proceso de transesterificacion, los
triglicéridos se escinden por alcohdlisis con un alcohol de bajo peso molecular, en particular metanol, para obtener
glicerol y los alquilésteres del acido graso. La transesterificacion esta catalizada por un compuesto alcalino, por
ejemplo, metanolato sédico. Los detalles para la fabricacion de biodiesel se pueden encontrar en M. Mittelbach, C.
Remschmidt, "Biodiesel The comprehensive Handbook", Graz, 2004; ISBN 3-200-00249-2.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos se presentan con el fin de explicar e ilustrar la invencién con mayor detalle. Los ejemplos no
se deben interpretar como una limitacion de la invencién.

Las caracteristicas fisicas utilizadas para caracterizar los adsorbentes de acuerdo con la invencion se determinaron
de la forma siguiente:

Superficie especifica:

La superficie especifica se midié por el método de BET (método de un sé6lo punto que utiliza nitrdgeno, de acuerdo
con la norma DIN 66131) con un porosimetro de nitrégeno automatico de Micrometrics, tipo ASAP 2010. El volumen
de poro se determiné utilizando el método de BJH (E.P. Barrett, L.G. Joyner, P.P. Hienda, J. Am. Chem. Soc. 73
(1951) 373). Los voliumenes de poro de intervalos de diametros de poro definidos se midieron mediante la suma
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incremental de los volimenes de poro, que se determinaron a partir de la isoterma de adsorcién segun el método
BJH. El volumen de poro total se refiere a los poros que tienen un diametro de 2 a 350 nm.

Andlisis del aceite

El indice de color de los aceites (indice de color de Lovibond) se midi6é de acuerdo con el método AOCS Cc 13b-45.
La clorofila A se determind de acuerdo con el método AOCS Cc 13d-55.

Contenido en humedad

La cantidad de agua contenida en los adsorbentes se determiné a 105 °C de acuerdo con la norma DIN/ISO-787/2

Andlisis de silicato

El material de arcilla se desintegré totalmente. Después de la disolucion de los solidos, los compuestos se
analizaron y se cuantificaron mediante métodos especificos, por ejemplo, ICP.

a) Desintegracién de la muestra

Una muestra de 10 g de material de arcilla se tritur6 para obtener un polvo fino que se sec6 en un horno a 105 °C
hasta un peso constante. Aproximadamente 1,4 g de la muestra seca se depositaron en un bol de platino y el peso
se determind con una precision de 0,001 g. A continuacion la muestra se mezclé con un exceso de 4 a 6 veces (en
peso) de una mezcla de carbonato sédico y carbonato de potasio (1:1). La mezcla se puso en un bol de platino en
un horno Simon-Muller y se fundié durante 2 a 3 horas a una temperatura de 800-850 °C. El bol de platino se sac6
del horno y se enfri6é a temperatura ambiente. El fundido solidificado se disolvié en agua destilada y se transfirié a un
vaso de precipitados. A continuacion se afiadié con cuidado acido clorhidrico concentrado. Después de que el
desprendimiento de gases hubo cesado, se evaporé el agua de forma que se obtuvo un residuo seco. El residuo se
disolvié en 20 ml de &cido clorhidrico concentrado seguido por la evaporacion del liquido. El proceso de disolucion
en &cido clorhidrico concentrado y la evaporacion del liquido se repitieron una vez mas. A continuacion el residuo se
humedecié con 5 a 10 ml de &cido clorhidrico acuoso (12 %). Se afiadieron 100 ml de agua destilada
aproximadamente y la mezcla se calentd. Para retirar el SiO. insoluble, la muestra se filtr6 y el residuo restante
sobre el papel de filtro se lavo profusamente con acido clorhidrico caliente (12 %) y agua destilada hasta que dejo de
detectarse cloro en el filtrado.

b) Andlisis del silicato

El SiO; se incinero junto con el papel de filtro y el residuo se peso.

c) Determinacién del aluminio, hierro, calcio y magnesio

El filtrado se transfiri6 a un matraz calibrado y se afiadié agua destilada hasta la marca de calibracién. La cantidad
de aluminio, hierro, calcio y magnesio en disolucién se determind mediante FAAS.

d) Determinacion de potasio, sodio v litio

Se pes6 una muestra de 500 mg en un bol de platino con una precisién de 0,1 mg. La muestra se humedecié con 1
a 2 ml de agua destilada aproximadamente y a continuacién se afadieron cuatro gotas de &acido sulfarico
concentrado. Se afiadieron de 10 a 20 ml de acido clorhidrico concentrado aproximadamente y la fase liquida se
evaporé hasta sequedad en un bafio de arena. Este proceso se repitié tres veces. Por (ltimo se afiadié H»SO;, al
residuo seco y la mezcla se evaporé hasta sequedad en una placa de horno. El bol de platino se calciné y, después
de enfriar a temperatura ambiente se afiadieron 40 ml de agua destilada y 5 ml de acido clorhidrico (18 %) al residuo
y la mezcla se calent6 hasta ebullicion. La solucion se transfirié a un matraz calibrado de 250 ml y se afiadié agua
hasta la marca de calibracién. La cantidad de sodio, potasio y litio en disolucion se determin6 mediante EAS.

Pérdida por ignicién

En un bol de platino calcinado y pesado se depositaron 0,1 g aproximadamente de una muestra con una precision
de 0,1 mg. El bol de platino se calciné durante 2 horas a 1000 °C en un horno. A continuacion, el bol de platino se
transfirid a un desecador y se peso.

Capacidad de intercambio iénico

El material de arcilla a someter a ensayo se sec6 a 150 °C durante dos horas. A continuacion el material seco se
dej6 reaccionar a reflujo con un gran exceso de una solucién acuosa de NH4Cl durante 1 hora. Después de dejar en
reposo a temperatura ambiente durante 16 horas, el material se filtr6. La pasta del filtro se lavo, se secé, y se molio,
y se determind el contenido de NH4 en el material de arcilla mediante el método de Kjedahl. La cantidad y el tipo de
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iones metdlicos intercambiados se determinaron mediante espectroscopia ICP.

Difraccién de rayos X

El espectro de XRD se midié con un difractometro de polvo X'-Pert-MPD(PW 3040) (Phillips), equipado con un
anodo de Cu.

Determinacion del volumen de sedimento

Un cilindro de vidrio graduado de 100 ml se llené con 100 ml de agua destilada o con una solucién acuosa de
carbonato sédico al 1 % y polifosfato trisodico al 2 %. 2 g del compuesto a analizar se pusieron con una espatula
sobre la superficie del agua en porciones de 0,1 a 0,2 g aproximadamente. Después de sumergir una porcion, se
afadio la siguiente porcion de compuesto. Después de afiadir 2 g del compuesto a analizar, el cilindro se mantuvo a
temperatura ambiente durante una hora. A continuacion se leyo el volumen de sedimento (ml/2 g) en la graduacion.

Determinacion del pH

Una suspension al 10 % en peso del material de arcilla en agua destilada se calent6 hasta el punto de ebullicién y a
continuacion se enfri6 a temperatura ambiente en atmdsfera de nitrégeno. Se determind el valor de pH con un
electrodo de vidrio calibrado.

Deterioro del indice de capacidad de decoloracion (DOBI)

El DOBI es la relacién numérica de la absorbancia espectrofotométrica a 446 nm con respecto a la de 269 nm. Las
mediciones se realizaron disolviendo aceite de palma en hexano y a continuacion determinando la absorbancia en
un espectrofotémetro.

Ejemplo 1

Caracterizacién del material de arcilla

Un material de arcilla adecuado para el método de acuerdo con la invencién (Tonsil® Supreme 526 FF, Sud-Chemie
de México S.A. de C.V.) se analiz6 con respecto a sus caracteristicas fisicas. Los datos se presentan en la Tabla 1.
Para su comparacion también se incluye un material de arcilla conocido (Tonsil® 419 FF), Sud-Chemie AG,
Moosburg, Alemania) como se desvela en el documento WO 2006/131136.

Tabla 1: Analisis de materiales de arcilla

material de arcilla Tonsil® Supreme 526 FF Tonsil® 419 FF
superficie especifica (BET) (m2/g) 209 213
volumen de poro (ml/g) 0,593 0,85
capacidad de intercambio catiénico (meg/100 g) 50 54
volumen de sedimento en el agua (ml/2 g) <8 <10
andlisis de silicato (% en peso)

SiO; 72,5 70,9
Fe203 3,0 2,7
Al;O3 9,6 9,6
CaO 2,1 1.4
MgO 2,7 4,3
Na2O 11 0,36
K20 11 1,3
TiO- 0,38 0,20
pérdida por ignicion (2 h, 1000 ° C) 6,9 7,7
Total 99,38 98,46

Ademas, los dos materiales de arcilla caracterizados en la Tabla 1 se han analizado con respecto a su volumen de
poro y el porcentaje del volumen de poro formado por poros de un didmetro definido. Los resultados se resumen en
las Tablas 2a-2c.
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Tabla 2a: Cantidad relativa del volumen de poro total formado por poros de un didmetro definido (%)

diametro (A) 0-75 | 0-140 | 0-250 | 0-800 | > 800
Tonsil® Supreme 526 FF | 17,1 | 339 | 57,0 | 87,9 | 12,0
Tonsil® 419 FF 13,3 (19,3 [341 [780 [220

Tabla 2b: Cantidad relativa del volumen de poro total formado por poros de un didmetro definido (%)

diametro (A) 0-75 | 75-140 | 140-250 | 250-800 | > 800
Tonsil® Supreme 526 FF | 17,1 | 16,8 23,1 30,9 12,1
Tonsil® 419 FF 10,3 | 9,0 14,8 43,9 22,0

Tabla 2c: Cantidad relativa del volumen de poro total formado por poros de un didmetro definido (%)

diametro (A) 0-75 | 75-800 | > 75 | > 140 | > 250
Tonsil® Supreme 526 FF | 17,1 | 70,8 | 82,9 | 66,1 | 43,0
Tonsil® 419 FF 10,3 | 67,7 [ 897|807 |659

Preparacion de materiales de arcilla activados

a) Tierra decolorante activada superficialmente (Tonsil® Supreme 1204 FF)

Se mezclaron 100 g de Tonsil® Supreme 526 FF, secos hasta el 10 % de H,O, con 125 g de agua y a continuacion
se activaron afadiendo H,SO, al 4 % en peso (3,75 g de H,SO4, 96 %) y amasando la mezcla en un vaso de
precipitados. La mezcla se secd a 110 °C hasta un contenido en humedad del 14,6 % y a continuaciéon se molid
hasta un polvo fino (residuo seco en un tamiz con un tamafio de malla de 63 pm: 23,9 %; tamafio medio de particula:
35,3 um).

b) Tierra decolorante de alto rendimiento (Tonsil® Supreme 1206 FF)

El material de arcilla caracterizado en la Tabla 1 se extrajo con el 20 % de &cido sulfurico acuoso.

100 g de Tonsil Supreme 526 FF en una suspension acuosa al 20 % de contenido de soélidos se activo y se extrajo
afadiendo acido sulftrico concentrado al 20 % (20,8 g de H2SO4, 96 %) y se cocind a su punto de ebullicién durante
8 horas a presién atmosférica con agitacion suave para evitar la sedimentacion.

El material de arcilla activado se lavd con agua hasta una acidez residual del 0,5 % y a continuacion se secé a 110
°C hasta un contenido en humedad del 15,1 % en peso. Se obtuvo un polvo fino de un residuo seco sobre un tamiz
con un tamafio de malla de 63 pm del 23,4 % y un tamafio de particula medio de 29,6 pm.

Los datos fisicos de los materiales de arcilla se resumen en la Tabla 3.

Tabla 3: Datos fisicos de los materiales de arcilla

Muestra Tonsil® Supreme Tonsil® Supreme Tonsil® Supreme
526 FF 1204 FF 1206 FF

Superficie especifica m2/g

BET de punto simple 209 197 222

BET de multipunto 213 200 224

Superficie especifica por adsorcién acumulada 227 218 242

BJH

Datos de volumen de poro (ml/g)

Volumen de poro total 0,593 0,603 0,615

Volumen de poro por adsorcion acumulada BJH 0,573 0,602 0,610

Datos de tamarfio de poro (A)

Diametro medio de los poros por adsorcion 110 120 109

(4VIA por BET)

Diametro medio de poro por adsorcion BJH 101 110 101

(4vic)

Contenido de humedad, % en peso 13,9 14,6 15,1

Acidez (H2S0.), % - 0,443 0,561

Tamafio de particula; > 63 pm 30,8 23,9 23,4
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Tamafio medio de particula (um) 40,6 35,3 29,6
Densidad aparente, g/l 482 477 436
SiO, 72,5 72,8 73,2
Fe203 3,0 2,8 2,7
Al,O3 9,6 9,4 9,1
CaO 2,1 1,9 2,0
MgO 2,7 2,6 2,9
Na.O 1,1 1,3 1,1
K20 1,1 1,3 1,0
TiO2 0,38 - -

Pérdida por ignicion (2 h, 1000 ° C) 6,9 7,1 7,2

Tabla 4: Distribucidn del volumen de poro de los minerales de arcilla

Tonsil® Supreme 526 FF Tonsil® Supreme 1204 FF Tonsil® Supreme 1206 FF
Distribucion volumen de % volumen de % volumen de %
de tamafio poros ml/g poros ml/g poros ml/g
de poro por
adsorcion
BJH
10-20 A 0,0127 2,2 0,0140 2,3 0,0199 3,3
20-30 A 0,0226 3,8 0,0201 3,3 0,0213 3,5
30-40 A 0,0201 3,4 0,0195 3,2 0,0195 3,2
40-50 A 0,0142 24 0,0151 2,5 0,0142 2,3
50-60 A 0,0194 3,3 0,0187 31 0,0187 31
60-70 A 0,0201 3,4 0,0187 31 0,0195 3,2
70-80 A 0,0109 1,8 0,0103 1,7 0,0102 1,7
80-90 A 0,0125 2,1 0,0266 4.4 0,0248 4,1
90-100 A 0,0184 3.1 0,0000 0,0 0,0000 0,0
100-200 A 0,1770 30,0 0,1620 26,9 0,1730 28,3
200-300 A 0,0513 8,7 0,0525 8,7 0,0607 9,9
300-400 A 0,0638 10,8 0,0571 9,5 0,0679 11,1
400-500 A 0,0000 0,0 0,0000 0,0 0,0000 0,0
500-600 A 0,0743 12,6 0,0000 0,0 0,0000 0,0
600-700 A 0,0000 0,0 0,0778 12,9 0,0861 14,1
1000-2000 A 0,0721 12,2 0,0000 0,0 0,0750 12,3
2000-3000 A 0,0000 0,0 0,0000 0,0 0,0000 0,0
3000-4000 A 0,0000 0,0 0,1100 18,3 0,0000 0,0

Como ejemplos de referencia para los ensayos se utilizaron las siguientes tierras decolorantes disponibles en Sud-

Chemie de México, S.A. de C.V., Puebla, MX:

Tabla 5: Caracteristicas de tierras decolorantes disponibles en el mercado

Producto Tonsil® 522 FF Tonsil® Actisil® 220 Tonsil® Supreme Tonsil® Supreme
FF 126 FF 1202 FF

Tipo NABE SMBE HPBE HPBE

Método de - seco mojado mojado

activacion

Cantidad de &cido - 4% 20 % 20 %

Tiempo de - - 8 12

activacion

Superficie m2/g 200 143 263 377

Volumen de poros 0,377 0,268 0,470 0,526

ml/g

Contenido de 11,0 10,8 14,0 16,4

humedad, %

12
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Acidez (H2S04), % - 0,521 0,390 0,386
Particulas > 63 pm 28,0 24,6 22,5 23,3

(%)

Tamafio medio de 53,2 44,6 25,0 30,4
particula (um)

Densidad aparente, 566 564 520 548

g/l

Ejemplo 2: Decoloracion de aceites

El aceite desgomado y desacidificado se decolord durante 30 minutos a una temperatura de 105 °C y a una presién
de 20 mbar. La cantidad de tierra decolorante afiadida se facilita en la Tabla 4. Después de la decoloracién, la tierra
decolorante se filtr6 y se midi6 el indice de color del aceite en una cubeta de 5 ¥2” de acuerdo con el método de
Lovibond. Parte del aceite decolorado se trat6 adicionalmente con vapor de agua sobrecalentado (250 °C, 120
minutos, 3 mbar) para su desodorizacién. El aceite desodorizado se analizé de acuerdo con el método de Lovibond.
La purificacion del aceite se sometié a ensayo con aceite de soja y aceite de canola. Los resultados se resumen en
las Tablas 4y 5.

Tabla 6: Decoloracién y desodorizacion del aceite de soja

Blanqueamiento Desodorizacion
Lovibond PFX990 Lovibond PFX990
Célula de color: 5 V4” Clorofila ppm Célula de color: 5 V4” Clorofila ppm
Arcilla Cantidad R Y "A" R Y "A"
Tonsil® en % en
peso
- - 9,3 70 1,46 - - -
1204 0,2 8,8 70 0,35 - - -
1206 0,2 7,4 70 0,26 - - -
1202 0,2 7,9 70 0,33 - - -
126 0,2 8,2 70 0,35 - - -
220 0,2 9,1 70 0,57 - - -
1204 04 6,3 70 0,15 - - -
1206 04 4,3 70 0,12 - - -
1202 0,4 4,8 70 0,14 - - -
126 0,4 52 70 0,15 - - -
220 04 7,0 70 0,27 - - -
1204 0,6 4,3 70 0,09 11 10,0 0,00
1206 0,6 3,1 70 0,07 1,2 10,0 0,00
1202 0,6 3,6 70 0,08 11 10,0 0,00
126 0,6 4,0 70 0,09 1,2 11,0 0,00
220 0,6 52 70 0,17 15 11,0 0,05
Tabla 7: Decoloracion y desodorizacion del aceite de canola
Blanqueamiento Desodorizacion
Lovibond PFX990 Lovibond PFX990
Célula de color: 5 ¥4” Clorofila ppm Célula de color: 5 ¥4” Clorofila ppm
Arcilla Cantidad R Y "A" R Y "A"
Tonsil® en %en
peso

- - 52 70 16,60 - - -
1204 1,2 4,6 70 0,28 - - -
1206 1,2 4,8 70 0,22 - - -
1202 1,2 4,2 70 0,25 - - -
126 1,2 4,7 70 0,39 - - -
220 1,2 6,0 70 0,97 - - -
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1204 1,4 4,4 70 0,18 - - -
1206 1,4 4,6 70 0,11 - - -
1202 1,4 4,0 70 0,14 - - -
126 1,4 4,5 70 0,25 - - -
220 1,4 5,2 70 0,76 - - -
1204 1,6 4,1 70 0,12 1,6 15,0 0,07
1206 1,6 4,3 70 0,06 1,8 15,0 0,03
1202 1,6 3,8 70 0,08 13 12,1 0,04
126 1,6 4,2 70 0,16 15 15,0 0,10
220 1,6 4,6 70 0,56 2,1 21,9 0,39

Ejemplo 3: Determinacion de la eficacia total de la tierra decolorante

Actividad decolorante

Para el desgomado del aceite de palma en crudo (DOBI = 2,79 0 1,7) se afadi6 el 0,05 % en peso de una solucion
acuosa de acido citrico (20 %) y la mezcla se calentdé a 80 °C con agitacion durante 30 minutos a presién normal.
Después de la separacién de la fase acuosa se afiadieron al aceite de palma desgomado las respectivas tierras
decolorantes en una cantidad como la facilitada en las Tablas 9 y 10 y la mezcla se agit6 durante 30 minutos a 110
°C a presién reducida (80 mbar). El aceite se filtr6 a través de un filtro de papel. A continuacién el aceite de palma
filtrado se desodoriz6 introduciendo vapor de agua sobrecalentado (temperatura de entrada: 260 °C) durante 120
minutos a presion reducida (3 mbar).

El color rojo del aceite de palma desodorizado se midi6 en una celda de 5 ¥4” por medio de un colorimetro "Lovibond
Tintometer Colourscan PFX 960" obtenido en "the Tintometer Limited, UK" y de acuerdo con el método AOCS Cc
13j-97. El aceite se tratdé con un adyuvante de filtracién (tierra de diatomea) y se filtr6 a través de un papel de filtro
plegado y se determind su color rojo en la escala de Lovibond a 45-50 °C.

El color rojo de la tierra decolorante con el mejor comportamiento se considera una eficacia del 100 %. La eficacia
de las muestras realizadas con respecto al color rojo se calcul6 segun la siguiente ecuacion.

Eficacia de decoloracion (%) = ((eficacia de decoloracién del color rojo para la tierra decolorante mas
eficaz)/(indice de color rojo de la muestra)) x 100

El contenido en metales pesados de las muestras desodorizadas se determina por medio de un espectrofotdometro
de plasma ICP, modelo Optima 3100 XL de Perkin Elmer, USA. En un instrumento de ICP y siguiendo las
instrucciones del fabricante, el aceite se inyecta en un plasma de argén a alta temperatura, en el que se vaporizan
los 4tomos, se excitan y posteriormente emiten luz que se puede medir.

El indice de estabilidad del aceite del aceite desodorizado final se determina de acuerdo con el método AOCS Cd
12b-92 por medio de un "Instrumento de estabilidad oxidativo™ de Omnion Inc. licenciado por Archer Daniels Midland
Co. (ADM). Los aceites y las grasas tienen una resistencia a la oxidacién que depende del grado de saturacion, el
contenido en antioxidantes naturales o afiadidos, el contenido en pro-oxidantes o el uso previo. La oxidacion es lenta
hasta que se supera esta resistencia, momento en el que la oxidacion se acelera y se vuelve muy rapida. El tiempo
necesario antes de esta rapida aceleracién de la oxidacion es la medida de la resistencia a la oxidacion y
normalmente se denomina "periodo de induccion”. En este método para determinar el periodo de induccion, se hace
pasar una corriente de aire purificado a través de la muestra de aceite en un recipiente de reaccion sellado y
calentado. Este tratamiento produce la oxidacién de las moléculas de aceite en la muestra, con peréxidos que se
forman al inicio como los productos de oxidacion principales. Después de algun tiempo, los acidos grasos son
completamente destruidos; los productos de oxidacion secundarios formados incluyen acidos organicos de bajo
peso molecular ademas de otros compuestos organicos volatiles. Estos son transportados en la corriente de aire
hacia un segundo recipiente que contiene agua destilada. La conductividad del recipiente se registra de forma
continua. Los acidos organicos se pueden detectar mediante el incremento de la conductividad. El tiempo que pasa
hasta que aparecen estos productos de reaccién secundaria se conoce como el tiempo de induccién, periodo de
induccion o indice de estabilidad del aceite (OSI).

Eficacia de la velocidad de filtracién

La velocidad de filtracion se determiné mediante el siguiente procedimiento:

Se afiadieron 100 g de aceite de soja decolorado una vez con 10 g de una muestra de arcilla decolorante y se agitd
suavemente a 250 revoluciones por minuto en un bloque térmico con agitadores magnéticos a 120 °C durante 20
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minutos. A continuacion la suspension de aceite-arcilla se pasé inmediatamente a través de un filtro de succién GV
100 utilizando un papel de filtro redondo convencional DN de 100 mm, de tipo 595 ambos de Schleicher & Schuell y
un matraz de filtro de 2000 ml con forma de Erlenmeyer a un vacio inferior a 50 mbar. El tiempo de filtracion se midio
utilizando un cronémetro y esta referido como el tiempo desde que cae la primera gota de aceite al fondo del matraz
de filtro hasta que la pasta del filtro ha pasado completamente y tiene un "aspecto seco".

Una tierra decolorante que tiene una velocidad de filtracion de 45 segundos en el ensayo convencional se considera
eficaz al 100 %.

La eficacia de la velocidad de filtracion de las muestras analizadas se calcul6 de acuerdo con la ecuacién siguiente:
Eficacia de la velocidad de filtracion (%) = ((velocidad de filtracion de la muestra)/45) x 100

Eficacia de retencién del aceite

Después del método de la velocidad de filtracion, se determina la retencién del aceite succionando durante mas de 5
minutos a la misma presion de vacio. Posteriormente, se corta el vacio y la pasta del filtro junto con el papel de filtro
se sacan del filtro de succién. La pasta del filtro que contiene el aceite se separa cuantitativamente del papel de filtro
humedecido con aceite y se determina su peso. A continuacion se calcula la retencion del aceite (%) restando la
cantidad de arcilla decolorante a la pasta del filtro que contiene aceite dividido por el mismo peso del filtro que
contiene aceite y por ultimo multiplicando por 100.

Una retencién del 35 % tal y como se obtiene en el ensayo convencional se considera una eficacia del 100 %. La
eficacia de retencién de aceite de las muestras analizadas se calcul6 de acuerdo con la siguiente ecuacion:

Eficacia de retencién del aceite (%) = ((retencion del aceite de la muestra (%))/35 %) x 100
Eficacia total
La eficacia total se calcul6 de acuerdo con la siguiente ecuacion:

Eficacia total (%) = (actividad decolorante (%)) x 0,6 + (eficacia de la velocidad de filtracion (%)) x 0,2 +
(eficacia de retencion del aceite (%)) x 0,2.

Se analizaron diversas tierras decolorantes disponibles en el mercado asi como tierras decolorantes de acuerdo con
la invencion, con respecto a sus propiedades fisicas y su retencion del aceite y su velocidad de filtracion. Los
resultados se resumen en la Tabla 8.

Tabla 8: Andlisis fisico de las tierras decolorantes

Producto Contenido | Acidez Residuo | Velocidad | Retencién | Superficie | Volumen | Densidad | Tamafio
de libre enmalla | de de aceite especifica | de poro aparente medio de
humedad (H2SO4) | 230 filtracion (%) ma/g (ml/g) (a/l) particula
(%) (%) (s) (Hm)

B-80 CG * 14,6 - 8,0 32 46,7 157 0,408 435 36,54

B-80 * 14,7 - 2,8 60 43,5 146 0,488 444 28,15

Performance 11,9 0,442 6,5 53 45,3 137 0,430 427 33,67

4000 *

Tonsil® 419 9,1 - 31,4 65 51,2 184 0,800 334 38,97

FF

Tonsil® 522 11,0 - 28,0 44 31,6 200 0,377 566 53,15

FF

Tonsil® 14,0 - 33,0 34 43,8 231 0,700 464 46,90

Supreme

526 FF

*: Producto de Oil-Dri Corp. EE.UU.
Ademas, se utilizaron las tierras decolorantes caracterizadas en la Tabla 8 para decolorar dos muestras de aceite de

palma que tienen un DOBI de 2,79 y 1,7, respectivamente, de acuerdo con el procedimiento descrito anteriormente.
Los resultados se resumen en las Tablas 9y 10.
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Tabla 10: Decoloracion y desodorizacion de un aceite de palma (DOBI = 1,7)

Blanqueamiento

Desodorizacion

Dosis Lovibond PFX 990 Lovibond | Estabilidad Metales pesados por ICP
(%) Manual (h)
Célulade | Clorofila | Célula de
color 1" ppm color 5 ¥"
R A "A" R Y 0SI120° | Cuppm P Ca Fe Mg
c ppm | ppm | ppm | ppm
Aceite en - 24,0 | 70,0 0,11 - - - 0,22 19,1 | 27,0 | 11,2 59
bruto
P-4000 08 | 195 70,0 0,00 6,4 | 70,0 11,2 <0,05 195 | 3,37 | 1,18 | 0,97
B-80-CG 08 |16,1 | 70,0 0,00 6,4 | 70,0 10,4 <0,05 |426]| 601 | 163 | 1,19
B-80 08 |16,1| 70,0 0,00 6,0 | 70,0 10,8 <0,05 155| 2,88 | 0,83 | 0,86
Tonsil 522 0,8 | 20,0 | 70,0 0,00 6,7 | 70,0 10,7 <0,05 |2,75| 353 | 1,33 | 1,02
FF
Tonsil® 0,8 | 18,4 | 70,0 0,00 4,8 | 70,0 12,9 <0,05 | 050 | 1,83 | 0,69 | 0,63
Supreme
526 FF
Tonsil 419 0,8 | 18,0 70,0 0,00 4,4 | 70,0 13,2 <0,05 |<04| 1,56 | 0,41 | 0,44
FF

Las eficacias calculadas a partir de los valores proporcionados en las Tablas 8 a 10 se resumen en la Tabla 11.
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En una evaluacion global de las eficacias de Tonsil® Supreme 526 FF, la tierra decolorante de acuerdo con la
invencién tiene una eficacia decolorante inferior pero una eficacia de filtracién(%/ una eficacia de retencion del aceite
superiores cuando se compara con Tonsil 419 FF. En la eficacia total, Tonsil™ Supreme 526 FF tiene por tanto un
mejor comportamiento que Tonsil 419 FF.

Ejemplo 4: Purificacion de biodiesel

Preparaciéon de biodiesel a partir de aceite de soja/palma:

La transesterificacién es, de lejos, el método mas habitual para producir biodiesel a partir de aceite de soja o de
palma refinado, decolorado y desodorizado (RBD). Durante la reaccién de transesterificacion, el aceite vegetal se
hace reaccionar en presencia de un catalizador (hormalmente una base) con un alcohol (hormalmente metanol) para
obtener los ésteres de metilo de la mezcla de acidos grasos correspondientes encontrados en el aceite y el glicerol
correspondientes.

La purificacién de biodiesel se llevo a cabo utilizando un adsorbente conocido (Magnesol®, The Dallas Group of
America, Inc. USA) y un adsorbente de acuerdo con la invencién (Biosil™, Sid-Chemie de México, S.A. de C.V.,
Puebla, MX). Las propiedades de Biosil™ se resumen en la Tabla 12.

Tabla 12: Propiedades fisicas de Biosil™

superficie especifica (BET) (m2/g) 218
volumen de poro (ml/g) 0,530
Distribucion del volumen de poros (%)

0-75 A 16,7
75-140 A 17,4
140-250 A 24,0
250-800 A 32,1
> 800 A 9,8
capacidad de intercambio catiénico (meg/100 g) 45
volumen de sedimento en agua (ml/2 g) <8
analisis de silicato (% en peso) 12,1
SiO; 73,5
Fes03 3,1
Al;O3 9,0
CaO 1,9
MgO 24
Na,O 1,0
K20 11
TiO2 0,30
pérdida por ignicion (2 h, 1000 ° C 7,25
Total 99,55

Ensayos de purificacion:

Se afadié metanol al 20 % y NaOH al 0,25 % (basado en el peso del aceite) al aceite de soja o0 aceite de palma
refinado, decolorado y desodorizado (RBD). La mezcla se agité durante 60 minutos a 400 revoluciones por minuto y
50 °C en un bafio de agua y a continuacion se dejo sedimentar durante 8 horas antes de la separacion del glicerol
por decantacion. El biodiesel resultante (sin lavado posterior con agua) se neutralizé con acido sulfdrico concentrado
(96 %) y tratado con el 1 % (basado en el peso del biodiesel) de adsorbente de arcilla (Biosil™, Stud-Chemie de
México, S.A. de C.V., Puebla, MX) o con Magnesol® (silicato de magnesio sintético de the Dallas Group of America,
Inc., USA) en condiciones ambientales durante 20 minutos a 250 revoluciones por minuto y por ultimo se filtré a
través de un papel de filtro adecuado para separar el adsorbente del biodiesel purificado. El biodiesel obtenido se
analiz6 para su humedad de Karl-Fischer (%) de acuerdo con el método AOCS Ca 2e-84(97), el valor &cido en mg
de KOH/g de acuerdo con el método AOCS Cd 3a-63, el indice de estabilidad oxidativo (OSI) de acuerdo con el
método AOCS Cd 12b-92 y el contenido en metales pesados (ICP).

Los resultados de las purificaciones realizadas con Biosil™ y con Magnesol® se resumen en la Tabla 13 (biodiesel
de aceite de soja) y 14 (biodiesel de aceite de palma).

19



ES 2444 891 T3

l'soig + (55'9 = Hd eisey)
9€‘0 | 900> | 90'0> Lv'0 | S0'0> vi'ee 00VT TS0 0T'0 0'8¢ 6'T 0'T YOSZH + 0'TT = Hd e [salpolg
@_omwcmm_\,_ + (5G'9 = Hd v1sey)
/9'0 | 900> | 90'0> 950 | S0'0> Lv'8¢ S6'TT 050 600 08¢ 6'T 0'T YOSZH + 0'TT = Hd e [salpolg
(2'TT = Hd) ugioezZIfEINBU
8¢9 | 900> €T | 22'T| S0'0> ‘8T 08‘, 0z'0 0T'0 0'1e 0'c 0T uls |Isolg uoJ ojualwerel |
uoloeoynd e| A ugioezijennau
820 | 900> | 90'0> €7 | 500> - - 0T‘0 €T'0 0'0S 6'C - ©e| 8p sejue ewled ap |9salpolg
T'0> | 900> | 90'0>| v¥'0>| S0'0> 28'2S 0'ce 900 €0'0 15 8'C - agy ewjed ap 8)80y
wdd wdd wdd | wdd wdd | 0,826 Do
BN k| e)D d no VINO | OTT ISO (9%) Jayosi4-|ey \4 =
S1y pepljiqeis3 ap b ua opioe puoqinoT
dOI Jod sopesad sejelsn ‘26021 PO IO[eA £9-BE PO (16) ¥8-0Z ®D e[eos3
0S6Xdd (%
SO0V SOpOIZIN puoginoT | ) sisod
ewed ap aa2e ap Jiued e opiualqo [8SaIPoIq [ap UoIdedlling T ejqel
l'soig + (55'9 = Hd eisey)
/2'0 | 900> | 90'0>| v'0>| S0'0> 6E'TT 06'v 8¥'0 €T'0 0T 9T 0'T YOS?H + 0'TT = Hd e [9s8ipolg
®_ommcmm_>_ + (559 = Hd ®1sey)
8¥'0 | 900> | 90'0> | v'0>| S0'0> ¥S'0T GS'y TS'0 €T'0 0T 9T 0'T YOS?H + 0'TT = Hd e [9s8lpolg
(2'1T = Hd) uoez|enNau
9T'0T | 90'0> | €€z | ¥'0> | S0'0> 21'8 GG'e 0z'0 TT'0 0'ST T'C 0'T uls |Isoig uod ojuaiwerel |
ugioeoyund e| A ugioezijesinau
Ge'0 | 900> | 90'0> | ¥'0>| S0'0> - - GT'0 €T'0 0'vT 6'T - ©e| 8p sajue elos ap |9saipolg
T'0> | 900> | 900> | ¥'0>| S0'0> 8T'6Y 5'0C S0'0 10 9t S0 - agy elos ep syvoy
wdd wdd wdd | wdd wdd | 0,876 | D,0TT
BN 94 e)d d no VINO ISO (%) 18Yasi4-ley \4 o
@\IO¥ 8p pepswnH 7. G 110]0D
Siy pepljigers3 ap bw us opioe puoqinoT
dO1 Jod sopesad sojelsn '26-02T PO 10[eA £9-B€ PO (26) ¥8-92 ®D e[eosy
0G6Xdd (%)
SO0V SOpPOIBIN puoginoT | sisoQ
elos ap a199e ap Jiued e oplusa1go [8S3IPOIq [9p uoldedlling (€T ejgel

20



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2444 891 T3

REIVINDICACIONES

1. Método para la produccién de un adsorbente, en particular una tierra decolorante, en el que un material de arcilla
que tiene:

- una superficie especifica de 180 a 300 m?/g;

- un volumen de poro total del 0,5 a 0,7 ml/g;

- en el que al menos el 60 % del volumen de poro total estd proporcionado por poros que tienen un diametro de
poro de al menos 140 A, al menos el 40 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que tienen un
diametro de poro inferior a 250 A, al menos el 15 % del volumen de poro total est& proporcionado por poros que
tienen un diametro de 140 a 250 A y menos del 20 % del volumen de poro total esta formado por poros que
tienen un diametro de > 800 A; y

- un contenido de SiO; entre mas del 60 % en peso y menos del 75 % en peso;

- un contenido de aluminio, calculado en forma de Al,Os, entre menos del 12 % en peso y mas del 2 % en peso; y
- teniendo dicho material de arcilla una estructura amorfa de acuerdo con los datos de XRD;

se activa mediante un procedimiento de activacién, en el que se activa la arcilla poniendo en contacto el material
de arcilla con un &cido.

2. Método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el material de arcilla contiene aluminio, calculado en forma
de Al;Og3, en una cantidad inferior al 10 % en peso.

3. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 1y 2, en el que el &cido se deposita sobre la arcilla en una
cantidad del 2 al 5 % en peso, calculada en forma de acido anhidro y basada en el peso seco del material de arcilla.

4. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 1y 2, en el que el material de arcilla se lixivia con el acido.

5. Método de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que la cantidad de &cido se selecciona dentro de un intervalo del
15 al 40 % en peso, calculada en forma de acido anhidro y basada en el peso seco del material de arcilla.

6. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 4 o0 5, en el que el material de arcilla se separa del &cido
después de la extraccion, lavado, secado y opcionalmente molido.

7. Método para la decoloracion de grasas y/o aceites, en el que

- se proporciona un aceite en bruto derivado de un material animal o vegetal;
- el aceite en bruto se trata con un material decolorante que comprende un material de arcilla que tiene:

- una superficie especifica de 180 a 300 m2/g;

- un volumen de poro total del 0,5 a 0,7 ml/g;

- en el que al menos el 60 % del volumen de poro total estd proporcionado por poros que tienen un didmetro
de poro de al menos 140 A, al menos el 40 % del volumen de poro total esta proporcionado por poros que
tienen un diametro de poro inferior a 250 A, al menos el 15 % del volumen de poro total esta proporcionado
por poros que tienen un diametro de 140 a 250 A y menos del 20 % del volumen de poro total esta formado
por poros que tienen un diametro de > 800 A;

- un contenido de SiO; entre mas del 60 % en peso y menos del 75 % en peso;

- un contenido de aluminio, calculado en forma de Al,Os, entre menos del 12 % en peso y més del 2 % en
peso;y

- teniendo dicho material de arcilla una estructura amorfa de acuerdo con los datos de XRD; y

- el aceite lixiviado se separa del material decolorante utilizado.

8. Método de acuerdo con la reivindicacion 7, en el que el material de arcilla es un material de arcilla activada por
acido.

9. Método de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que la cantidad de acido depositado sobre el material de arcilla
se selecciona dentro de un intervalo del 2 al 5 % en peso, calculada en forma de &cido anhidro y basada en el peso
seco del material de arcilla.

10. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 a 9, en el que el aceite en bruto se selecciona entre el
grupo de aceite de canola, aceite de soja, aceite de colza, aceite de palma y aceite de girasol.

11. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 a 10, en el que el aceite contiene fésforo en una cantidad
inferior a 100 ppm.

12. Método de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 a 11, en el que el aceite en bruto se transesterifica con
metanol antes del tratamiento con el material de arcilla.
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