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DESCRIPCION
Eliminacion de especies organohalogenadas y oxirano en corrientes de éster de acido carboxilico
Solicitudes relacionadas

La presente solicitud reivindica prioridad respecto a la solicitud U.S. provisional N° 61/380.013, presentada el 3 de
Septiembre de 2010, con el titulo "Elimination of Organohalo and Oxirane Species in Carboxylic Acid Ester Streams".

Antecedentes de la invencion

El 3-cloro-1,2-propanodiol (3-MCPD) es un compuesto quimico organico bien conocido que se forma en los alimentos. Es
un subproducto del procesamiento de alimentos, especialmente en productos alimenticios que contienen grasa,
procesados térmicamente, en los que se forma 3-MCPD durante el procesamiento.

Estudios recientes han identificado altos niveles de ésteres de 3-MCPD en grasas y aceites refinados, incluyendo aceites
comestibles. El 3-cloro-1,2-propanodiol (3-MCPD) y sus ésteres se han encontrado en todos los aceites vegetales
refinados. El procesamiento y el refinado de aceites conduce a la formacion de estos subproductos, especies
organohalogenadas (por ejemplo, 3-cloro-1,2-propanodiol (MCPDs)) y glicidol y sus ésteres respectivos no deseados. Se
ha descubierto que el MCPD libre exhibe efectos genotdxicos y carcindgenos en ensayos, y estos efectos han creado
cierta preocupacion, especialmente en la industria alimentaria. El glicidol es también un compuesto genotdxico y
carcinogénico conocido. No se conocen perfiles toxicologicos para los ésteres de 3-MCPD o los ésteres de glicidilo. La
toxicidad de estos ésteres depende de su degradacion por las lipasas en el intestino a las especies de 3-MCPD libres o
glicerol, que es un area de preocupacion y de estudio actual.

En la actualidad, existe un conocimiento limitado y contradictorio disponible acerca de cuando y cémo se forman los
ésteres de 3-MPCD durante el procedimiento de refinado de aceite. Los contenidos mas altos de ésteres de 3-MPCD se
encuentran en los aceites refinados, mientras que los aceites virgenes o no refinados tienen un contenido mas bajo,
algunas veces por debajo de los limites de deteccion. Existe cierta creencia de que el pretratamiento térmico de la semilla
(o fruta) puede contribuir a los niveles en los aceites no refinados. La investigacion acerca del mecanismo de la formacién
de 3-MCPD/éster de glicidol continda en el campo.

Breve resumen de la invencion

Existe la necesidad en la técnica de limitar o eliminar las cantidades de 3-MCPD vy glicidol y sus respectivos ésteres en las
grasas y los aceites, especialmente en los aceites comestibles. La presente tecnologia proporciona uno o mas
procedimientos Unicos para proporcionar corrientes de glicéridos de acidos grasos y aceites de triglicéridos libres de
especies organohalogenadas (por ejemplo, 3-cloro-1,2-propandiol), glicidilo u otras especies de oxirano (6xido de etileno),
tales como epiclorohidrina, y sus ésteres respectivos. La invencion esta definida por las reivindicaciones y se refiere a
procedimientos definidos adicionalmente por la adicién de aniones carboxilato a las corrientes de éster de acido
carboxilico. Los procedimientos incluyen tanto el tratamiento de aceites como el tratamiento de la corriente de
procesamiento usada en la fabricacion y/o el procesamiento de aceites crudos o refinados mediante la adicién de una o
mas bases. El procedimiento incluye la adicién de una o mas bases a 1) un aceite de triglicéridos, o 2) a una corriente de
éster de acido carboxilico usada en la preparacion de aceite de triglicéridos. La una o mas bases reaccionan con un acido
graso o un éster de acido graso dentro de la corriente de acido carboxilico o aceite de triglicéridos para formar un anién
carboxilato (jabdn) y un contraién catiénico. En algunas realizaciones, se afiade acido graso adicional con la una o mas
bases para formar el aniéon carboxilato. A continuacidon, el anién carboxilato reacciona con las especies
organohalogenadas o oxirano para producir un éster y una sal de haluro metalico o una especie de alcoxido metalico,
respectivamente. Esto proporciona una corriente de glicéridos de acidos grasos o aceite de triglicéridos con niveles
reducidos de especies organohalogenadas (por ejemplo, 3-cloro-1,2-propandiol), glicidil ésteres u otras especies de
oxirano. En algunas realizaciones, la corriente de glicéridos de acidos grasos o el aceite de ftriglicéridos esta
esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidil ésteres u otras especies de oxirano.

En un aspecto, la presente tecnologia proporciona al menos un procedimiento de preparacion de una corriente de éster de
acido carboxilico con niveles reducidos o esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de
oxirano. El procedimiento comprende afadir a la corriente de éster de acido carboxilico una cantidad efectiva de un anion
carboxilato y un contraién catiénico para reaccionar con las especies organohalogenadas, glicidilo y oxirano presentes en
la corriente de éster de acido carboxilico a una temperatura de aproximadamente 80°C a aproximadamente 275°C,
preferentemente de aproximadamente 80°C a aproximadamente 250°C, mas preferentemente de aproximadamente
140°C a aproximadamente 250°C, durante un tiempo suficiente para proporcionar una corriente de éster de acido
carboxilico con niveles reducidos o esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de
oxirano.

En algunos aspectos, la presente tecnologia previene la formacion de especies organohalogenadas, glicidilo u otras
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especies de oxirano en una corriente de éster de acido carboxilico o aceite de triglicéridos.

En otro aspecto, la presente tecnologia proporciona al menos un procedimiento para eliminar especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano a partir de un aceite de triglicéridos que comprende las etapas de
mezclar una cantidad efectiva de una o mas bases con una cantidad efectiva de al menos un acido graso para producir
una cantidad eficaz de un anién carboxilato y un contraion catiénico correspondiente que es suficiente para reducir o
eliminar las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano del aceite de triglicéridos; mezclar la
cantidad eficaz del anion carboxilato con el aceite de ftriglicéridos a una temperatura de aproximadamente 80°C a
aproximadamente 275°C, preferentemente de aproximadamente 80°C a aproximadamente 250°C, mas preferentemente
de aproximadamente 140°C a aproximadamente 250°C, durante un tiempo suficiente; en el que el aceite tiene niveles
reducidos o esta esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano.

En otro aspecto adicional, la presente tecnologia proporciona un procedimiento para la reduccion, la eliminacién o la
prevencion de la formacion de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano durante el
procesamiento o un procedimiento de fabricacién para un aceite de triglicéridos que comprende las etapas de preparar
una materia prima de aceite de triglicéridos; afiadir una cantidad suficiente de una o mas bases para reaccionar con un
acido graso dentro de la materia prima de aceite de triglicéridos para producir una cantidad suficiente de un anién
carboxilato y un contraién catiénico para reaccionar con las especies organohalogenadas, el glicidilo y otras especies de
oxirano presentes en la materia prima; incubar la materia prima y una o mas bases a una temperatura de
aproximadamente 80°C a aproximadamente 275°C, preferentemente de aproximadamente 80°C a aproximadamente
250°C, mas preferentemente de aproximadamente 140°C a aproximadamente 250°C, durante un tiempo suficiente para
producir un aceite de triglicéridos sustancialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de
oxirano. En algunos aspectos, las una o mas bases se afiaden al inicio del procedimiento de procesamiento o de
fabricacion del aceite. En otros aspectos, el procedimiento comprende ademas afadir una cantidad suficiente de un acido
graso para reaccionar con las una o mas bases para producir el anién carboxilato y el contraién catiénico.

En algunos aspectos, el aceite de triglicéridos o la corriente de éster de acido carboxilico comprende menos de
aproximadamente 0,5 ppm de especies organchalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano, preferentemente menos
de aproximadamente 0,15 ppm, de manera alternativa menos de aproximadamente 0,1 ppm.

La técnica anterior ha descrito procedimientos similares relacionados con los compuestos organohalogenados (véase
Velisek et al. (2003) Czech Journal of Food Science, 21 (5): 153-161) aunque no se ha intentado reducir estos en las
corrientes de éster de acido carboxilico.

Descripcion detallada de la invencion

Sorprendentemente, la presente tecnologia proporciona un procedimiento para eliminar, reducir, eliminar o prevenir la
formacion de especies organohalogenadas, glicidilo u otros oxiranos, tales como, por ejemplo, epiclorhidrina, o sus
respectivos ésteres a partir de corrientes de ésteres de acido carboxilico y aceites de triglicéridos brutos y refinados. Los
procedimientos proporcionan corrientes de éster de acido carboxilico resultantes o aceites de triglicéridos que tienen una
cantidad de reducida, o en algunas realizaciones, estan esencialmente libres, de especies organohalogenadas, glicidilo u
otras especies de oxirano.

La expresion “cantidad reducida” de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano en relacion con la
presente tecnologia se define como una reduccion de al menos el 25% o mas, preferentemente al menos el 40% en la
cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano en las corrientes de éster de acido
carboxilico o el aceite de triglicéridos crudo y refinado cuando se compara con la corriente de éster de acido carboxilico o
el aceite de triglicéridos no tratado con una base como en la presente tecnologia. En algunas realizaciones, la cantidad de
especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano se reduce en al menos aproximadamente el 25% o
mas, al menos aproximadamente el 30% o mas, de manera alternativa aproximadamente el 35% o mas, de manera
alternativa aproximadamente el 40% o mas, de manera alternativa aproximadamente el 45% o mas, de manera
alternativa aproximadamente el 50% o mas, de manera alternativa aproximadamente el 55% o mas, de manera
alternativa aproximadamente el 60% o mas, de manera alternativa aproximadamente el 70% o mas, de manera
alternativa aproximadamente el 80% o mas, de manera alternativa aproximadamente el 90% o mas, e incluyen cualquier
porcentaje entre, incluyendo, pero sin limitarse a, incrementos de aproximadamente el 0,1%, aproximadamente el 0,2%,
aproximadamente el 0,25%, aproximadamente el 0,3%, aproximadamente el 0,4%, aproximadamente el 0,5%,
aproximadamente el 0,6%, aproximadamente el 0,7%, aproximadamente el 0,8%, aproximadamente el 0,9%,
aproximadamente el 1% y mudltiples factores de los mismos (por ejemplo, aproximadamente 0,5x, aproximadamente 1x,
aproximadamente 2,0x, aproximadamente 2,5x, etc.).

La expresion "esencialmente libre de" especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano para la presente
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tecnologia se define como niveles de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano que son niveles
muy bajos, por ejemplo, menos de aproximadamente 0,5 ppm, mas preferentemente menos de aproximadamente 0,15
ppm, de manera alternativa menos de aproximadamente 0,1 ppm de las composiciones del aceite. En algunas
realizaciones, "esencialmente libre de" abarcaria niveles indetectables de estos compuestos. La cantidad de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano dentro del aceite puede calcularse o estimarse mediante
cualquier medio conocido en la técnica, incluyendo espectrometria de masas-cromatografia de gases (GC),
espectrometria de masas-cromatografia liquida (LC) y similares. Los laboratorios comerciales que pueden realizar estas
mediciones incluyen, pero no se limitan a, Eurofins Central Analytical Laboratories, Metairie, LA y SGS Gmbh, Hamburgo,
Alemania.

En algunas realizaciones, la presente tecnologia proporciona un procedimiento para tratar el aceite tanto refinado como no
refinado y/o para tratar el procesamiento de la corriente de éster de acido carboxilico en la fabricacién o el procesamiento
de aceites refinados para reducir, eliminar o prevenir la formacion de las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras
especies de oxirano a partir del aceite del producto final. Sin estar ligado a ninguna teoria, sino por informacion y creencia,
se cree que la adicidon de una o mas bases a la corriente de éster de acido carboxilico durante la fabricacién de un aceite
de triglicéridos previene la formacion de uno o mas especies organohalogenadas, glicidilo o especies de oxirano en el
producto final de aceite de triglicéridos.

En algunas realizaciones, la presente tecnologia proporciona un procedimiento de tratamiento de una corriente de éster de
acido carboxilico en el procedimiento de fabricacion de un aceite para prevenir la formacion de especies
organohalogenadas, glicidilo u oxirano.

Tratamiento de aceite de triglicéridos durante el procesamiento

En algunas realizaciones, la presente tecnologia proporciona un procedimiento para producir corrientes de éster de acido
carboxilico con niveles reducidos o esencialmente libres de especies organohalogenadas (por ejemplo, 3-cloro-1,2-
propandiol), especies glicidilo u oxirano y sus respectivos ésteres. El procedimiento implica modificar quimicamente las
especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano del aceite de manera que puedan separarse de la corriente de éster de
acido carboxilico, en algunos casos mediante filtracion. El procedimiento incluye afiadir al menos una base durante el
procesamiento y/o la fabricacién de una corriente de éster de acido carboxilico o después de que la corriente de éster de
acido carboxilico ha sido producida en un aceite de triglicéridos. La al menos una base reacciona con un acido graso o un
éster de acido graso dentro de la corriente de acido carboxilato para formar un anion carboxilato (jabdn) y su contraion
cationico, tal como se representa a continuacion:

0 o]

MOH o + Ha
4 H I oM -

en las que R representa una longitud de cadena de carbono de Cq a Cz3 y en donde M es un metal alcalino, un metal
alcalinotérreo, un metal de transicion, o una especie catidnica que contiene nitrogeno o fésforo. El anion carboxilato y el
contraion catiénico reaccionan con las especies organohalogenadas o glicidilo para producir un éster y una sal de haluro
metalico o una especie alcoxido metalico, respectivamente, tal como se muestra a continuacion:
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en las que R representa una longitud de cadena de carbono de C; a Cx y en donde M es un metal alcalino, un metal
alcalinotérreo, un metal de transicién o una especie catidnica que contiene nitrogeno o fésforo. En algunas realizaciones,
la sal de haluro metalico formada puede ser separada por filtracion de la corriente de acido carboxilico refinada o
procesada, proporcionando una corriente de éster de acido carboxilico filtrada con niveles reducidos o esencialmente libre
de especies organohalogenadas (por ejemplo, 3-cloro-1,2-propandiol), glicidilo o especies de oxirano y sus ésteres
respectivos.

En la presente tecnologia, las corrientes de éster de acido carboxilico incluyen, pero no se limitan a, cualquier compuesto
o componentes dentro de la corriente de grasas y aceites de fabricacion, refinado, procesamiento o purificacion, que
incluyen, pero no se limitan a, grasas, aceites, acidos grasos y gliceroles y similares. Las expresiones acido graso y
acidos carboxilicos son intercambiables para su uso en la presente solicitud. Las grasas y los aceites incluyen, pero no se
limitan a, aceites de triglicéridos, incluyendo aceites puros y purificados, aceites vegetales, grasa animal y aceites
sintéticos. Las grasas y los aceites estan compuestos de triglicéridos, ésteres de glicerol y acidos grasos. Las grasas y los
aceites naturales estan compuestos principalmente por triglicéridos, pero puede haber presentes otros componentes en
cantidades menores, incluyendo, pero sin limitarse a, acidos grasos, glicéridos parciales, diglicéridos y monoglicéridos.
Los triglicéridos se denominan también triacilgliceroles (TAG) y son ésteres derivados de glicerol y tres acidos grasos. Los
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aceites de triglicéridos adecuados incluyen, pero no se limitan a, aceite de coco, aceite de cochin, aceite de maiz, aceite
de semilla de algodon, aceite de linaza, aceite de oliva, aceite de palma, aceite de palmiste, aceite de cacahuete, aceite de
soja, aceite de girasol, aceites de pino, sebo, aceite de lesquerella, aceite de tung, aceite de ballena, aceite de semilla de
té, aceite de semilla de sésamo, aceite de cartamo, aceite de colza, aceites de pescado, aceite de aguacate, aceite de
mostaza, aceite de salvado de arroz, aceite de almendra, aceite de nuez, sus derivados y sus combinaciones.

En algunas realizaciones, los procedimientos de fabricacion, refinado, procesamiento o purificacion de grasas y aceites
incluyen cualquier procedimiento conocido por una persona con conocimientos en la técnica. Estos procedimientos
incluyen, pero no se limitan a, refinado fisico, al vapor o mecanico (que incluye, pero no se limita a, por ejemplo,
destilacion en vacio), refinado quimico (que incluye, pero no se limita a, por ejemplo, extraccion con disolvente y refinado
de miscelas), y tratamiento mediante arcilla blanqueadora, resina basica o acida, silice, alimina y/o carbén activo. En la
presente tecnologia, las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano se eliminan mediante la
adicién de al menos una base durante las etapas de procesamiento del aceite de triglicéridos o la corriente de éster de
acido carboxilico. La al menos una base puede ser afadida al comienzo de la etapa de procesamiento o de fabricacion,
durante las etapas de procesamiento y de fabricacion, o después de las etapas de procesamiento o de fabricacion de un
aceite de triglicéridos. Si se afiade durante el procesamiento o después del procesamiento de los aceites de triglicéridos,
pueden afiadirse también acidos grasos adicionales para producir cantidades suficientes del anion carboxilato y el contra
cation o, de manera alternativa, pueden afadirse el anién carboxilato ya formado y el contra cation.

En la presente tecnologia, la al menos una base se afiade en una cantidad suficiente para eliminar una cantidad suficiente
de las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano a partir del aceite de triglicéridos o la corriente
de acido carboxilico. Una cantidad suficiente de la al menos una base incluye una cantidad capaz de reaccionar con una
cantidad suficiente de acido graso para producir una cantidad suficiente de anién carboxilato y un contraién catiénico para
reaccionar con las especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano presentes o formadas durante el
procesamiento o la fabricacion para reducir la cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano o, en algunas
realizaciones, para producir un aceite que esta sustancialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano.
Si la al menos una base se afiade al comienzo o durante el procesamiento o la fabricacion del aceite de triglicéridos, la al
menos una base puede afiadirse en una cantidad superior a la cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u otras
especies de oxirano que se desea formar en el producto final de aceite de triglicéridos. La cantidad deseada de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano puede ser estimada por una persona con conocimientos en la
técnica, familiarizado con las técnicas de fabricacion y de procesamiento, y puede determinarse también midiendo la
cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano en el aceite no tratado.

En algunas realizaciones, la cantidad de base afiadida durante el procesamiento o la fabricacién del aceite es de
aproximadamente 100 partes por millén (ppm) a aproximadamente el 2% en base al peso total del aceite de triglicéridos,
preferentemente aproximadamente 200 ppm a aproximadamente el 2% en base al peso total del aceite de triglicéridos. La
base puede afiadirse en una cantidad en exceso de las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de
oxirano presentes o que se desea formar, preferentemente de aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 10.000
veces en exceso, preferentemente de aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 20 veces en exceso,
preferentemente de aproximadamente 2 veces a aproximadamente 10 veces en exceso. De manera alternativa, la base
puede afiadirse en exceso con respecto a las especies organohalogenadas, glicidilo o oxirano presentes o previstas en de
aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 1.000 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 1,1
veces a aproximadamente 500 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 1,1 veces a
aproximadamente 250 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 100
veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 50 veces en exceso, de
manera alternativa de aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 25 veces en exceso, de manera alternativa de
aproximadamente 1,1 veces a aproximadamente 20 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 2 veces
a aproximadamente 1.000 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 2 veces a aproximadamente 500
veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 2 veces a aproximadamente 250 veces en acceso, de
manera alternativa de aproximadamente 2 veces a aproximadamente 100 veces en exceso, de manera alternativa de
aproximadamente 2 veces a aproximadamente 50 veces en exceso, de manera alternativa de aproximadamente 2 veces a
aproximadamente 25 veces en exceso, e incluye cualquier porcentaje o intervalo entre ellos, incluyendo, pero sin limitarse
a, incrementos de aproximadamente 0,1, aproximadamente 0,2, aproximadamente 0,3, ut 0,4, aproximadamente 0,5,
aproximadamente 0,6, aproximadamente 0,7, aproximadamente 0,8, aproximadamente 0,9 o aproximadamente 1,0 veces
y factores multiplicados de los mismos (por ejemplo, aproximadamente 0,5x, aproximadamente 1,0x, aproximadamente
2,0x, aproximadamente 2,5x, aproximadamente 3,0x, aproximadamente 4,0x, aproximadamente 5,0x, aproximadamente
10x, aproximadamente 50x, o 100x o mas). En algunas realizaciones, las veces en exceso pueden ser aproximadamente
2 veces, aproximadamente 3 veces, aproximadamente 4 veces, aproximadamente 5 veces, aproximadamente 6 veces,
aproximadamente 7 veces, aproximadamente 8 veces, aproximadamente 9 veces, aproximadamente 10 veces,
aproximadamente 11 veces, aproximadamente 12 veces, aproximadamente 13 veces, aproximadamente 14 veces,
aproximadamente 15 veces, aproximadamente 16 veces, aproximadamente 17 veces, aproximadamente 18 veces,
aproximadamente 19 veces, aproximadamente 20 veces, aproximadamente 21 veces, aproximadamente 22 veces,
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aproximadamente 23 veces, aproximadamente 24 veces, aproximadamente 25 veces, aproximadamente 30 veces,
aproximadamente 35 veces, aproximadamente 40 veces, aproximadamente 45 veces, aproximadamente 50 veces,
aproximadamente 55 veces, aproximadamente 60 veces, aproximadamente 65 veces, aproximadamente 70 veces,
aproximadamente 75 veces, aproximadamente 80 veces, aproximadamente 85 veces, aproximadamente 90 veces,
aproximadamente 95 veces, aproximadamente 100 veces, aproximadamente 105 veces, aproximadamente 110 veces,
aproximadamente 115 veces, aproximadamente 120 veces, aproximadamente 125 veces, aproximadamente 130 veces,
aproximadamente 135 veces, aproximadamente 140 veces, aproximadamente 145 veces, aproximadamente 150 veces,
aproximadamente 175 veces, aproximadamente 200 veces, aproximadamente 250 veces, aproximadamente 300 veces,
aproximadamente 350 veces, aproximadamente 400 veces, aproximadamente 450 veces, aproximadamente 500 veces
en exceso de la base.

En algunas realizaciones, la una o mas bases se afiaden en una cantidad suficiente para producir al menos
aproximadamente 350 ppm o mas del anién carboxilato (jabdn) o el contraién catiénico dentro de la corriente de éster de
acido carboxilico o aceite de triglicéridos, preferentemente al menos aproximadamente 400 ppm o mas, para reaccionar
con las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano. En algunas realizaciones, una cantidad
suficiente del anién carboxilato o el contraidn catidnico puede afadirse directamente a la corriente de éster de acido
carboxilico o al aceite de triglicéridos sin refinar o refinado, en el que la cantidad suficiente es al menos aproximadamente
350 ppm o mas, mas preferentemente aproximadamente 400 ppm o mas. En algunas realizaciones, la cantidad del anién
carboxilato formado o afiadido incluye, pero no se limita a, aproximadamente 350 ppm o mas, aproximadamente 400
ppm o mas, aproximadamente 450 ppm o mas, aproximadamente 500 ppm o mas, aproximadamente 550 ppm o mas,
aproximadamente 600 ppm o mas, aproximadamente 650 ppm o mas, aproximadamente 700 ppm o mas,
aproximadamente 800 ppm o mas, aproximadamente 900 ppm o mas, aproximadamente 1.000 ppm o mas,
aproximadamente 1.200 ppm o mas, aproximadamente 1.500 ppm o mas, aproximadamente 1.800 ppm o mas,
aproximadamente 2.000 ppm o mas, aproximadamente 2.500 ppm o mas, e incluye cualquier cantidad de ppm entre
dichas cantidades, incluyendo, por ejemplo, incrementos de aproximadamente 0,1 ppm, aproximadamente 0,25 ppm,
aproximadamente 0,5 ppm, aproximadamente 1 ppm, aproximadamente 2 ppm, aproximadamente 5 ppm,
aproximadamente 10 ppm, aproximadamente 20 ppm, aproximadamente 25 ppm, aproximadamente 50 ppm,
aproximadamente 100 ppm, y mdltiples factores de los mismos (por ejemplo, aproximadamente 0,5x, aproximadamente
1,0x, aproximadamente 2x, aproximadamente 2,5 x, aproximadamente 5x, etc.).

La al menos una base puede afiadirse durante cualquier etapa del procesamiento y/o la fabricacion del aceite de
triglicéridos, incluyen, pero no sin limitarse a, refinado, desgomado, desodorizacion, lavado, blanqueo, destilacion,
refinado y similares y cualquier combinacién de los mismos. En algunas realizaciones, dependiendo de en qué etapa del
procesamiento/fabricacion del aceite se afiaden las una o mas bases, puede afadirse también acido graso libre en una
cantidad suficiente para reaccionar con las una o mas bases para producir una cantidad suficiente de anién carboxilato
para reducir o eliminar las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano a partir del producto final
de aceite y proporcionar un aceite con niveles reducidos o esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u
otras especies de oxirano. Preferentemente, se usa un acido graso que se encuentra naturalmente en el aceite que se esta
fabricando o procesando.

La reaccion del anion carboxilato (y el contraion catiénico) con las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras
especies de oxirano ocurre a una temperatura de aproximadamente 80°C a aproximadamente 275°C, de manera
alternativa de aproximadamente 80°C a aproximadamente 250°C, preferentemente de aproximadamente 120°C a
aproximadamente 275°C, preferentemente de aproximadamente 140°C a aproximadamente 240°C, mas preferentemente
de aproximadamente 180°C a aproximadamente 230°C, e incluye cualquier intervalo o temperatura entre estos valores,
incluyendo incrementos de aproximadamente 0,1, aproximadamente 0,2, aproximadamente 0,3, aproximadamente 0,4,
aproximadamente 0,5, aproximadamente 0,6, aproximadamente 0,7, aproximadamente 0,8, aproximadamente 0,9,
aproximadamente 1,0 y multiples factores de los mismos (por ejemplo, aproximadamente 0,5x, aproximadamente 1x,
aproximadamente 2x, aproximadamente 3x, aproximadamente 4x, aproximadamente 5x, aproximadamente 10x). Las
temperaturas adecuadas incluyen, pero no se limitan a, aproximadamente 80°C, aproximadamente 90°C,
aproximadamente 100°C, aproximadamente 110°C, aproximadamente 120°C, aproximadamente 130°C,
aproximadamente  140°C, aproximadamente 150°C, aproximadamente 160°C, aproximadamente 170°C,
aproximadamente 180°C, aproximadamente 190°C, aproximadamente 200°C, aproximadamente 210°C,
aproximadamente 220°C, aproximadamente 230°C, aproximadamente 240°C, aproximadamente 250°C,
aproximadamente 260°C, aproximadamente 270°C, aproximadamente 275°C e incluyen cualquier temperatura entre
estos valores en incrementos de aproximadamente 0,1, aproximadamente 0,2, aproximadamente 0,25, aproximadamente
0,3, aproximadamente 0,4, aproximadamente 0,5, aproximadamente 0,6, aproximadamente 0,7, aproximadamente 0,8,
aproximadamente 0,9, aproximadamente 1,0 y multiples factores de los mismos.

La reaccion se mantiene durante un tiempo suficiente hasta que el aceite de triglicéridos esté esencialmente libre de
especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano. Los tiempos de reaccién adecuados incluyen, pero no
estan limitados a, aproximadamente 30 minutos o mas, preferentemente aproximadamente una hora o mas, e incluyen,
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pero no estan limitados a, por ejemplo, aproximadamente 30 minutos o mas, aproximadamente 45 minutos o mas,
aproximadamente 50 minutos o mas, aproximadamente una hora o mas, aproximadamente dos horas o mas,
aproximadamente tres horas o mas, aproximadamente cuatro horas o mas, aproximadamente 5 horas o mas,
aproximadamente 6 horas o mas, aproximadamente 7 horas o mas e incluyen cualquier cantidad de tiempo entre estos
valores. Los tiempos de reaccion dependeran tanto de la cantidad del anién carboxilato y del contraién catiénico presentes
en la mezcla de reaccién como de la temperatura de reaccion. En general, el tiempo de reaccion sera mas largo cuando
se usa una temperatura en el extremo inferior del intervalo de temperaturas, y sera mas corto cuando se usa una
temperatura en el extremo superior del intervalo de temperaturas. De manera similar, los tiempos de reaccién seran mas
largos cuando las cantidades de anién carboxilato y de contraion catiénico presentes en la corriente de reaccion estén en
el extremo inferior del intervalo, por ejemplo, de aproximadamente 350 ppm a aproximadamente 400 ppm, y seran mas
cortos cuando hay presentes cantidades mayores de aproximadamente 400 ppm.

En una realizacién, la presente tecnologia incluye un procedimiento de reduccion o de eliminacion de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano a partir de un aceite de triglicéridos que comprende las etapas de
mezclar una cantidad efectiva de una o mas bases con una cantidad efectiva de al menos un acido graso para producir
una cantidad efectiva de un anién carboxilato y el contraién catiénico correspondiente que sea suficiente para reducir o
eliminar las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano a partir del aceite de triglicéridos; y
mezclar la cantidad efectiva del anién carboxilato con aceite de triglicéridos a una temperatura de aproximadamente 80°C
a aproximadamente 275°C, de manera alternativa de aproximadamente 80°C a aproximadamente 250°C,
preferentemente de 140°C a aproximadamente 250°C. En algunas realizaciones, la mezcla reaccionada se filtra a
continuacién mediante procedimientos conocidos en la técnica, por ejemplo, filtro de prensa o filtro de bolsa, para eliminar
las especies de sal de haluro formadas. El aceite filtrado tiene niveles reducidos o esta esencialmente libre de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano.

Durante la fabricacion y el procesamiento de un aceite de triglicéridos, se encuentran acidos grasos libres dentro de estos
aceites que normalmente se eliminan durante las etapas de procesamiento adicionales, por ejemplo, de refinado fisico o
quimico o de desodorizacion. En la presente tecnologia, los acidos grasos que se encuentran dentro de los aceites de
triglicéridos pueden usarse para reaccionar con la base y/o las bases afiadidas para producir el anion carboxilato (y el
contraion catiénico). Dependiendo cuanto acido graso libre hay dentro del aceite de triglicéridos, pueden afiadirse acidos
grasos adicionales para producir una cantidad suficiente de anién carboxilato (y contraion catiénico) para reaccionar con
las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano presentes o estimadas en el aceite de triglicéridos
o en la corriente de éster de acido carboxilico.

Eliminacion de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano a partir del aceite refinado o
después del procesamiento del aceite de triglicéridos

En algunas realizaciones de la presente tecnologia, el aceite de triglicéridos esta ya procesado, por ejemplo, un aceite de
acido graso refinado o no refinado. En este procedimiento, se afiade una cantidad suficiente de una o mas bases (y si es
necesario, una cantidad adicional de al menos un acido graso) para producir una cantidad suficiente de anién carboxilato
(y contraién catidnico) para reaccionar con la cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de
oxirano dentro del aceite. La cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano dentro del
aceite puede calcularse o estimarse mediante cualquier medio conocido en la técnica, incluyendo espectrometria de
masas-cromatografia de gases (GC), espectrometria de masas-cromatografia liquida (LC) y similares. En el caso de los
aceites refinados, los acidos grasos se han eliminado durante el procedimiento de refinado y, de esta manera, los acidos
grasos se afladen también junto con las una o mas bases. En el caso de los aceites no refinados, algunos acidos grasos
libres pueden estar disponibles para reaccionar con las una o mas bases y, de esta manera, pueden afadirse algunos o
ningun acido graso extra con las una o mas bases, dependiendo del tipo de aceite.

En algunas realizaciones, al menos una base se hace reaccionar con acidos grasos (preferentemente un acido graso que
se encuentra nativamente dentro del triglicérido) para crear el anion carboxilato. A continuacion, el anién carboxilato se
hace reaccionar con el aceite de triglicéridos para reducir o eliminar las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras
especies de oxirano. El anién carboxilato se afiade en una cantidad suficiente para reducir o eliminar una cantidad
suficiente de las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras especies de oxirano para proporcionar un aceite de
triglicéridos con niveles reducidos o esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de
oxirano. Tal como se ha descrito anteriormente, una cantidad suficiente de aniéon carboxilato es al menos
aproximadamente 350 ppm, de manera alternativa al menos aproximadamente 400 ppm o mas. Esta reaccion se lleva a
cabo tal como se ha descrito anteriormente, a una temperatura de aproximadamente 80°C a aproximadamente 275°C, de
manera alternativa de aproximadamente 80°C a aproximadamente 250°C, preferentemente de aproximadamente 120°C a
aproximadamente 275°C. Tal como se ha descrito anteriormente, una cantidad de tiempo suficiente es mayor que
aproximadamente 30 minutos, de manera alternativa una hora o mas, de manera alternativa dos horas o mas.

El ani6n carboxilato puede hacerse reaccionar con el aceite de triglicéridos de diferentes maneras. Por ejemplo, el anién
carboxilato puede ser generado o afiadido al reactor en el que se ha formado el aceite de triglicéridos (procedimiento de
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un unico recipiente). De manera alternativa, el aceite de triglicéridos puede afiadirse a un segundo reactor o a una serie de
reactores, y el anién carboxilato puede afiadirse al segundo reactor o a la serie de reactores (procedimiento secuencial).
En una realizacion adicional, las corrientes de aceite de triglicéridos pueden fluir sobre un lecho de reactor que contiene el
anioén carboxilato y el contraion catiénico.

Los aniones carboxilato y su contraion catiénico de la presente tecnologia incluyen carboxilatos metalicos de la estructura
siguiente:

R L

en la que R es C; a Cx y M es un metal alcalino, un metal alcalinotérreo, un metal de transicién o una especie catiénica
que contiene nitrogeno o fosforo. Puede usarse cualquier metal alcalino, metal alcalinotérreo o metal de transicion
adecuado, incluyendo, pero sin limitarse a, por ejemplo, hierro, cobre, calcio, magnesio, aluminio, potasio, sodio y
similares. En algunas realizaciones preferentes, los metales que pueden usarse en aceites comestibles son
preferentemente aquellos que se encuentran naturalmente en el cuerpo, incluyendo, pero sin limitarse a, calcio, magnesio,
cobre, potasio, sodio y similares. El metal puede elegirse en base a una serie de factores, incluyendo, pero sin limitarse a,
el costo y la aplicacion final. Las aplicaciones finales adecuadas incluyen, pero no se limitan a, por ejemplo, alimentos
comestibles, alimentos para mascotas, cosméticos, saborizantes, productos farmacéuticos y similares.

Los aceites o las corrientes de éster de acido carboxilico de la presente tecnologia se filtran usando técnicas de filtracion
estandar conocidas en la técnica. En algunas realizaciones, los aceites se filtran usando un equipo de filtracion estandar,
incluye, pero sin limitarse a, por ejemplo, un filtro de bolsa, un filtro de cartucho o una prensa de filtro de placa y marco.
Los tamafios de poro de filtro tipicos para estos filtros incluyen tamafios de poro comprendidos en el intervalo de
aproximadamente 0,5 micrometros a aproximadamente 100 micrometros. Si es necesario, puede usarse un coadyuvante
de filtracion tal como tierra de diatomeas o kieselguhr para mejorar el procedimiento de filtracion.

Pueden usarse también procedimientos distintos de la filtracion para eliminar la sal de haluro metalico o las especies de
alcoxido metalico resultantes a partir de los aceites o las corrientes de éster de acido carboxilico. Dichos otros
procedimientos que pueden usarse incluyen, pero no se limitan a, lavado, centrifugado, adaptacion para el invierno,
extraccion, acidificacion con un acido mineral, sedimentacion y refinacion de miscelas.

Puede usarse cualquier acido graso adecuado (acidos carboxilicos) en el procesamiento de la fabricacion corrientes de
éster de acido carboxilico, incluyendo, pero sin limitarse a, acidos grasos derivados de fuentes animales y vegetales,
cualquier materia prima conocida en la técnica, incluyendo, pero sin limitacion a, un éster alquilico de un acido
carboxilico, anhidrido carboxilico o derivados carboxilicos tales como haluros (haluros de acilo), carbonatos, otras
especies carboxilato (por ejemplo, anhidridos mixtos) o derivados de heteroatomos, tales como, por ejemplo,
imidazolidas, orto ésteres, ésteres de sililo, hidrazinas.

En la presente tecnologia, puede usarse cualquier base adecuada que pueda reaccionar con el acido graso para producir
un anion carboxilato. Las bases adecuadas incluyen, pero no se limitan a, por ejemplo, carbonato, bicarbonato, hidréxido,
oxido, alcoxido, bases de amina, hidruros, fosfinas y similares. En algunas realizaciones, las una o mas bases se afiaden
en exceso con relacion a la cantidad de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano en la corriente
de éster de acido carboxilico o aceite de triglicéridos.

En una realizacién, la presente tecnologia proporciona un procedimiento para eliminar especies organohalogenadas,
glicidilo u otras especies de oxirano a partir de triglicéridos de cadena corta y media (por ejemplo, acidos grasos de
cadena corta que tienen 2-5 atomos de carbono y friglicéridos de cadena media de 6-10 atomos de carbono)
desodorizando el aceite de triglicéridos después de la adicion del anién carboxilato y el contraidn cationico y se describe
anteriormente. El procedimiento de desodorizacion incluye las etapas de desodorizacion estandar conocidas en la técnica,
por ejemplo, dichas etapas pueden incluir calentar la mezcla durante aproximadamente 20 a aproximadamente 30
minutos a una temperatura de aproximadamente 180°C a aproximadamente 200°C bajo vacio a entre aproximadamente
2 mmHg. Y aproximadamente 15 mmHg, y pasar vapor a través de la mezcla para eliminar las impurezas. Aunque las
etapas de desodorizacion pueden usarse para eliminar algunas de las especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano a
partir de triglicéridos de cadena corta y media, la desodorizacion por si sola, sin la adicién de anion carboxilato y contraién
catiénico, no es suficiente para reducir sustancialmente la cantidad de estas impurezas presentes en los aceites de
triglicéridos. Ademas, la desodorizacion de los triglicéridos mas pesados, tales como cadenas Ci2 y mas altas, puede
causar en realidad la formacion de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano en estos aceites de
triglicéridos mas pesados.

La presente tecnologia puede usarse para la reduccién o la eliminacién de especies organohalogenadas, glicidilo o
9



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2 655438 T3

oxirano a partir de cualquier aceite de ftriglicéridos conocido en la técnica, incluyendo, pero sin limitarse a, aceites
comestibles y de calidad alimentaria y sus analogos (monoglicéridos y diglicéridos), aceites lubricantes, aceites sintéticos,
polimeros especializados y aplicaciones de cuidado personal y productos farmacéuticos.

La tecnologia descrita actualmente y sus ventajas se entenderan mejor con referencia a los ejemplos siguientes. Estos
ejemplos se proporcionan para describir realizaciones especificas de la presente tecnologia. Mediante la provision de
estos ejemplos especificos, no se pretende limitar el alcance y el espiritu de la tecnologia actual. Los expertos en la
técnica entenderan que el alcance total de la tecnologia descrita actualmente abarca el objeto definido por las
reivindicaciones adjuntadas a la presente memoria descriptiva, y cualquier alteracién, modificacién o equivalente de esas
reivindicaciones.

Ejemplos
Ejemplo 1: Eliminacién de diésteres de 3-cloro-1,2-propanodiol a partir de acidos caprico/caprilato

Se afiadi6 MCPD adicional a una corriente de reaccion de triglicéridos para determinar si la base podria eliminar el MCPD
a partir del aceite de triglicéridos. Se combinaron glicerol (23,62 g, 0,256 mol), acidos grasos caprico/caprilico (129,1 g,
0,822 mol), ésteres de acidos grasos caprico/caprilico preformados de 3-cloro-1,2-propanodiol y acidos grasos C8/C10
(3,05 g, 0,0078 mol) y carbonato de potasio (base, 2,03 g, 0,0147 mol). La reaccion se mezclé y se calenté a
aproximadamente 210°C durante 11,5 horas. Después de mantener a aproximadamente 150°C durante 1 hora, la
solucién de reaccién se calenté a aproximadamente 210°C durante una hora y a continuaciéon se mantuvo a
aproximadamente 210°C durante 3 horas. La solucion se filtré usando papel de filtro de 50 micrémetros. Después del
segundo periodo de mantenimiento, no se detectaron especies de organoclorados mediante GC.

El Ejemplo 1 ilustra que puede afiadirse una base durante la fabricacién de un aceite de triglicéridos para eliminar
eficazmente las impurezas de MCPD a partir del aceite de triglicéridos resultante.

Ejemplo 2: Eliminacién de 3-cloro-1,2-propandiol en un sistema de reaccién de glicéridos

Este ejemplo ilustra que la adicion de una base a una corriente de reaccién de ftriglicéridos es eficaz para eliminar las
impurezas de MCPD durante la fabricacion del aceite de ftriglicéridos. Se combinaron los acidos grasos de
caprilato/caprico (52% de caprilato, 640,45, 4,08 moles), glicerol (108,7 g, 1,18 moles) y carbonato de potasio (base). La
mezcla se mantuvo durante 20 minutos. Después de detener la desgasificacion, se afiadieron carbono (3,54 g) y 3-cloro-
1,2-propanodiol (2,79 g, 0,0244 mol) a la mezcla de reaccion. La mezcla se calenté a aproximadamente 235°C durante 2
horas y se mantuvo a aproximadamente 235°C durante cuatro horas adicionales. Después de enfriar, la mezcla se filtré y
los acidos grasos sin reaccionar se convirtieron en ésteres metilicos (metanol y acido sulfirico en viales). Tras el analisis
del aceite de triglicéridos por un laboratorio externo, Eurofins Central Analytical Laboratories, Metairie, LA, el 3-MCPD total
(libre y unido) se encontré mediante espectrometria de masas GC que era menos de 0,15 mg/kg de composicion total.

Ejemplo 3: Eliminacion de 3-MCPD durante la formacion de triglicéridos

Este ejemplo ilustra que la adicion de una base a una corriente de reaccién que contiene una materia prima de éster
alquilico es eficaz para eliminar o prevenir la formaciéon de impurezas de MCPD durante la fabricacién del aceite de
triglicéridos. Se combinaron ésteres metilicos de acidos grasos C8/C10 (500 g) y carbonato de potasio (1,7 g) y se
calentaron a aproximadamente 175°C. A continuacion, se afiadié glicerol (78,6 g) a la mezcla de reaccion y la mezcla se
calentd a aproximadamente 235°C y se mantuvo a aproximadamente 235°C durante 3 horas. El exceso de ésteres
metilicos se elimind en vacio y el triglicérido resultante se filtré bajo vacio usando papel de 50 micrémetros. El analisis
realizado por el laboratorio externo, Eurofins Central Analytical Laboratories, Metairie, LA, mostrd que el nivel de 3-MCPD
total (libre y unido) era menor de aproximadamente 0,15 mg/kg usando espectrometria de masas GC.

Ejemplo 4: Eliminacion de ésteres de glicidilo de un triglicérido preformado

Este ejemplo ilustra que puede afadirse una base (y acidos grasos adicionales) a un producto de aceite de triglicéridos
para eliminar eficazmente las impurezas de éster de glicidilo. Se combinaron un triglicérido caprilato/caprico desodorizado
(99,95 g), acidos grasos C8/C10 (3,3 g) y carbonato de potasio (0,45 g) y se calentaron a aproximadamente 200°C. A
aproximadamente 200°C, se afiadié butirato de glicidilo (1,54 g). La mezcla se incubd a aproximadamente 200°C durante
1 hora, y la muestra se filtro y se analiz6 para determinar el contenido de glicidilo. No pudo detectarse ninguna especie de
glicidilo mediante cromatografia de gases.

Ejemplo 5: Eliminacion de especies de especies organocloradas y oxiranos en un sistema de reaccion de
glicéridos a la temperatura de reaccion

Este ejemplo ilustra que la adicion de una base a una corriente de reaccion de triglicéridos es efectiva a temperaturas de
reaccion de triglicéridos para eliminar o prevenir la formaciéon de impurezas de MCPD durante la fabricacion del aceite de
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triglicéridos. Se combinaron acidos grasos C8/C10 (647,69 g, 4,125 mol), carbonato de sodio (2,00 g, 0,0189 mol) y
carbono (3,48 g) y se calentaron a aproximadamente 210°C. Se afadio glicerol (108,85 g, 1,182 mol) durante cuatro
horas. La mezcla se calentd a aproximadamente 245°C y se mantuvo durante 6 horas. La concentracion de jabon era de
aproximadamente 8.960 ppm. El carbono se eliminé mediante filtracion. Tras un analisis realizado por un laboratorio
externo, se encontréo que el 3-MCPD total (libre y unido) era menor de 0,15 mg/kg, segun se determind mediante
espectrometria de masas GC.

Ejemplo 6: Eliminacion de especies de cloro y oxirano en un sistema de reaccion de glicéridos a la temperatura
de reaccion

En este ejemplo, se realizd una preparacion similar a la del Ejemplo 5 usando reactivos similares y condiciones de
reaccion similares, excepto que se usO carbonato de potasio como base y la concentracion de jabon era de
aproximadamente 1.180 ppm. Tras un analisis realizado por un laboratorio externo, se encontré que el 3-MCPD total (libre
y unido) era menor de 0,15 mg/kg, segun se determiné mediante espectrometria de masas GC.

Este ejemplo ilustra que, en comparacion con el Ejemplo 5, puede usarse una concentracion de jabén mas baja que
todavia es efectiva para eliminar o prevenir la formacién de impurezas de MCPD.

Ejemplo 7: Eliminacion de especies de cloro y oxirano en un sistema de reaccion de glicéridos a la temperatura
de reaccion.

En este ejemplo, se realizé una preparacion similar al Ejemplo 5 usando reactivos similares y condiciones de reaccién
similares, excepto que la concentracién de jabon fue de aproximadamente 660 ppm. Tras el analisis por un laboratorio
externo, se encontré que el 3-MCPD total (libre y unido) era de 0,23 mg/kg, medido mediante espectrometria de masas
GC. Los triglicéridos de cadena media (MCT) no tratados a partir de este procedimiento de fabricacion tenian tipicamente
niveles de MCPD superiores a 0,5 ppm medidos mediante espectrometria de masas GC.

Este ejemplo ilustra que, aunque la concentracion de jabén de 660 ppm no era efectiva bajo las condiciones de tiempo y
de temperatura particulares empleadas en este ejemplo para reducir los niveles de MCPD a niveles no detectables,
todavia era efectiva para reducir las impurezas de MCPD en aproximadamente un 50% en comparacién con los niveles
tipicos encontrados en un triglicérido no tratado similar. Se espera que, a la concentracion de jabén de 660 ppm, un
aumento de la temperatura de reaccién o del tiempo de reaccién o ambos resultaria en una concentracion total de MCPD
de menos de 0,15 mg/kg.

Ejemplo 8: Tratamiento de una corriente de aceite crudo a 200°C

Se obtuvo un triglicérido no refinado de acidos grasos C8-C10 (612,56 g) a partir de una ejecucion de produccion tipica
(producto crudo de 21.768 kg (48.000 Ib). A este material, se afiadié carbonato de potasio (0,76 g, 0,12% en peso). La
concentracion de jabdn resultante era de aproximadamente 3.500 ppm. La mezcla de reaccion se calenté a
aproximadamente 200°C durante 2 horas y, a continuacion, se mantuvo a aproximadamente 200°C durante 2 horas
adicionales. Después de enfriar, la mezcla se filtro. Los niveles de MCPD en el triglicérido no refinado antes y después del
tratamiento con la base se midieron mediante espectrometria de masas GC por un laboratorio externo, SGS Gmbh
Hamburgo, Alemania. Después del tratamiento, el nivel de MCPD en la corriente filtrada se redujo por debajo de los
limites detectables (<0,10 mg/kg) en comparacién con una concentracion inicial de MCPD de 0,57 mg/kg.

Ejemplo 9: Tratamiento de una corriente de aceite crudo a 170°C

Se obtuvo un triglicérido no refinado de acidos grasos C8-C10 (604,97 g) a partir de una ejecucion de produccion tipica
(21.768 kg (48.000 Ib) de producto crudo). A este material, se afiadié carbonato de potasio (0,85 g, 0,14% en peso). La
concentracion de jabon resultante era aproximadamente 3.970 ppm. La mezcla de reaccion se calentd a
aproximadamente 170°C durante 2 horas y a continuacion se mantuvo a aproximadamente 170°C durante 2 horas
adicionales. Después de enfriar, la mezcla se filtro. Los niveles de MCPD en el triglicérido no refinado antes y después del
tratamiento con la base se midieron mediante espectrometria de masas GC por un laboratorio externo, SGS Gmbh
Hamburg, Alemania. Después del tratamiento, el nivel de MCPD en la corriente filirada se redujo a 0,33 mg/kg en
comparacion con una concentracion de MCPD inicial de aproximadamente 0,57 mg/kg.

Los ejemplos 8 y 9 ilustran la relacion entre el tiempo de reaccion, la temperatura de reaccién y la concentracion de jabon
en la eliminacion de las especies de organocloro y oxirano. La temperatura de reaccion del Ejemplo 9 era inferior que la
del Ejemplo 8 (170°C en comparacion con 200°C) y la concentracion de jabdn era ligeramente mas alta (3.970 ppm
comparado con 3.500 ppm), mientras que los tiempos de reaccion eran los mismos. Las condiciones de tiempo,
temperatura y concentracion de jabon empleadas en el Ejemplo 8 eran suficientes para eliminar las impurezas de MCPD
a un nivel inferior a los limites detectables, mientras que las condiciones empleadas en el Ejemplo 9 eran suficientes para
eliminar algunas de las impurezas MCPD (aproximadamente una reduccion del 40%). Se espera que la concentracion de
MCPD estuviese por debajo de los limites detectables (menos de 0,10 mg/kg) en el Ejemplo 9 si se hubiera usado una
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concentracion mas alta de jabon, manteniendo la temperatura de reaccion y el tiempo de reaccion del Ejemplo 9 iguales.
De manera alternativa, podria haberse usado una temperatura de reaccion mas alta o un tiempo de reaccién mas largo, o

ambos, en el Ejemplo 9 para eliminar una mayor cantidad de impurezas de MCPD a la concentracién de jabon
proporcionada.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de preparacion de una corriente de éster de acido carboxilico con niveles reducidos de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano, en el que el procedimiento comprende: afiadir a la corriente de
éster de acido carboxilico una cantidad efectiva de un anién carboxilato para reaccionar con todo las especies
organohalogenadas, el glicidilo y oxirano presentes en la corriente de éster de acido carboxilico a una temperatura de
entre 80°C y 275°C, en el que el anién carboxilato reacciona con las especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano
durante una cantidad de tiempo suficiente para proporcionar una corriente de éster de acido carboxilico con niveles
reducidos de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la corriente de éster de acido carboxilico es un aceite de triglicéridos,
y la cantidad efectiva de anién carboxilato es proporcionada mezclando una cantidad efectiva de al menos una base en
una cantidad efectiva de al menos un acido graso para producir dicha cantidad efectiva de dicho anién carboxilato y
contraion catidnico correspondiente que es suficiente para eliminar las especies organohalogenadas, el glicidilo u otras
especies de oxirano a partir del aceite de triglicéridos; y en el que la etapa de adicion comprende mezclar la cantidad
efectiva del anion carboxilato con el aceite de triglicéridos, proporcionar al aceite de triglicéridos niveles reducidos de
especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano.

3. Procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que la corriente de éster de acido carboxilico es una materia prima de
aceite de triglicéridos, y la cantidad efectiva de anion carboxilato es proporcionada mediante la adicion de una cantidad
suficiente de al menos una base para producir un anion carboxilato y un contraion catiénico en una cantidad suficiente
para reaccionar con las especies organohalogenadas, glicidilo y oxirano presentes en la materia prima.

4. Procedimiento segun la reivindicaciéon 1 o 3, en el que
i) el anién carboxilato se afiade
a) al comienzo del procedimiento de procesamiento o de fabricacion del aceite, o

b) después de una o mas de las etapas de procesamiento, en el que las etapas de procesamiento comprenden
refinado, desgomado, desodorizacion, lavado, blanqueo, destilacion o cualquier combinacién de los mismos, o

c) después de las etapas de procesamiento a un aceite de triglicéridos purificado; y/o

ii) la corriente de éster de acido carboxilico o la materia prima de triglicéridos comprende un acido carboxilico, un éster
de alquilo de un &acido carboxilico, anhidrido carboxilico, derivados carboxilicos, haluros de acilo, carbonatos,
anhidridos, derivados de heteroatomos o sus combinaciones.

5. Procedimiento segun la reivindicacion 3, en el que el procedimiento comprende ademas afiadir una cantidad suficiente
de al menos un acido graso para reaccionar con la al menos una base para producir el anién carboxilato y el contraion
cationico.

6. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 2-3, en el que el aceite de triglicéridos es un triglicérido de
cadena C2 a C24, preferentemente un triglicérido de cadena C2 a C18, en el que el aceite de triglicéridos es
preferentemente un aceite comestible, en el que preferentemente el aceite de triglicéridos se selecciona de entre el grupo
que consiste en aceite de coco, aceite de cochin, aceite de maiz, aceite de semilla de algodon, aceite de linaza, aceite de
oliva, aceite de palma, aceite de palmiste, aceite de cacahuete, aceite de soja, aceite de girasol, aceites de pino, sebo,
aceite de lequerella, aceite de tung, aceite de semilla de té, aceite de ballena, aceite de semilla de sésamo, aceite de
cartamo, aceite de colza, aceites de pescado, aceite de aguacate, aceite de mostaza, aceite de salvado de arroz, aceite de
almendra, aceite de nuez, sus derivados y sus combinaciones, cualquier especie organohalogenada, glicidilo u otras
especies de oxirano residuales en el aceite comestible se elimina preferentemente mediante una etapa adicional de
desodorizacion del aceite de triglicéridos.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 3 o 4, en el que el contraion cationico del anidn carboxilato es un metal alcalino,
un metal alcalinotérreo, un metal de transicién, una especie catidnica que contiene nitrogeno o fésforo o sus
combinaciones.

8. Procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, en el que el anién carboxilato y el contraion catiénico
tienen la formula:

0

R UM
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en la que R es un carbono C2 a C24 y M es un metal alcalino, un metal alcalinotérreo, un metal de transicién o una
especie catidnica que contiene nitrégeno o fosforo.

9. Procedimiento seguin una cualquiera de las reivindicaciones 2-3, en el que la al menos una base se afiade en exceso
con relacion a la cantidad de las especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano (6xido de etileno) dentro del aceite de
triglicéridos, en el que preferentemente la base se proporciona en

a) un exceso molar de aproximadamente 1,1 a aproximadamente 10.000 veces con relacién a la cantidad de especies
organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano en el aceite de triglicéridos; y/o

b) en una cantidad suficiente para producir al menos 350 ppm o mas del anién carboxilato.

10. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 2-9, en el que el aceite de ftriglicéridos procesado
comprende menos de aproximadamente 0,5 ppm de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano,
preferentemente menos de aproximadamente 0,15 ppm.

11. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el intervalo de temperaturas
preferente es de aproximadamente 120°C a aproximadamente 250°C, preferentemente de aproximadamente 180°C a
aproximadamente 230°C.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que

a) el anién carboxilato se afiade en exceso con relacion a la cantidad de las especies organohalogenadas, glicidilo u
oxirano (6xido de etileno) dentro del aceite de triglicéridos, en el que el anidon carboxilato se proporciona
preferentemente en una cantidad de al menos 350 ppm o mayor; y/o

b) la corriente de éster de acido carboxilico procesado comprende menos de aproximadamente 0,5 ppm de especies
organohalogenadas, dlicidilo u otras especies de oxirano, comprendiendo preferentemente menos de
aproximadamente 0,15 ppm de especies organohalogenadas, glicidilo u otras especies de oxirano.

13. Procedimiento segun las reivindicaciones 1-3, en el que

a) la sal de haluro metdlico o las especies de alcoxido metalico resultantes de la reaccion se eliminan mediante una
etapa de procesamiento adicional, en el que la etapa de procesamiento adicional se selecciona de entre el grupo que
consiste en filtracion, lavado, centrifugado, adaptacion para el invierno, extraccion, acidificacion con un acido mineral,
sedimentacion y refinado de miscelas; y/o

b) una cantidad de tiempo suficiente es mas de 30 minutos, preferentemente una hora o mas; y/o

c) el producto oleoso esta esencialmente libre de especies organohalogenadas, glicidilo u oxirano.
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