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DESCRIPCION
Composicion de glicérido purificado y procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado

Campo técnico

La presente invencion se refiere a una composicion de glicérido purificado, y a un procedimiento de produccion de la
composicion de glicérido purificado.

Antecedentes de la técnica

En afos recientes, se han llevado a cabo diversos intentos para mejorar las calidades de aceites y grasas, tales
como aroma y estabilidad. Diversos elementos estan implicados en el deterioro en la calidad de aceites y grasas.
Por ejemplo, se sabe que una estructura oxirano tal como un éter de anillo de tres atomos es probablemente el cau-
sante de una reaccion quimica tal como la polimerizacion, dado que es quimicamente inestable y, por ello, tiene alta
reactividad. Dicha reaccion quimica puede ocasionar deterioro en la calidad de aceites y grasas.

Algunas composiciones de glicéridos contienen una cantidad traza de un éster de acido graso de 3-cloropropano-
1,2-diol, el cual puede proceder de un éster de acido graso de glicidol como un tipo de un epoxido que tiene dicha
estructura oxirano. El éster de acido graso de 3-cloropropano-1,2-diol puede causar la separacion de un acido graso
para formar 3-cloropropano-1,2-diol. Se ha dicho que una alta concentracién de 3-cloropropano-1,2-diol y un deriva-
do del mismo ejercen una influencia adversa sobre la salud. Sin embargo, no puede considerarse que una pequefia
cantidad de 3-cloropropano-1,2-diol existente en aceites y grasas, tal como el aceite vegetal, el cual ha sido ingerido
durante muchos afios, ejerza de manera inmediata una influencia adversa sobre la salud. Aunque los valores de
ingesta de referencia o similares de 3-cloropropano-1,2-diol no han sido establecidos, se requiere reducir la cantidad
existente en la composicion del glicérido tanto como sea posible.

Para hacer frente a los problemas anteriormente mencionados, por ejemplo, el Documento de Patente 1, divulga un
procedimiento en el cual una composicion de glicérido que contiene al menos uno seleccionado entre el grupo que
consiste en 3-cloropropano-1,2-diol, un éster de acido graso de 3-cloropropano-1,2-diol, glicidol, y un éster de acido
graso de glicidol y/o conteniendo 3% en masa o mas de diglicérido, es sometida a un tratamiento de desodorizacion
o similar, bajo condiciones de temperaturas especificas. De acuerdo con este procedimiento, es posible reducir los
contenidos del éster de acido graso de glicidol, el éster de acido graso de 3-cloropropeno-1,2-diol y similares, en la
composicion del glicérido.

Tal como se ha mencionado anteriormente, se ha llevado a cabo un estudio sobre un procedimiento de reduccion de
una manera mas eficaz del contenido de 3-cloropropeno-1,2-diol, y el éster de acido graso de 3-cloropropeno-1,2-
diol en la composicion del glicérido.

Documento de Patente 1: Solicitud de Patente No Examinada Japonesa, Publicacién No. 2011-74358.

Divulgacion de la invencién

Problemas a resolver por la invencién

La presente invencion se ha llevado a cabo en vista de estas circunstancias, y un objeto de la misma es proporcio-
nar una composicion de glicérido purificado que contenga menos cantidad de 3-cloropropeno-1,2-diol y un éster de
acido graso de 3-cloropropeno-1,2-diol, y un procedimiento de produccién de la composicién de glicérido purificado.

Medios para solucionar el problema

Los autores de la presente invencién han estudiado intensamente la forma de resolver los problemas mencionados
anteriormente y han encontrado que la formaciéon de 3-cloropropano-1,2-diol, y un éster de acido graso de 3-
cloropropano-1,2-diol en una composicion de glicérido purificado se suprime poniendo en contacto una composicion
de glicérido, la cual no ha sido sometida a una etapa de desodorizacion, con una arcilla blanca alcalina (denominada
en adelante en la presente invenciéon como “arcilla alcalina”) dando como resultado una reduccion de los contenidos
de estos componentes, completandose, de esta manera, la presente invencién. Especificamente, la presente inven-
cién proporciona lo siguiente:

(1) Un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado, caracterizado por com-
prender una etapa de un tratamiento con arcilla alcalina, en el que una composicion de glicérido, la cual
no ha sido sometida a una etapa de desodorizacion, y una arcilla alcalina se ponen en contacto entre
si, en el que la arcilla alcalina tiene la composicion siguiente: 50 a 60% en masa de SiO2, 10 a 20% en
masa de Al;O3, 3 a 10% en masa de Fe;03, 2 a 9% en masa de MgO y 1 a 5% en masa de CaO.

(2) El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con (1), en el que
la etapa de un tratamiento con arcilla alcalina es una etapa de blanqueo, y se incluye ademas una eta-
pa de desodorizacion después de la etapa del tratamiento con arcilla alcalina.
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(3) El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con (2), en el que
la etapa de desodorizacion se realiza bajo condiciones de temperatura de 100 a 260°C.

(4) EIl procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con (2) o (3), que
incluye ademas una etapa de re-purificacion después de la etapa de desodorizacion.

(5) El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con (4), en el que
la etapa de re-purificacion incluye una etapa de re-blanqueo.

(6) EIl procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con (5), en el que
la etapa de re-blanqueo se realiza poniéndola en contacto con una arcilla acida.

(7) El procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con una cualquie-
ra de (1) a (6), en el que la composicion de glicérido es aceite de palma.

Efectos de la invencion

De acuerdo con la presente invencion, es posible obtener una composicion de glicérido purificado que contiene me-
nos cantidad de 3-cloropropano-1,2-diol, y un éster de acido graso de 3-cloropropano-1,2-diol.

Modo preferente para llevar a cabo la invencién

Las realizaciones de la invencién seran especificamente descritas mas adelante. En la presente invencion, una
composicion de glicérido contiene glicérido en el cual uno a tres acidos grasos son ésteres unido a glicerol, e igual-
mente contiene diglicérido (diacilglicerol), monoglicérido (monoacilglicerol), ademas de triglicérido (triacilglicerol)
como un componente principal de aceites y grasas. Pueden incluirse componentes distintos de los glicéridos obteni-
dos de aceites y grasas animales y vegetales, tales como esteroles de plantas, lecitina, componentes antioxidantes,
y componentes de pigmentos, y constituyendo preferiblemente los glicéridos el 95% en masa o mas de la composi-
cion del glicérido.

[Etapa de tratamiento con arcilla alcalina]

Un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado se caracteriza por poner en contacto
una composicion de glicérido, que no ha sido sometida a una etapa de desodorizacion, con una arcilla alcalina. Pre-
feriblemente, la etapa de blanqueo de la composicion de glicérido se realiza usando una arcilla alcalina.

[Arcilla alcalina (arcilla blanca alcalina)]

Hasta ahora, se ha usado una arcilla acida para eliminar un pigmento, etc., en una composicion de glicérido. Sin
embargo, los autores de la presente invencién han estudiado intensamente y han encontrado que el uso de una
arcilla blanca alcalina (arcilla alcalina) en lugar de la arcilla acida, permite no solamente eliminar un pigmento o simi-
lar en la composicion de glicérido, sino igualmente la supresién de la formacion de 3-cloropropano-1,2-diol (denomi-
nado en la presente invencién en adelante como 3-MCPD) y/o un éster de acido graso de 3-cloropropano-1,2-diol
(denominado en la presente invencion en adelante como un éster de acido graso de 3-MCPD) en la composicion de
glicérido, realizandose de manera eficaz la reduccion de los contenidos de estos componentes.

Esta accion no esta clara, pero se estima que es como sigue. Se considera que, en una cualquiera de las etapas de
la etapa de desodorizacion, existe una pequefia cantidad de un compuesto de cloro en una composicion de glicérido,
y que este compuesto de cloro reacciona bajo condiciones de calentamiento en la etapa de desodorizacién posterior
para formar 3-MCPD. Sin embargo, se considera que, en la presente invencion, una arcilla alcalina ocasiona de
manera eficaz una adsorcién o descomposicion de este compuesto de cloro mediante una etapa de tratamiento con
arcilla alcalina usando la arcilla alcalina, permitiendo, de esta manera, una notable reduccién de la cantidad de 3-
MCPD que puede formarse en una etapa de desodorizacién. Se estima que los efectos de la presente invencién se
ejercen, dado que la capacidad de adsorcion o de descomposicion de dicho compuesto de cloro no la posee una
arcilla blanca o una arcilla acida, pero si la posee una arcilla alcalina.

La arcilla alcalina usada en un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado de la presen-
te invencion no esta particularmente limitada a condicion de que sea una arcilla blanca (es decir, arcilla blanca alca-
lina), en el que, cuando se agrega una arcilla blanca en agua, una solucién acuosa que contienen la arcilla alcalina
adquiere un pH alcalino, pero es preferiblemente la arcilla blanca la que adquiere un pH de 8,5 o superior, debido a
su alta capacidad de adsorcion y de descomposicion de un compuesto de cloro.

La arcilla alcalina usada en un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado de la presen-
te invencion tiene la composicion siguiente (unidad: % en masa).

Si0; (50 a 60)
A|203 (10 a 20)
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Fe203 (3 a 10)
MgO (2a9)
CaO (1ab)

La cantidad de la arcilla alcalina usada en la etapa de tratamiento con arcilla alcalina es, preferiblemente, de 0,5%
en masa o mas, 0,6% en masa o mas, 0,7% en masa o mas, o 0,8% en masa o mas, en base a la cantidad de una
composicion de glicérido, con el fin de que adsorba o descomponga de manera eficaz un compuesto de cloro en una
composicion de glicérido y que suprima la formacion de 3-MCPD y/o un éster de acido graso de 3-MCPD, en una
composicion de glicérido purificado, para obtener un efecto suficiente de reduccion de los contenidos de estos com-
ponentes.

La cantidad de la arcilla alcalina usada en la etapa de tratamiento con arcilla alcalina es preferiblemente de 3,0% en
masa o menos, 2,9% en masa o menos, 2,8% en masa o menos, o 2,5% en masa o menos, en base a la cantidad
de una composicion de glicérido, puesto que un compuesto de cloro en una composicion de glicérido puede ser
adsorbida o descompuesta de manera eficaz y puede suprimirse la formacién de 3-MCPD y/o un éster de acido
graso de 3-MCPD, en una composicion de glicérido purificado, para reducir suficientemente los contenidos de estos
componentes, incluso si la cantidad no es una cantidad excesiva.

Las condiciones en la etapa de tratamiento con arcilla alcalina no estan particularmente limitadas y pueden ser las
de una etapa de blanqueo usada en un procedimiento usual de produccion de aceites y grasas. Por ejemplo, des-
pués de la adicién de una arcilla alcalina a una composicion de glicérido, puede realizarse el calentamiento bajo
presion reducida a 80 a 150°C durante 5 a 60 minutos. Después de completarse la etapa de tratamiento con arcilla
alcalina, la arcilla alcalina se elimina mediante filtracién o un procedimiento similar, haciendo posible, de esta forma,
el obtener una composicién de glicérido (aceite blanqueado) sometido a un tratamiento con arcilla alcalina.

No existe una limitacion particular sobre el procedimiento en el cual una composicion de glicérido se pone en contac-
to con una arcilla alcalina y, por ejemplo, puede realizarse igualmente un tratamiento usando la arcilla alcalina des-
pués de realizar la etapa de blanqueo usando una arcilla blanca o un carbén activado. Igualmente, es posible reali-
zar la etapa de tratamiento con arcilla alcalina (esta etapa puede ser una etapa de blanqueo) mediante coexistencia
de una arcilla blanca distinta de la arcilla alcalina o un carbén activado. Igualmente, es posible poner en contacto
una composicion de glicérido con una arcilla alcalina llenando con la arcilla alcalina un filtro o una columna, y pasan-
do la composicion de glicérido a través del filtro o columna.

[Composicidn del glicérido]

En un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado de la presente invencion, es posible
usar, como una composicion de glicérido, aceite purificado sometido a una etapa de purificacion excluyendo una
etapa de desodorizacion (por ejemplo, etapa de desgomado, etapa de desoxidacion, etapa de lavado, etc.). La com-
posicion de glicérido, que no ha sido sometida a la etapa desodorizacion, es preferiblemente aquella que no se ha
formado ni 3-MCPD ni un éster de acido graso de 3-MCPD. Particularmente, es preferiblemente aceite bruto no
purificado, aceite desgomado, aceite desoxidado, o aceite blanqueado purificado mediante un procedimiento con-
vencional, y es mas preferible aceite desoxidado o aceite blanqueado. Por ejemplo, es posible usar aceites vegeta-
les tales como aceite de colza, aceite de soja, aceite de arroz, aceite de cartamo, aceite de pepita de uva, aceite de
girasol, aceite de germen de trigo, aceite de maiz, aceite de semilla de algodén, aceite de sésamo, aceite de caca-
huete, aceite de semilla de lino, aceite de perilla, aceite de oliva, aceite de palma, y aceite de coco; aceites vegetales
mezclados preparados mediante la mezcla de dos o mas tipos de estos aceites; o aceites fraccionados comestibles
preparados mediante el fraccionamiento de estos aceites, tales como oleina de palma, estearina de palma, oleina de
palma super, y semifraccion de palma; aceite hidrogenado y aceite transesterificado de los mismos; y aceites co-
mestibles preparados mediante una reaccion de esterificacion directa, tal como triglicérido de acido graso de cadena
media. Puesto que el 3-MCPD y/o un éster de acido graso de 3-MCPD tiende(n) a ser frecuentemente generados en
los aceites y grasas que contienen una cantidad comparativamente grande de glicérido parcial, se prefiere de mane-
ra particular el usar aceites y grasas obtenidos de palma, aceite de arroz, aceite transesterificado, y similares, como
materias primas, dado que se ejerce un alto efecto de reduccion de 3-MCPD y/o un éster de acido graso de 3-MCPD
de la presente invencion. Es posible usar un procedimiento convencional tal como un procedimiento de purificacion
antes y después de una etapa de tratamiento con arcilla alcalina de la presente invencion. Especificamente, el pro-
cedimiento de purificacion incluye un procedimiento de purificacion quimica (refinado quimico) y un procedimiento de
purificacion fisico (refinado fisico), y pueden usarse ambos procedimientos de purificacion. De acuerdo con el proce-
dimiento de purificacion quimico anterior, el aceite bruto obtenido mediante expresion y extrusion de plantas como
materias primas, se purifica a través de un tratamiento de desgomado, un tratamiento de desoxidacion, un tratamien-
to de blanqueo, un tratamiento de descerado, y un tratamiento de desodorizacién, para formar aceite purificado. Por
otra parte, el procedimiento de purificacion fisica posterior, es un procedimiento que frecuentemente se usa en el
aceite de palma, aceite de coco, y similares, y el aceite bruto obtenido mediante expresién de palma, coco y simila-
res como materias primas, se purifica a través de un tratamiento de desgomado, un tratamiento de blanqueo, y un
tratamiento de desoxidacién/desodorizacion, para formar aceite purificado.
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[Especificacion de contenido(s) de 3-MCPD y/o un éster de acido graso de 3-MCPD en la composicién de glicérido
purificado]

De acuerdo con la presente invencion, la formacion de 3-MCPD y/o un éster de acido graso de 3-MCPD en una
composicion de glicérido purificado se suprime mediante la etapa de tratamiento con arcilla alcalina, haciendo posi-
ble, de esta forma, la reduccién de los contenidos de estos componentes. El contenido(s) de 3-MCPD y/o un éster
de acido graso de 3-MCPD en la composicion de glicérido purificado se especifica(n) como la cantidad(es) expresa-
da en términos de 3-MCPD separado usando un procedimiento modificado del procedimiento normalizado Aleman
(DGF Standard Methods C-lll 18(09)).

Especificamente, la muestra de aceites y grasas se recogen y se las agregan una substancia patrén interna y, a
continuacion, se agrega una solucién en metanol de metoxido sddico. La mezcla se hace reaccionar a temperatura
ambiente y se descompone un éster mediante saponificacion. A continuacion, se agregan a la misma una solucién
de bromuro sédico acuosa conteniendo una pequefa cantidad de acido acético, y hexano, seguido de mezclado y
eliminacion posterior del hexano. En ese momento, el 3-MCPD y un éster de acido graso de 3-MCPD se han conver-
tidos completamente en 3-MCPD separado. Después de esto, se realiza un tratamiento con acido fenilbdrico, el
producto derivado obtenido se extrae con hexano y la medicion se realiza mediante un espectrometro de masa-
cromatografia de gas. A continuacion, usando el espectrograma obtenido mediante la medicidn con el espectrémetro
de masa-cromatografia de gas, se compara la fuerza iénica del patron interno con la del 3-MCPD, calculandose, de
esta forma, la cantidad total del 3-MCPD y del éster de acido graso de 3-MCPD en términos del 3-MCPD separado.

De acuerdo con un procedimiento de preparacion de una muestra de mediciéon en el procedimiento normalizado
Aleman convencional, se convierten totalmente 3-MCPD, un éster de acido graso de 3-MCPD, glicidol, y un éster de
acido graso de glicidol, en 3-MCPD separado. Por tanto, el valor medido mediante el procedimiento normalizado
Aleman pasa a ser el valor expresado en términos de 3-MCPD del contenido total de 3-MCPD, un éster de acido
graso de 3-MCPD, glicidol, y un éster de acido graso de glicidol. En consecuencia, dicho procedimiento tiene un
problema dado que los contenidos de glicidol y un éster de acido graso de glicidol estan también incluidos cuando se
pretende medir el contenido total de solamente 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD.

De acuerdo con ello, los autores de la presente invencion han estudiado intensivamente y han encontrado que dicho
problema puede resolverse usando una solucién de bromuro sédico acuosa conteniendo una pequefa cantidad de
acido acético, tal como se ha mencionado anteriormente, en lugar de usar una solucién de cloruro sédico acuosa
conteniendo una pequeia cantidad de acido acético, tal como en un procedimiento de la técnica anterior. En conse-
cuencia, de acuerdo con el procedimiento modificado del procedimiento normalizado Aleman, puesto que Unicamen-
te el 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD se convierten en 3-MCPD separado, pueden calcularse el con-
tenido de solamente 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD, mediante el valor expresado en términos de 3-
MCPD.

[Etapa de desodorizacion]

El procedimiento de produccién de una composicion de glicérido purificado de la presente invencién incluye una
etapa de desodorizacién de una composicion de glicérido sometida a la etapa de tratamiento con arcilla alcalina. En
este caso, la etapa de tratamiento con arcilla alcalina corresponde a una etapa de blanqueo de una composicion de
glicérido. La desodorizacion puede realizarse bajo condiciones de temperatura de 100 a 260°C usadas en un proce-
dimiento usual de produccion de aceites y grasas, o puede realizarse bajo condiciones de temperaturas inferiores de
100 a 250°C En la etapa de desodorizacion, las condiciones de temperatura son, preferiblemente, condiciones de
temperatura de 150 a 230°C, y mas preferiblemente condiciones de temperatura de 180 a 220°C. Es posible esperar
que se ejerza un efecto superior de supresion de formacion de 3-MCPD y/o éster de acido de 3-MCPD en una com-
posicion de glicérido purificado, y un efecto superior de reduccion de los contenidos de estos componentes, reali-
zando la desodorizacion de una composicion de glicérido bajo condiciones de temperaturas mas bajas que las usa-
das en un procedimiento usual de produccién de aceites y grasas.

No existe una limitacion particular sobre otras condiciones en la etapa de desodorizacion. Preferiblemente, se lleva a
cabo una reduccién de presion o de inyeccion de vapor y, mas preferiblemente, se lleva a cabo una reduccion de
presién y de inyeccion de vapor. El tiempo de desodorizacion es, preferiblemente, de desde 15 hasta 150 minutos, y
mas preferiblemente de desde 20 hasta 100 minutos.

[Etapa de re-purificacion]

En un procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado de la presente invencion, la composi-
cion de glicérido purificado sometida a la etapa de desodorizacion puede re-purificarse. Una etapa de re-purificacion
puede realizarse mediante la etapa de purificacion anteriormente mencionada y puede incluir, por ejemplo, una eta-
pa de re-desodorizacion y una etapa de re-blanqueo, o una etapa de re-desodorizacion. Se prefiere de manera parti-
cular el realizar una etapa de re-blanqueo. La arcilla blanca usada en la etapa de re-blanqueo no esta particularmen-
te limitada y puede ser una arcilla alcalina, una arcilla acida, o una arcilla blanca activa, la cual es una arcilla acida
sometida a un tratamiento de activacion.
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En una primera etapa de blanqueo (etapa de tratamiento con arcilla alcalina) antes de una etapa de re-blanqueo, si
una composicion de glicérido se ha puesto en contacto con una arcilla alcalina, la cantidad residual de un compuesto
de cloro en una composicion de glicérido purificado esta suficientemente reducida. Por ello, independientemente del
tipo de la arcilla blanca usada en la etapa de re-blanqueo, es posible reducir notablemente la cantidad de 3-MCPD
que pueda formarse en la etapa de re-desodorizacion después de la etapa de re-blanqueo.

Las condiciones en la etapa de re-blanqueo no estan particularmente limitadas y pueden ser las condiciones usadas
en un procedimiento usual de produccion de aceites y grasas, similares a las de la primera etapa de blanqueo antes
de la etapa de re-blanqueo. Por ejemplo, después de la adicién de una arcilla blanca a una composicion de glicérido
purificado, puede realizarse el calentamiento bajo presion reducida a 80 a 150°C durante 5 a 60 minutos. Después
de completarse el re-blanqueo, la arcilla blanca se elimina por filtracién o procedimiento similar, y, de esta forma,
puede obtenerse aceite blanqueado.

El aceite re-blanqueado obtenido después de la etapa de re-blanqueo puede re-desodorizarse adicionalmente. Las
condiciones en la etapa de re-desodorizacion no estan particularmente limitadas y pueden ser las condiciones usa-
das en un procedimiento usual de produccion de aceites y grasas, similares a las de la primera etapa de desodoriza-
cion.

[Composicidn de glicérido purificado obtenido mediante el procedimiento de produccion de la presente invencion]

Una composicion de glicérido purificado de la presente invencion se caracteriza por obtenerse usando el procedi-
miento anteriormente mencionado de producciéon de una composicién de glicérido purificado de la presente inven-
cion. De acuerdo con la composicion de glicérido purificado de la presente invencion, es posible esperar que se
reduzcan los contenidos de 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD en la composicién de glicérido purifica-
do.

Ejemplos

La composicion de glicérido purificado se describira con mayor detalle a modo de Ejemplos de la presente invencion,
pero la presente invencion no pretende estar limitada de ningin modo a estas descripciones.

Bajo las condiciones siguientes, se llevo a cabo un estudio sobre el efecto de la supresion de la formacion de 3-
MCPD y un éster de acido graso de 3-MCPD en una composicion de glicérido purificado, y posibilidad de reduccion
de los contenidos de estos componentes.

[Estudio de arcilla blanca usada en la etapa de tratamiento con arcilla blanca]

Se realizé un estudio sobre la influencia de una arcilla blanca usada en una etapa de tratamiento con arcilla blanca
sobre la supresion de la formaciéon de 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD en una composicion de glicé-
rido purificado.

[Medicion del pH de la arcilla blanca]

A 20 g de agua desionizada se agrego 0,1 g de una arcilla alcalina usada en los Ejemplos o una arcilla acida usada
en los Ejemplos Comparativos y, a continuacion, se midié el pH de la arcilla mediante un pH-metro portatil (nombre
del modelo: PH.81, fabricado por Tokyo Glass Kikai K.K.) mientras se agitaba usando un agitador. Como resultado
de ello, el pH de la arcilla acida (nombre del producto: Super A, fabricada por Wantotik Clay Productos Sdn Bhd,
Inc.) fue de 6,05, y el pH de la arcilla alcalina (nombre del producto: NB 14000, fabricada por Natural Bleach Sdn
Bhd, Inc.) fue de 9,53.

Ejemplo Comparativo 1

A aceite de palma bruto (cantidad expresada en términos de 3-MCPD, 0,0 ppm) se agreg6 una arcilla acida (nombre
del producto: Super A, fabricada por Wantotik Clay Productos Sdn Bhd, Inc.) en la cantidad del 1% en masa en base
a la cantidad del aceite de palma bruto, seguido de blanqueo bajo presion reducida a 110°c durante 30 minutos y
posterior eliminacion de la arcilla acida mediante filtracion para obtener aceite blanqueado. A continuacién, mientras
se inyectaba vapor dentro del aceite blanqueado, se realizé un tratamiento de desodorizacién bajo presion reducida
a 260°C durante 1 hora, para obtener una composicién de glicérido purificado del Ejemplo Comparativo 1.

Ejemplo 1

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado como Ejemplo 1, de la misma manera que en el Ejemplo Compa-
rativo 1, excepto que se us6 1% en masa de una arcilla alcalina (nombre del producto: Bleaching Earth, fabricada
por Natural Bleach Sdn Bhd, Inc.) en lugar del 1% en masa de la arcilla acida.

Ejemplo 2

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado como Ejemplo 2, de la misma manera que en el Ejemplo 1, ex-
cepto que la temperatura del tratamiento de desodorizacion se cambié a una temperatura de 230°C.
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Ejemplo Comparativo 2

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado como Ejemplo Comparativo 2, de la misma manera que en el
Ejemplo Comparativo 1, excepto que la cantidad de la arcilla acida se cambié al 2% en masa.

Ejemplo 3

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado como Ejemplo 3, de la misma manera que en el Ejemplo 1, ex-
cepto que la cantidad de la arcilla alcalina se cambid al 2% en masa.

Ejemplo 4

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado como Ejemplo 4, de la misma manera que en el Ejemplo 2, ex-
cepto que la cantidad de la arcilla alcalina se cambié al 2% en masa.

[Procedimiento de determinacién cuantitatival

La determinacion cuantitativa de 3-MCPD y un éster de acido graso de 3-MCPD en una composicion de glicérido
purificado se realizé de acuerdo con un procedimiento modificado del procedimiento normalizado Aleman (DGF
Standard Methods C-lll 18(09)). De acuerdo con este procedimiento, puesto que el 3-MCPD y un éster de acido
graso de 3-MCPD se han convertido en 3-MCPD separado en la preparacion de una muestra de medicion, es posi-
ble medir la cantidad total de 3-MCPD y un éster de acido graso de 3-MCPD como 3-MCPD separado.

Después de agregar 50 pl de una substancia de patrén interno (20 pg/ml de solucion de 3-MCPD-d5) a 100 mg de
cada muestra de una composicion de glicérido en los Ejemplos Comparativos 1 a 3 y los Ejemplos 1 a 6, se agrego
1 ml de una solucion de metoxido sédico (0,5 mol/l en metanol) y la mezcla se hizo reaccionar a temperatura am-
biente, descomponiéndose, de esta forma, un éster mediante saponificacion. A continuacion, se agregaron a la mis-
ma 3 ml de una solucidon de bromuro soédico acuoso (50%) conteniendo una pequefia cantidad de acido acético y 3
ml de hexano, seguido de mezclado y eliminacion posterior del hexano. En ese momento, el 3-MCPD y un éster de
acido graso de 3-MCPD se habian convertido completamente en 3-MCPD separado. Después de esto, se realizé unl
tratamiento con 500 pl de una solucién de acido fosférico acuoso (12,5%), el producto obtenido se extrajo con 2 ml
de hexano y la medicion se realizé mediante una cromatografia de gas-espectrometro de masa.

Usando el cromatograma obtenido mediante la medicion con la cromatografia de gas-espectrémetro de masa, la
fuerza iénica del 3-MCPD-d5 como el patréon interno se comparé con la del 3-MCPD, calculandose, de esta forma, la
cantidad total de 3-MCPD vy un éster de acido graso de 3-MCPD en la composicion de glicérido en términos de 3-
MCPD separado.

[Condiciones analiticas de GC-MS]
Analizador fabricado por Shimadzu Corporation, nombre del modelo: QP-2010

Columna: nombre del producto: HP-5MS, fabricado por Agilent Technology (30 m de longitud, 0,25 mm de
diametro); temperatura de columna: 60°C (1 minuto) a 120°C (ritmo de incremento de temperatura de
10°C/minuto) a 190°C (ritmo de incremento de temperatura 6°C/minuto a 280°C (ritmo de incremento de
temperatura 20°C/minuto)

Detector: MS (El, SIM Mode)
Fracciones: inyeccion de 1 pl
Gas portador: He

En la Tabla 1 se muestran los resultados en los Ejemplos Comparativos 1 a 2 y los Ejemplos 1 a 4. En lo que sigue a
continuacion, “cantidad expresada en términos de 3-MCPD” en la tabla indica la cantidad total de 3-MCPD, y un
éster de acido graso de 3-MCPD en una composiciéon de glicérido purificado expresada en términos de 3-MCPD
separado.

[Tabla 1]
Condiciones de desodoriza- Condicion de la temperatura Cantidad expresada en térmi-
cion de desodorizacion nos de 3-MCPD (ppm)
Ejemplo Compa- | Arcilla acida 110°C, 30 minu- 260°C 3,4
rativo 1 tos, 1% en masa
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[Tabla 1] (Cont.)

Condiciones de desodoriza- Condicion de la temperatura Cantidad expresada en
cion de desodorizacion términos de 3-MCPD (ppm)

Ejemplo 1 Arcilla alcalina 110°C, 30 260°C 1,4
minutos, 1% en masa

Ejemplo 2 Arcilla alcalina 110°C, 30 230°C 1,3
minutos, 1% en masa

Ejemplo Compa- Arcilla acida 110°C, 30 minu- 260°C 2,4

rativo 2 tos, 2% en masa
Ejemplo 3 Arcilla alcalina 110°C, 30 260°C 1,1

minutos, 2% en masa

Ejemplo 4 Arcilla alcalina 110°C, 30 230°C 0,7
minutos, 2% en masa

Los resultados revelan que la cantidad total de 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD en la composicion de
glicérido purificado obtenida (cantidad expresada en términos de 3-MCPD) se reduce drasticamente al poner en
contacto aceite de palma bruto con una arcilla alcalina en una etapa de tratamiento con arcilla blanca, en compara-
cion con el caso de poner en contacto aceite de palma bruto con una arcilla acida (Tabla 1: Ejemplos 1 a 4). Cuando
la condicién de temperatura de desodorizacion es de 230°C en la etapa de desodorizacién después de la etapa de
tratamiento con arcilla blanca, se ejerce un efecto mayor de reduccion de la cantidad total de 3-MCPD, y un éster de
acido graso de 3-MCPD (expresado en términos de 3-MCPD) en comparacion con el caso en el que la condicion de
temperatura de desodorizacion es de 260°C (Tabla 1: Ejemplos 1 a 4).

Estudio de tratamiento con arcilla blanca en la etapa de re-blanqueo

La etapa de tratamiento con arcilla blanca en la presente invenciéon puede ser una etapa de blanqueo. En este caso,
es posible proporcionar adicionalmente una etapa de blanqueo (es decir, etapa de re-blanqueo). De acuerdo con
ello, se llevd a cabo un estudio sobre la influencia de una arcilla blanca usada en la etapa de tratamiento con arcilla
blanca (etapa de blanqueo) sobre la supresién de la formacion de 3-MCPD, y un éster de acido graso de 3-MCPD,
en una composicion de glicérido purificado, cuando se re-blanquea adicionalmente una composicion de glicérido.

Ejemplo Comparativo 3

A la composicion de glicérido purificado obtenida en el Ejemplo Comparativo 2 se agregaron 1,5% en masa de una
arcilla acida (fabricada por MIZUSAWA INDUSTRIAL CHEMICAL, LTD.), seguido de re-blanqueo bajo presién redu-
cida a 110°C durante 20 minutos y posterior eliminacion de la arcilla acida mediante filtracion, para obtener aceite re-
blanqueado. A continuaciéon, mientras se inyectaba vapor dentro del aceite re-blanqueado, se realizo la re-
desodorizacién bajo presion reducida a 260°C durante 90 minutos, para obtener una composicion de glicérido purifi-
cado del Ejemplo Comparativo 3.

Ejemplo 5

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado del Ejemplo 5 aplicando la misma manera que en el Ejemplo
Comparativo 3 a la composicion de glicérido purificado obtenida en el Ejemplo 4.

Ejemplo 6

Se obtuvo una composicion de glicérido purificado del Ejemplo 6 de la misma manera que en el Ejemplo 5, excepto
que la temperatura se cambio a 240°C.

El calculo de la cantidad expresada en términos de 3-MCPD se realizé de acuerdo con la descripcién en el procedi-
miento de determinacién cuantitativo. En la Tabla 2 se muestran los resultados en el Ejemplo Comparativo 3, y los
Ejemplos 5y 6.

[Tabla 2]
Cantidad expresada en términos de 3-MCPD en | Cantidad expresada en términos de 3-
la re-decoloracion (ppm) MCPD en la re-desodorizacion (ppm)
Ejemplo Comparativo 3 3,2 3,3
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[Tabla 2] (Cont.)

Cantidad expresada en términos de 3-MCPD en
la re-decoloracion (ppm)

Cantidad expresada en términos de 3-
MCPD en la re-desodorizacion (ppm)

Ejemplo 5

0,8

0,9

Ejemplo 6

0,8

0,9

Cuando se pone en contacto aceite de palma bruto con una arcilla alcalina antes de la etapa desodorizacion, la
cantidad total de 3-MCPD, y de éster de acido graso de 3-MCPD (cantidad expresada en términos de 3-MCPD) se

suprimié incluso cuando la composicion de glicérido purificado obtenida se puso en contacto con una arcilla acida en
la etapa de re-blanqueo (Ejemplos 5 y 6).
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REIVINDICACIONES

Un procedimiento de produccion de una composicion de glicérido purificado, caracterizado por comprender
una etapa de un tratamiento con arcilla alcalina, en el que una composicion de glicérido, la cual no ha sido so-
metida a una etapa de desodorizacion, y

una arcilla alcalina
se ponen en contacto entre si,

en el que la arcilla alcalina tiene la composicion siguiente: 50 a 60% en masa de SiO,, 10 a 20% en masa de
Al,O3, 3 a 10% en masa de Fe;0s3, 2 a 9% en masa de MgO y 1 a 5% en masa de CaO.

El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con la reivindicacion 1, en
el que la etapa de tratamiento con arcilla alcalina es una etapa de blanqueo, y ademas se incluye una etapa de
desodorizacion después de la etapa de tratamiento con arcilla alcalina.

El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con la reivindicacion 2, en
el que la etapa de desodorizacion se realiza bajo condiciones de temperatura de 100 a 260°C.

El procedimiento de produccién de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con la reivindicacion 2 6 3,
que comprende ademas una etapa de re-purificacién después de la etapa de desodorizacion.

El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con la reivindicacion 4, en
el que la etapa de re-purificacion incluye una etapa de re-blanqueo.

El procedimiento de produccion de la composicion de glicérido purificado de acuerdo con la reivindicacion 5, en
el que la etapa de re-blanqueo se realiza poniéndola en contacto con una arcilla acida.

El procedimiento de produccién de la composicién de glicérido purificado de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, en el que la composicién de glicérido es aceite de palma.
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