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Estimados Sefores,

Por medio de la presente presehto oportunamente respuesta al requerimiento contenido en el Oficio No.
22874 del 17 de diciembre de 2013, emitido en el tramite de registro de patente que cursa en el
Expediente No. 11.160.780.
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Sefiores
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

Direccion de Nuevas Creaciones

E. S. D.
Expediente: 11.160.780

Titular: EVONIK DEGUSSA GMBH.
Asunto: RESPUESTA A REQUERIMIENTO.

MAURICIO PATINO BONNET, mayor de edad, vecino de esta ciudad,
identiﬁcadé como aparece al pie de mi firma, portador de la tarjeta profesional
nimero 73.583 del Consejo Superior de la Judicatura, en mi calidad de
apoderado 'de EVONIK DEGUSSA GMBH, por medio del presente memorial
acudo a la bireccién de Nuevas Creaciones de ia Superintendencia de Industria
y Comercio con el fin de DAR RESPUESTA al Oficio No. 22874 notificado por
fijacion en lista de fecha 17 de diciembre de 2013, de acuerdo como sigue:

TiTULO, CLARIDAD Y EXCEPCIONES DE PATENTABILIDAD

Con el fin de superar las objeciones que por claridad, titulo y excepciones de
patentabilidéd planteé su Despacho, presento nueva memoria descriptiva y
pliego reivindicatorio compuesto por dos (2) reivindicaciones, en el cual y
siguiendo lo sugerido por el Sefior Examinador, se han realizado las siguientes
modificaciones. A saber:

- La nueva reivindicacién independiente 1 y su secundaria dependiente 2
reivindican un procedimiento de preparacion de ésteres de alquilo de
acidos grasos.

- La nueva reivindicacién independiente 1 incluye las caracteristicas
técnicas esenciales definidas en las antiguas reivindicaciones 6, 7, 9, 10
y 11. Asi, la nueva reivindicacion 1 ha sido enmendada para incluir una
serie de“ etapas y parédmetros operativos propios de la definicion de las
reivindicaciones de procedimiento. A saber:

2521095_1_72979
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El término “sistema catalizador” se ha reemplazado por “catalizador
bicomponente”. Esta modificacion tiene soporte en la pagina 3 de la
memoria descriptiva original (“E/ sistema catalizador empleado segun la

invencién presenta dos componentes [...]”).

Los términos “alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos” vy
“s_olvéntes organicos”, se han sustituido por el listado de compuestos
déscrito en la antigua reivindicacién 7 y por el listado de solventes

descrito en la antigua reivindicacion 3, respectivamente.

La expresidn “ésteres de alquilo de &cidos grasos” ha sido sustituida por
“ésteres de alquilo de acidos grasos donde los radicales acilo derivan de
acidos grasos que tienen de 3 a 23 atomos de carbono en la cadena
alquilica”. Esta modificacién tiene soporte en la pagina 5 de la memoria
descriptiva original.

El término “alcohol monohidrico” ha sido sustituido por el listado de
alcoholes monohidricos descrito en la antigua reivindicacion 11.

Con respecto al término “mono-, di- o triglicérido” respetuosamente.
pongo de presente que dicho término no es de caracter general, ya que
encuentra sustento en la pagina 6 de la memoria descriptiva original:
“Las . sustancias de partida preferidas para el procedimiento segun la
invencion son, sobre todo, las grasas naturales, que representan
mezclas de predominantemente triglicéridos y pequefias fracciones de

dig/icér/dos y/o monoglicéridos [...]".

Asi mismo, el término “catalizador de transesterificacion” no es de
caracter general ni sugiere de forma imprecisa el alcance de proteccion,
toda vez que este término se refiere a sustancias para catalizar
reacciones de transesterificacion, las cuales se encuentran debidamente
definidas en la nueva reivindicacion 1 mediante la lista de compuestos
"[...] metanolato de sodio, metanolato de potasio, etanolato de sodio,
etanolato de potasio [...] “. Por tanto, el ambito de proteccion de dicha
reivindicacién con respecto a los catalizadores de transesterificacion se
limita a la lista anteriorménte mencionada.
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La expresion “al menos” referida a un mono-, di- o triglicérido se ha
reemplazado por el término “o mezclas de los mismos”, toda vez que
hay ejemplos en la memoria descriptiva original (aceites naturales, que
son mezclas predominantemente de triglicéridos 'y pequefas
proporciones de diglicéridos y/o monoglicéridos) que sustentan el uso

del término anteriormente mencionado.

La expresion “al menos” referida al alcohol monovalente se ha
reemplazado por el término menos ambiguo "o mezclas de los mismos”.
Esta modificacién encuentra sustento en la pagina 4 de la memoria

descriptiva original.

Por demés, dicha modificacidn encuentra sustento en los ejemplos
complementarios 4.1 y 4.3 (ver Anexo ii), los cuales ponen de
manifiesto que la presente invencién también funciona cuando se usan
mezclas de alcoholes monovalentes.

Adicionalmente, estos ejemplos comparativos apoyan el uso de las
expresiones "un catalizador de transesterificacién seleccionado de
metanolato de sodio, metanolato de potasio, etanolato de sodio,
etanolato de potasio o mezclas de los mismos” en la nueva
reivindicacion 1, paso a) y "un solvente orgénico seleccionado de
metanol, etanol o mezclas de los mismos” en la actual reivindicacion

1, paso b).

Por tanto, el uso del término “o mezclas de los mismos” referido a los
catalizadores de transesterificacién, los alcoholes monovalentes o los
solventes organicos en la nueva reivindicacién 1 estd apoyado por el
hecho de que incluso cuando se utilizan mezclas de disolventes y/o
catalizadores de transesterificacion, {a cantidad de ésteres alquilicos de
acidos grasos obtenidos tras la reacciébn de transesterificacién de
acuerdo a la nueva reivindicacion 1 (Ejemplos complementarios 4.1 a
4.3) esta en el rango (86.8 % a 97.3 %) de cantidades obtenidas con
reacciones de transesterificacion de acuerdo al arte previo (86.2 % a
98.2 %) (Ejemplos complementarios 2.1 a 2.3), a pesar de el uso de
una cantidad mucho menor de catalizador de transesterificacion.
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Finalmente, con relacion a la falta de claridad de la antigua
reivindicacion 10 (“la transesterificacién se lleva a cabo dAentro de un
rango de presidon de 1 a 5 bar”) me permito aclarar que el rango de
presion de la reivindicacién mencionada se refiere a la presion de la
reaccion 'de transesterificacion, mientras que la presién de 20mbar
mencionada en los ejemplos de la descripcidn se refiere a la presion del
proceso de secado del producto de reaccién, tras la finalizacién de la

reaccion de transesterificacién.

- La nueva reivindicacion 2 incluye las caracteristicas técnicas esenciales

definidas en la antigua reivindicacién 8.

- Las antiguas reivindicaciones 1 a 5 han sido eliminadas del nuevo pliego

reivindicatorio.

- Para finalizar y conforme la materia reclamada, el titulo de la presente
solicitud ha sido modificado a "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION
DE ESTERES DE ALQUILO DE ACIDOS GRASOS".

En este sentidé, ndtese por demas que las modificaciones realizadas al titulo y
al pliego reivindicatorio se encuentran plenamente sustentadas en la memoria
descriptiva y no amplian la materia objeto de protecciéon. En consecuencia, las
modificaciones planteadas aclaran y limitan la materia objeto de proteccidn,
permitiendo una interpretacién inequivoca del alcance y-su comparaciéon con el
estado del arte. Asi, las mismas se encuentran en concordancia con los
lineamientos del articulo 34 de la D.486.

En consecuen‘cia, las modificaciones planteadas dan por superadas las
objeciones que por claridad, titulo y excepciones de patentabilidad planteé su
Despacho, toqa vez que el procedimiento de preparacion de ésteres de alquilo
de acidos grasos se encuentran plenamente sustentados en la descripcién de
conformidad con los articulos 14 y 30 de la D. 486.

Por consiguiente, atentamente solicito al sefior Examinador acepte las
modificaciones propuestas y proceda con el respectivo estudio de
patentabilidad.
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NOVEDAD

El Despacho considera que D1 y D2 afectan !a novedad de la presente solicitud
de patente, toda vez que las caracteristicas esenciales de la invencion habian

sido previamente divulgadas en dichos documentos.
Establece el articulo 16:

“Art, 16. Una invencién se consideraréd nueva cuando no estd

comprendida en el estado de la técnica [...]".

En este sentido, e! Instructivo para el Examen de Solicitudes de Patentes de
Invencién y Modelos de Utilidad de la Superintendencia de Industria y
Comercio? (el Instructivo), establece:

“El examinador debe evaluar si la invencién es nueva o no, de la siguiente

manera:

- Definir cudles son las caracteristicas técnicas esenciales de la primera
reivindicacion independiente

- Comparar, elemento por elemento, las caracteristicas técnicas
esenciales con las caracteristicas de la materia divulgada en cada
documento del estado del arte

- Verificar, segun la comparacién anterior, si la invencion
reivindicada es idéntica a lo revelado en el estado de la técnica,
en cuyo caso se considera que no tiene novedad

- Examinar de Jla misma manera las otras reivindicaciones
inc{ependientes, y

- Revisar si las reivindicaciones dependientes mencionan elementos

nuévos. #2 (Negrita fuera del texto)

De lo anterior se desprende que si al comparar, elemento por elemento, las
caracteristicas técnicas esenciales de la invencién de mi representada con

aquellas caracteristicas de la materia divulgada en ef documento D1 y D2 por

! Superintendencia de Industria y Comercio “Examen de Solicitudes de Patentes de
Invencion y Modelos de Utilidad”, Bogota D.C., Febrero 8, 2012,

2 ibidem, Pag. 62.
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separado, se encuentra que la invencién objeto de proteccién NO es idéntica
a lo revelado en dichas anterioridades, se considerara que la misma cumple

con el requisito de novedad.

Asi bien, los documentos del estado del arte D1 y D2 son de caracter general y
no anticipan el proceso especifico que se reivindica en la nueva reivindicacion

1, conforme lo siguiente:

D1 no describe |a caracteristica técnica esencial de la presente invencion, esta
es, que el cataliiador de transesterificacion se usa en una cantidad del 1 al
10% en peso. Por el contrario, D1 describe en la pagina 110, parrafo 3
("Metilato de sodio [..] Se presenta entonces comercialmente como una
solucién al 30% en metanol [...]”), que el metanolato de sodio se usa en una
concentracion dél 30% en peso, exactamente el rango de concentracion que se

evita en la presente invencion.

Asimismo, la pagina 119 de D1 (lineas 16-18: “La cantidad de catalizador a
utilizar depende de la acidez del aceite, pero suele variar entre un 0,5 y 1%")
menciona la cantidad de catalizador con respecto al aceite que se va a
esterificar, y no con respecto al solvente en el sistema catalizador, como en la
nueva reivindicacién 1. Por tanto, dichas cantidades no son comparabies de
forma directa y D1 no anticipa dicha caracteristica técnica esencial de la

nueva reivindicacién 1.

Igualmente, con respecto a las citas del documento del estado del arte D2
referidas por el Sr. Examinador, respetuosamente deseo sefialar que en la
pagina 255 de D2 (parrafo 4.2: “As a catalyst in the process of alkaline
methanolysis, mostly sodium hydroxide or potassium hydroxide have been
used, both in concentration from 0.4 to 2% w/w of oil. Refined and crude oils
with 1% either sodium hydroxide or potassium hydroxide catalyst resulted
successful conversion. Methanolysis of soybean oil with the catalyst 1%
potassium hydroxide has given the best yields and viscosities of the esters”)
solo se menciona la concentracién del catalizador con respecto al aceite que se
va a transesterificar, y no con respecto al solvente en el cual se lleva a cabo la
reaccién, conforme la nueva reivindicacion 1. Por tanto, dichas cantidades no
son comparables de forma directa y D2 no anticipa dicha caracteristica técnica

esencial de la nueva reivindicacion 1.
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Asi pues, la nueva reivindicacion 1 incluye la caracteristica distintiva “el
contenido del catalizador de transesterificacion es del 1 al 10% en peso” (no

con respecto al aceite con el que se hace reaccionar).

En consecuencia, segun los lineamientos del articulo 16 y del Instructivo, la
nueva reivindicacion independiente 1, y su dependiente 2, cumplen con el
requisito de novedad para que le sea conferido el privilegio de patente de
invencién, toda vez que realizada la comparacién elemento por elemento de las
caracteristicas técnicas esenciales del procedimiento reivindicado, se puede
concluir que el contenido del catalizador de transesterificacion no habia sido
previamente divulgado y por ende la invencién de mi representada no es
idéntica a lo revelado en D1 y D2 por separado.

NIVEL INVENTIVO

El Despacho considera que la persona del oficio normalmente versada en la
materia, lograria sin ningun esfuerzo obtener la materia objeto de proteccion,
basado en las ensefanzas de D1 y D2,

Establece el articulo 18:

“Art. 18

Se considerard que una invencién tiene nivel inventivo, si para una
persona del oficio normalmente versada en la materia técnica
correspondiente, esa invencién no hubiese resultado obvia ni se hubiese

derivado de manera evidente del estado de la técnica”.

En este sentido es importante poner de presente que el examen de nivel
inventivo estd dirigido a determinar si la invencion reivindicada habia sido
sugerida o ensefiada en el estado del arte, de acuerdo con el conocimiento de
un técnico medio en la materia. Para los anteriores efectos, el método
problema-solucién le indica al! Examinador gue al realizar el examen de nivel
inventivo debe:

- Identificar el estado de la técnica cercano a la invencidn reivindicada
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El estado de la técnica cercano es un documento que se encuentra
en el mismo campo técnico que la invencion o trata de solucionar
el mismo problema o uno semejante. Suele ser el que tiene mas
caracteristicas en comun con la invencién o presenta leves
modificaciones de estructura e indica la misma funcién, propdsito.
En caso de que haya varios documentos relacionados, el estado de
la técnica cercano es el documento que menciona una funcion,
propdsito, problema a resolver ¢ actividad semejante al de la
invencion.

-Determinar la diferencia entre la invencion y estado de la técnica

cercano.

- Déﬁnir el efecto técnico causado y atribuible al elemento diferencial.

- Deducir el problema técnico objetivo.

- Evaluar si la invencidn reivindicada, partiendo del estado de la técnica

cercano y del problema técnico objetivo, habria sido obvia para la

persona medianamente versada en la materia.” >

En este mismo sentido el Instructivo establece:

“En las siguientes situaciones se considera que hay indicios de nivel
inventivo:
[..]
- Efecto técnico sorprendente.
- - Superacién de dificultades no resueltas por las técnicas rutinarias.
- Necesidad de méas de dos documentos para examinar nivel inventivo.

[.]7%

Al respecto, los siguientes argumentos ponen en evidencia que la diferencia
técnica de la' nueva reivindicacion 1 (el rango especifico de concentracién del 1
al 10% en peso del catalizador de transesterificacion) le otorgan nivel inventivo
a la invencién de mi mandante. Veamos:

? Superintendencia de Industria y Comercio “"Examen de Solicitudes de Patentes
de Invencion y Modelos de Utilidad”, Bogotad D.C., Febrero 8, 2012, Pag. 72 - 73.

4 tbidem, Pag. 74.
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1. No existen indicios en D1 y D2 que sugieran la aplicacién de un catalizador
bicomponente con un contenido de catalizador de transesteri_ficacién en el
rango anteriormente mencionado. En efecto, la Unica divulgacion que se
refiere a este aspecto es la pagina 110 de D1 (parrafo “Metilato de sodio
[...] Se presenta entonces comercialmente como una solucion al 30% en

metanol [...]”). En otras palabras, D1 sugiere el uso de una cantidad de

catalizador de transesterificacion mucho mayor que la descrita en la actual

reivindicacién 1, que es precisamente lo que se evita en la presente

invencion. Por tanto, D1 no solo no anticipa el rango de concentracién del
catalizador de transesterificacién, sino que sus ensefianzas apuntan al uso

de una concentracion mucho mas elevada.

Esta razdn seria suficiente para demostrar que la materia reivindicada en la
nueva reivindicacion 1 no es obvia y por consiguiente inventiva con
respecto a los documentos del arte previo D1 y D2.

2. Adicionalmente, tal como lo he sefialado anteriormente, la concentracion
de catalizador de transesterificacién descrita en la nueva reivindicacién 1
no es arbitraria, sino que proporciona ventajas considerables con respecto
a la realizacién del procedimiento y su simplificacion. Resulta de hecho
sorprendente que se pueda utilizar una concentracion baja de catalizador
de transesterificacion (a pesar de las ensefianzas de D1) y se llegue a

buenos resultados en el proceso de transesterificacion.

Las ventajas técnicas derivadas del uso de una concentracién de
catalizador de transesterificacion del 1 al 10% en peso son mencionadas en
la pagina 2 de la memoria descriptiva original: simplificacién del control de
la reaccidn, mejora de la estabilidad de las soluciones durante el
almacenamiento, mejor manejo de la solucion en el proceso de produccién,
Estas ventajas resultan sorprendentes para la persona del oficio
normalmente versada en la materia técnica, lo cual demuestra que la

materia reivindicada en la nueva reivindicacion 1 es inventiva.

En consecuencia, seglin los lineamientos del articulo 18 y del Instructivo, la
nueva reivindicacién independiente 1, y su dependiente 2, cumplen con el
requisito de nivel inventivo para que le sea conferido el privilegio de patente de
invencion, toda vez que la persona versada en el arte no estaria motivada a
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partir de las ensefianzas de D1 y D2 a suministrar un catalizador
bicomponente con un contenido de catalizador de transesterificacién en un
rango del 1 al 10% en peso, lo cual proporciona un efecto inesperado y
sorprendentemente ventajoso. N

ANEXOS

i.Nueva memoria descriptiva y pliego reivindicatorio compuesto por dos
(2) reivindicaciones.

ii.Ejemplos complementarios.

De acuerdo con todo lo expuesto, solicito en forma muy comedida y respetuosa
al Sr. Jefe de la Divisién de Nuevas Creaciones se sirva tener en cuenta las
manifestaciones y documentos aportados junto con el presente memorial y, de
conformidad con ello, se sirva continuar con el trémite de la solicitud de

patente de la referencia.

Del sefior Jefe de la Direccion de Nuevas Creaciones,

RICIO PATINO BONNET
C.C. 11.342.699 de Zipaquira
T.P. 73583 del C.S. de la J.

:ﬂ (Pu,wo
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Anexo ii. Ejemplgs complementarios
Ejemplo 2.1: Transesterificacion en una etapa con metanol/etanol catalizada por
soluciéon metandlica de metanolato de sodio al 30% (ejemplo comparativo)

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se disponen en un recipiente de camisa doble con una mezcla de 28 g de
metanol y 28 g de etanol a 60 T y luego se mezclan bajo agitacion con 6,0 g de
metanolato de sodio al 30% en metanol (2,0% en peso). La mezcla de reaccion se agita
luego durante 4 h a temperatura constante (60 ). Luego se deja la mezcla de reaccion
en un embudo de separacion y se separa la fase superior de biodiesel de la fase inferior
de glicerina. La fase cruda superior de biodiesel se lava una vez con 100 g de acido
clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100.g de agua destilada a 60 T por
vez y finalmente, se seca durante una hora a 20 mbar y 90 T. Se obtienen 236 g de un

biodiesel con los siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01%

Monoglicéridos: 1,3%

Diglicéridos: 0,53 %
Triglicéridos: 0,15 %
FAME/FAEE: 96,9 %

Ejemplo 2.2: Transesterificacion en una etapa con metanol catalizada por
solucién ‘metanodlica de metanolato de sodio al 30% y solucién etandlica de
etanolato de potasio al 24% (ejemplo comparativo)

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se disponen en un recipiente de camisa doble con 56 g de metanol a 60 Ty

luego se mezclan bajo agitacion con 3,0 g de metanolato de sodio al 30% en metanol '

(2,0% en peso) y 5,8 g de etanolato de potasio al 24% en etanol (1,9% en peso). La
mezcla de reaccion se agita luego durante 4 h a temperatura constante (60 T). Luego
se deja la mezcla de reaccion en un embudo de separacion y se separa la fase superior
de biodiesel de la fase inferior de glicerina. La fase cruda superior de biodiesel se lava
una vez con 100 g de &cido clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de
agua destilada a 60 T por vez y finaimente, se sec a durante una hora a 20 mbar y 90
T. Se obtienen 292 g de un biodiesel con los sigui entes parametros:

Glicerina libre: <0,01%
Monoglicéridos: 0,64 %
Diglicéridos: 0,16 %
Triglicéridos: <0,1 %
FAME/FAEE: 982 %
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Ejemplo 2.3: Trahsesterificacién en una etapa con metanol/etanol catalizada por
soluciéon metandlica de metanolato de sodio al 30% y solucién etandlica de
etanolato de potasio al 24% (ejemplo comparativo)

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se disponen en un recipiente de camisa doble con una mezcla de 28 g de
metanol y 28 g de etanol a 60 T y luego se mezclan bajo agitacién con 3,0 g de
metanolato de sodio al 30% en metanol (2,0% en peso) y 5,8 g de etanolato de potasio
al 24% en etanol (1,9% en peso). La mezcla de reaccion se agita luego durante 4 h a
temperatura constante (60 T). Luego se deja la mez cla de reacciéon en un embudo de
separacion y se separa la fase superior de biodiesel de la fase inferior de glicerina. La
fase cruda superior de biodiesel se lava una vez con 100 g de acido clorhidrico diluido
acuoso y luego dos veces con 100 g de agua destilada a 60 T por vez y finalmente, se
seca durante una hora a 20 mbar y 90 C. Se obtienen 298 g de un biodiesel con los

siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01%

Monoglicéridos: 1,40 %

Diglicéridos: 0,57 %
Triglicéridos: <0,1%
FAME/FAEE: 86,2 %

Ejemplo 4.1: Transesterificacion en una etapa segun la invencién - solucién
metandlica-etanélica de metanolato de sodio

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se mezclan en un recipiénte de camisa doble con 62 g de una solucidn
metandlica-etanélica (50:50) al 2,9% de metanolato de sodio a 60 T y luego se agitan
durante 4 h a temperatura constante (60 C). Luego se deja la mezcla de reaccién en
un embudo de separacion y la fase superior de biodiesel se separa de la fase inferior de
glicerina. La fase superior de biodiesel crudo se lava una vez con 100 g de acido
clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de agua destilada a 60 °C por
vez y finalmente se seca durante una hora a 20 mbar y 90 °C. Se obtienen 297 g de un

biodiesel con los siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01%

Monoglicéridos: 1,20 %

Diglicéridos: 0,42 %
Triglicéridos <0,1%
FAME/FAEE: 89,2 %
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Ejemplo 4.2: Transesterificacion en una etapa segln la invencion - solucién
metandlica de metanolato de sodio-etanolato de potasio

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se mezclan en un recipiente de camisa doble con 62 g de una solucién
metandlica al 3,7% de metanolato de sodio (1,45% en el total de la disolucion) y
etanolato de potasio (2,25% en el total de la disolucion) a 60 T y luego se agitan
durante 4 h a temperatura constante (60 C). Luego se deja la mezcla de reacciéon en
un embudo de separacién y la fase superior de biodiesel se separa de la fase inferior de
glicerina. La fase superior de biodiesel crudo se lava una vez con 100 g de acido
clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de agua destilada a 60 °C por
vez y finalmente se seca durante una hora a 20 mbar y 90 °C. Se obtienen 292 g de un
biodiesel con los siguientes parametros:

Glicerina libre; <0,01%
Monoglicéridos: 0,67 %
Diglicéridos: 0,25 %
Triglicéridos <01%
FAME/FAEE: 97,3 %

Ejemplo 4.3: Transesterificacion en una etapa segun la invencién — solucién
metandlica-etandlica de metanolato de sodio-etanolato de potasio

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05% de
agua) se mezclarj en un recipiente de camisa doble con 62 g de una solucién
metandlica-etandlica (50:50) al 3,7% de metanolato de sodio {(1,45% en el total de la
disolucion) y etanolato de potasio (2,25% en el total de la disolucion) a 60 T y luego se
agitan durante 4 h a temperatura constante (60 T). Luego se deja la mezcla de
reaccidén en un embudo de separacién y la fase superior de biodiesel se separa de la
fase inferior de glicerina. La fase superior de biodiesel crudo se lava una vez con 100 g
de acido clorhidricg diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de agua destiiada a 60
°C por vez y finalmente se seca durante una hora a 20 mbar y 90 °C. Se obtienen 238 g
de un biodiesel con los siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01 %
Monoglicéridos: 1,40 %
Diglicéridos: 0,86 %
Triglicéridos 0,17 %
FAME/FAEE: 86,8 %

{
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Ejemplos compliementarios 2.1 v 4.1

Los ejemplos 2.1 y 4.1 son una repeticién de la transesterificacion en una etapa
descrita en el ejemplo 2 (comparativo) y 4 (de acuerdo con la invencion)
respectivamente de la memoria descriptiva original, pero usando 56 g de una mezcla
1:1 de metanol y etanol en lugar de 56 g de metanol (y ningun alcohol adicional), como
en los ejemplos originales mencionados.

En particular, el ejemplo comparativo 2.1 corresponde al ejemplo comparativo 2
de la memoria original, pero utilizando una mezcla 1:1 de metanol y etanol y metanolato
de sodio al 30% en peso como catalizador.

Por su parte, el ejemplo comparativo 4.1 corresponde al ejemplo inventivo 4 de la
memoria original, pero utilizando una mezcla 1:1 de metanol y etanol y metanolato de

sodio al 2.9% en peso como catalizador.

Ejemplos complementarios 2.2 y 4.2

Los ejemplos 2.2 y 4.2 son una repeticidn de la transesterificaciéon en una etapa
descrita en ‘el ejemplo 2 (comparativo) y 4 (de acuerdo con la invencion)
respectivamente de la memoria descriptiva original, pero usando una mezcla de
metanolato de sodio y etanolato de potasio a sus respectivas concentraciones como
catalizadores de transesterificacion en lugar de utilizar solamente metanolato de sodio
como catalizador de transesterificacion, como en los ejemplos originales mencionados.

En particular, el ejemplo comparativo 2.2 corresponde al ejemplo comparativo 2
de la memoria original, pero utilizando metanolato de sodio al 30% en peso junto con
etanolato de potasio al 24% en peso como catalizador.

Por su parte, el ejemplo comparativo 4.2 corresponde al ejemplo inventivo 4 de la
memoria original, pero utilizando metanolato de sodio / etanolato de potasio al 3.7% en
peso como catalizador.

Ejemplos complementarios 2.3y 4.3

Los ejemplos 2.3 y 4.3 son una repeticion de la transesterificacién en una etapa
descrita en el ejemplo 2 (comparativo) y 4 (de acuerdo con la invencion)
respectivamente de la memoria descriptiva original, pero usando una mezcla de

metanolato de sodio y etanolato de potasio a sus respectivas concentraciones como
4
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catalizadores de transesterificacion en jugar de utilizar solamente metanolato de sodio
como catalizador de transesterificacién, como en los ejemplos originales mencionados,
y usando 56 g de una mezcla 1:1 de metanol y etanol en lugar de 56 g de metanol (y
ningun alcohol adicional), como en los ejemplos originales mencionados.

En particular, el ejemplo comparativo 2.3 corresponde al ejemplo comparativo 2
de la memoria original, pero utilizando metanolato de sodio al 30% en peso junto con
etanolato de potasio al 24% en peso como catalizador y una mezcla 1:1 de metanol y
etanol.

Por su parte, el ejemplo comparativo 4.3 corresponde al ejemplo inventivo 4 de la
memoria original, pero utilizando metanolato de sodio / etanolato de potasio al 3.7% en

peso como catalizador y una mezcla 1:1 de metanol y etanol.
Resultados
En los ejemplos complementarios 2.1, 2.2, 2.3, 4.1, 4.2 y 4.3 también se da el

dato de la cantidad de ésteres de metilo de acidos grasos (FAME) y ésteres de etilo de
acidos grasos (FAEE) obtenidos tras la reaccion de transesterificacién:

Ejemplo FAME/FAEE
2.1 96.9 %
22 98.2 %
23 | 86.2 %
41 89.2 %
42 97.3%
43 86.8 %




15

20

25

30

35

SISTEMA CATALIZADOR PARA LA PREPARACION DE BIODIESEL

La presente invenciéon se refiere al uso de un sistema catalizador que
comprende uh catalizador de transesterificacién, seleccionado del grupo de los
alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos en uno o varios solventes
organicos, en donde el contenido del catalizador de transesterificacion es del 1
al 10% en peso, respecto del sistema catalizador, para la catalisis de
reacciones de transesterificacion.

Los ésteres de alquilo de acidos grasos de alcoholes monovalentes
tienen una importante aplicacion desde hace algin tiempo como biodiesel, un
reemplazo dé diesel fésil a base de materias primas renovables.

La preparaciéon de biodiesel se realiza, por lo general, por medio de
transesterificacién catalizada con base (The Biodiesel Handbook, G. Knote, J.
van Gerpen, J. Krahl, Ed. AOCS Press (2005); Biodiesel — The comprehensive
handbook, M. Mittelbach, C. Remschmidt (2004); Bioresource Technology 2004,
92, 297, Applied Energy 2010, 87, 1083; Chimica Oggi/Chemistry today 2008,
26).

Los catalizadores usados con mayor frecuencia son metanolato de sodio
(NaOMe), hidréxido de sodio (NaOH), metanolato de potasio (KOMe) e
hidréxido de potasio (KOH). Estos catalizadores se emplean usualmente como
catalizadores homogéneos, disueltos en alcohol como, por ejemplo, metanol.
Las soluciones de alcanolato presenta contenidos de alcanolato de al menos el
20% en peso, por lo general, alrededor del 30% en peso. Esta concentracion de
alcanolato .es claramente muy aita para la produccién de biodiesel. La
dosificacién de estas soluciones se debé realizar, por ello, de modo muy
preciso, lo cual es técnicamente dificil de llevar a cabo. En este caso, las
fluctuaciones causadas por el proceso se pueden compensar solo dificilmente,
ya que fluctuaciones relativamente menores se sobrecompensan, por lo
general, por adicién de la solucién de alcanolato porque no se puede afadir de
modo suficientemente preciso.

Al usar NaOH como catalizador, la preparacién de una solucién de
catalizador se realiza a menudo a partir del sélido y un solvente, lo cual implica
un gasto adicional y es mas dificil de hacer reaccionar.

Por' ello, era objeto de la presente invencion proporcionar un
procedimiento simplificado para la transesterificacion de glicéridos con

alcoholes monovalentes.
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El presente objeto se soluciona en el marco de la presente invencién por
el hecho de que el sistema catalizador contiene la cantidad completa del
alcanolato y del alcohol monovalente que se hace reaccionar quimicamente. De
esta forma, se simpliﬁca claramente el control de la reaccion, lo cual mejora el
proceso en general. Ademas, se reduce el gasto para el fabricante de biodiesel,
porque previamente no ha de realizarse una posible adaptacién del sistema
catalizador de antemano. El sistema catalizador de la presente invencién se
puede emplear sin ulterior modificacion directamente en la reaccion de
transesterificacion.

Al usar el sistema catalizador segun la invencion, el fabricante de
biodiesel debe emplear ain dos liquidos para la producciéon de biodiesel, a
saber, el aceite por usar y el sistema catalizador, mientras que en los
procedimientos existentes, se han de usar al menos tres liquidos (aceite, MeOH
y solucién de alcanolato muy concentrada). Esto lleva a una simplificacion
operativa, aparecen menos fuentes de error y se requieren menos tanques de
almacenamiento, lo cual lleva a una reduccién de los costos de produccion e
inversién.

Ademas, se deben almacenar soluciones de alcanolato de mayor
concentracion, por ejemplo, de metilato de sodio, a mas de 10 T, ya que, caso
contrario, el metiiato de sodio se cristaliza y, de esta manera, ya no se puede
dosificar la cantidad de catalizador correcta en la reaccion de biodiesel. Esto
lleva a fluctuaciones de produccién, es decir, la reaccién se lentifica debido a
concentraciones de catalizador demasiado bajas. Este no es el caso en los
sistemas catalizejdores de la invencion.

Conforme a ello, un primer objeto de la presente invencion es el uso de
un sistema catalizador que comprende un catalizador de transesterificacién,
seleccionado del grupo de los alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos
€n uno o varios: solventes organicos, en donde el contenido del catalizador de
transesterificacion es del 1 al 10% en peso, respecto del sistema catalizador,
para la catalisis de reacciones de transesterificacion.

E! sistema catalizador empleado segun la invencién presenta dos
componentes, el catalizador de transesterificacion y uno o varios solventes
organicos.

El catalizador de transesterificacion es responsable de Ia
transesterificacién propiamente dicha y estd seleccionado del grupo de los
alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos. Los catalizadores de
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transesterificacion preferidos son metanolato de sodio, metanclato de potasio,
etanolato de sodio, etanolato de potasio y/o mezclas de ellos. Se prefieren muy
especialmente metanolato de sodio 0 metanolato de potasio como catalizadores
de transesterificacion.

Con preferencia, en el caso de los uno o varios solventen se trata de
alcoholes, con preferencia metano! y/o etanol. Con preferencia muy especial, el
alcohol empleado equivale al alcanolato usado. Asi se usa en especial
metanolato de sodio en metanol o metanolato de potasio en metanol como
sistema catalizador. Basicamente, también se puede pensar en el uso de otros
solventes, pero los alcoholes dieron resultados particularmente ventajosos.

El' contenido de catalizador de transesterificacién es del 1 al 10% en
peso, con preferencia del 2 — 6% en peso, respecto del sistema catalizador. En
particular, el rango especialmente seleccionado para el contenido de catalizador
de transesterificacion asegura los efectos ventajosos de la presente invencion.
De esta manera, se evitan las desventajas de sistemas catalizadores
conocidos, en especial se simplifica claramente la realizaciéon del proceso.

Los sistemas catalizadores mencionados son apropiados para usar en
las reacciones de transesterificacion, en donde basicamente no hay
restricciones respecto del tipo de reacciéon de transesterificacion. Por reaccién
de transesterificacién en el sentido de la presente invencion se entiende una
reaccién en la que se hacen reaccionar un éster de educto y un alcohol en
presencia del sistema catalizador entre si, de modo que el alcohol reacciona
con el acido del éster de educto para dar un nuevo producto éster
correspondiente. El éster usado se separa y el acido asi liberado se esterifica
con el alcohol afadido.

Con preferencia, el sistema catalizador se usa para la preparacion de
ésteres de alquilo de acidos grasos por transesterificacién de mono—, di— o
triglicéridos. En este caso, se convierten mono—, di- o triglicéridos en los
correspondientes ésteres de alquilo de acidos grasos y, al mismo tiempo, se
obtiene glicerina libre.

Conforme a ello, otro objeto de la presente invenciébn es un
procedimiento para la preparacién de ésteres de alquilo de acidos grasos, que
comprende la transesterificacion de al menos un mono—, di— o triglicérido en
presencia de al menos un alcohol monovalente, en donde se usa un sistema
catalizador que comprende un catalizador de transesterificacion, seleccionado
del grupo de los alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos en uno o
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transesterificacion es del 1 al 10% en peso, respecto del sistema catalizador,
para catalisis.

Los sistemas catalizadores usados ya se han mencionado.

Las sustancias de partida para el procedimiento segun la invenciéon son
mono-, di-y triglicéridos de la férmula general (1)

HzC_O_X
HC——O—Y

v H,C——0O——COR? ()
en donde X = COR' o H, Y =COR?0 Hy R, R%y R®, que pueden ser iguales o
diferentes, son grupos hidrocarbonados alifaticos con 3 a 23 atomos de C, en
donde estos grupos pueden estar eventualmente sustituidos con un grupo OH o
cualquier mezcla de tales glicéridos.

Asi, en los glicéridos segun la formula (1), uno o dos ésteres de acidos
grasos pueden estar reemplazados por hidrégeno. Los esteres de acidos
grasos R'CO-, R?CO- y R*CO- se derivan de acidos grasos con 3 a 23 atomos
de carbono en la cadena de alquilo. R'y R2 0 R', R?y R® pueden ser iguales o
diferentes en la formula antes mencionada cuando se trata de di- o triglicéridos.
Los radicales R', R? y R® pertenecen a los siguientes grupos:

a) radicales de alquilo, que pueden estar ramificados, pero preferentemente son
de caden.‘a lineal y tienen 3 a 23, con preferencia 7 a 23 atomos de C.

b) radicaies hidrocarbonados alifaticos olefinicamente insaturado, que pueden
ser ramificados, pero con preferencia son de cadena lineal, y contienen 3 a 23,
con preferencia 11 a 21 y en especial 15 a 21 atomos de C y 1 a 6, con
preferencia 1 a 3 enlaces dobles, que pueden estar conjugados o aislados;

¢) radicales sustituidos con monohidroxi del tipo a) y b), con preferencia
radicales de olefinas insaturadas que poseen 1 a 3 enlaces dobles, en especial
el radical del acido ricindlicos.

Los radicales de acilo R'CO-, R?*CO- y R3CO- de tales glicéridos que
son apropiados como materiales de partida para el procedimiento de la
presente invencién, se derivan de los siguientes grupos de acidos carboxilicos
alifaticos (&cidos grasos):

a) acidos alcanoicos o sus derivados ramificados con alquilo, en especial
ramificados con metilo, que poseen 3 a 24 atomos de carbono tales como, por
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ejemplo, acido butirico, acido valérico, acido caproico, acido heptanoico, acido
caprilico, acido pelargonico, acido caprico, acido undecanoico, acido laurico,
acido tridecanoico, acido miristico, acido pentadecanoico, acido palmitico, acido
margarico, acido estearico, acido nonadecanoico, acido araquidico, acido
behénico, acido lignocérico, acido 2-metilbutanoico, acido isobutirico, acido
isovalérico, acido pivalico, acido isocaproico, acido 2—etilcaproico, los acidos
metilcépricos isoméricas posicionales, acidos metal-lauricos y &cidos
metilestearicos, acido 12-hexilestearico, éacido isoestearico o acido 3,3—
dimetilestearico. '

b) acidos alquenoicos, acidos alcadienoicos, acidos alcatrienoicos, acidos

alcatetraenoicos, acidos alcapentanoicos y acidos alcahexanoicos, y sus'.

derivados ramificados con alquilo, especificamente ramificados con metilo, que
tienen 3 a 24 atomos de carbono tales como, por ejemplo, acido crotonico,
acido isocroténico, acido caproleico, acido 3—lauroleico, acido miristoleico, acido
palmitoleico, acido oleico, acido elaidico, acido erucico, acido bfasidico, acido
2,4—decadienoico, acido lincleico, acido 11,14—eicosadienoico, 4&cido
eleoestearico, acido linolénico, acido pseudoeleoestearico, acido araquidénico,
acido 4,8,12,15,18,21-tetracosahexanoico o acido trans—-2-metil-2-butenoico.
¢1) acidos' monohidroxialcanoicos que tienen 3 a 24 atomos de carbono, con
preferencia 12 a 24 atomos de carbono, con preferencia no ramificados tales
como, por ejemplo, acido hidroxibutirico, acido hidroxivalérico, acido
hidroxicaproico, acido 2-hidroxidodecanoico, acido 2-hidroxitetradecanoico,
acido 15-hidroxipentadecanoico, acido 16-hidroxihexadecanoico, acido
hidroxioctadecanoico.

c2) Ademas, acidos monohidroxialquenoicos con 3 a 24, con preferencia con 12
a 22 y en especial con 16 a 22 atomos de C (con preferencia, no ramificados) y
con 1 a 6, con preferencia con 1 a 3 y en especial con un enlace doble etilénico
como, por ejemplo, acido ricinoleico o acido ricinelaidico.

) Las sustancias de partida preferidas para el procedimiento segin la
invencién sbn, sobre todo, las grasas naturales, que representan mezclas de
predominantemente triglicéridos y pequefas fracciones de diglicéridos y/o
monoglicéridos, en donde también estos glicéridos representan en su mayoria,
a su vez, mezclas y contienen distintos radicales de acidos grasos en el rango
antes mencionado, en especial aquellos con 8 y mas atomos de C. A modo de
ejemplo, se han de mencionar grasas vegetales tales como aceite de oliva,
grasa de coco, grasa de almendra de palma, aceite de bambu, aceite de palma,

)
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aceite de mani, aceite de colza, aceite de ricino, aceite de sésamo, aceite de
algoddn, aceite de jatrofa, aceite de girasol, aceite de soja, aceite de canamo,
aceite de amapola, aceite de palta, aceite de semillas de algodén, aceite de
germen de trigo, aceite de germen de maiz, aceite de semilla de calabaza,
aceite de semilla de uva, manteca de cacao o también sebos vegetales,
ademas grasas animales tales como sebo vacuno, grasa de cerdo, grasa ésea,
sebo de cordero, sebo japonés, sebo de ballena y otros aceites de pescado, asi
como aceite de higado de bacalao. Asimismo se pueden usar también tri-, di- y
monoglicéridos uniformes, a menos que se hayan aislado de grasas naturales o
se hayan obtenido por via de sintesis. Aqui se han de mencionar, por ejemplo:

tributirina, tricapronina, tricaprilina, tricaprinina, trilaurina, trimiristina, tripaimitina,

. friestearina, trioleina, trielaidina, trilinoliina, trilinolenina, monopalmitina,

monoestearina, monooleina, monocaprinina, monolaurina, monomiristina ©
glicéridos mixtos tales como, por ejemplo, palmitodiestearina, distearooleina,
dipalmitooleina o mMiristopalmitoestearina.

Por alcoholes monovalentes en el sentido de la presente invencion se
entienden alcoholes con solo un grupo OH. Los ejemplos de alcoholes
monovalentes son metanol, etanol, n—propanol, iso—propanol y n-butanol, iso—
butanol, sec—butanol o ter-butanol, asi como alcoholes ramificados o de cadena

larga, eventualmente también alcoholes ramificados tales como, por ejemplo,

alcohol amilico, alcohol ter—-amilico, n—hexanol y/o 2—etilhexanol. Se usan con

‘preferencia metanol y etanol. Los alcoholes mencionados se pueden usar solos

0 en mezclas en el procedimiento segun la invencidn.
La concentracion del catalizador de transesterificacion es del 0,001 -
20% en peso, con preferencia del 0,01 - 5% en peso y con preferencia

especial, del 0,1 - 2% en peso, respecto de la cantidad empleada de mono-,

di— o triglicérido.

E! procedimiento segun la invencién se puede llevar a cabo de acuerdo
con todas formas conocidas por el especialista. Al realizar el procedimiento
segun la invencion, se agita preferentemente la mezcla de reaccion. La
mezcladura intensiva preferida de la mezcla de reaccion también se puede
iograr por medio de otros métodos comunes para el experto.

El tiempo de reaccién puede ser de hasta cuatro horas, con preferencia
se elige un rango de 1 a 120 minutos. En este caso, se alcanzan grados de
conversion de al menos el 98 %, con preferencia al menos el 99%. El grado de

conversion de la reaccion se refiere a la fraccion de glicéridos aun existente al
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final o al interrumpir la reaccion (= suma de tri—, di— y monoglicéridos) respecto
del contenido inicial de estos componentes en el aceite o grasa empleados. El
gradd de conversion se puede determinar de manera simple por cromatografia
gaseosa y se calcula a partir de los contenidos de ésteres alquilicos dividido por
el total de los contenidos de ésteres alquiilicos mas glicéridos.

Los ésteres de alquilo de A&cidos grasos asequibles segin el
procedimiento de la invencién se pueden usar como biodiesel. De acuerdo con
la especificacion DIN EN 14214, el biodiese! puede contener como maximo el
0,2% de triglicéridos segun el procedimiento de ensayo PR EN 14105. En el
caso de los procedimientos de transesterificacién convencionales que emplean
cantidades equimolares de NaOH, se logran grados de conversion en el orden
de la m‘agnitud > 99,8% recién después de un tiempo prolongado.

El procedimiento segln la invencién se puede lievar a cabo en lotes o de
forma continua (por ejemplo, en un reactor tubular, caldera de agitacion,
cascada de calderas de agitacién, u otros procedimientos conocidos por el
especialista).

El procedimiento se puede realizar tanto en una etapa como también en
varias etapas, con preferencia se realiza un procedimiento en dos etapas.

Con preferencia, en el procedimiento seguin la invencién, se ajusta una
relacién molar (alcohol monovalente: mono—, di-, triglicérido) en el rango de 3:1
a 20:1. Se prefiere muy particularmente en este caso unarelacion de 4 :1a 8 :
1.

La transesterificacién se lleva a cabo en un rango de temperaturas de 0 —
200 T, con preferencia a 10 — 100 T y con prefere ncia especial 220 - 80 T.

En este caso, la transesterificacién se lleva a cabo en un rango de
presiones de 0,1 — 100 bar, con preferencia a 0,5 — 50 bar y con preferencia
muy espegcial, a 1 — 5 bar.

El sistema catalizador se mezcla con el mono—, di- o triglicérido y
eventualmente con alcohol monovalente adicional, en donde el alcohol
monovalente se consume y la glicerina se libera. Es esencial que todo el
sistema catalizador, es decir, el catalizador de transesterificaciéon y el alcohol
por usar preferentemente esté presente como mezcla al inicio de la reaccién de
transesterificacion. '

La mezcla de reaccion se puede elaborar de distinta manera. Después
dé haber realizado la transesterificacién hasta el grado de conversién deseado,

con preferencia hasta el 98% o mas, se forman, por lo general, una fase de

1%



20

25

30

35

éster de alquilo de acidos grasos y una fase de glicerina que pueden ser
separadas con facilidad por el experto por medio de etapas de procedimiento
conocidas como, por ejemplo, decantacion. Mediante el sistema catalizador
segun la invencion, se acelera la separacidén de las fases, lo cual facilita
esencialmente la elaboracién.

Otro objeto de la invencion es el uso de los ésteres de alquilo de acidos
grasos asequibles segln el procedimiento como constituyente de biodiesel (por
ejemplo, segun la especificaciéon DIN EN 14214).

También sin otras ejecuciones, se parte de la base de que un experto
puede aprovechar la descripcién anterior en el sentido mas amplio. Las formas
de realizacién y los ejemplos preferidos han de concebirse por ello Gnicamente
como revelacion descriptiva pero de ningiin modo como revelacion limitativa.

A continuacion, se explica la presente invencién con mayor detalle por
medio de ejemplos. Se pueden obtener formas de realizacion alternativas de la
presente invencidn de manera analoga.

Ejemplos:
Ejemplo 1. transesterificacién en dos etapas con solucién metandlica de
metanolato de sodio al 30% (ejemplo comparativo)

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05%
de agua) se disponen en la primera etapa en un recipiente de camisa doble con
30 g de metanol a 60 T y luego se mezclan bajo agitacion con 4,2 g de
metanolato de sodio al 30% en metanol (1,4% en peso). La mezcla de reaccién
se agita luego durante 2 h a temperatura constante (60 T). Luego se deja la
mezcla de reaccion en un embudo de separacién y se separa la fase superior
de biodiesel de la fase inferior de glicerina. La fase de biodiesel se vuelve a
pasar al recipiente de camisa doble, se mezcla con 10 g de MeOH vy luego se
mezcla con 1,8 g de solucién metandlica de metanolato de sodio al 30% (0,6%
de solucién metandlica de metanolato de sodio al 30%; solucién metandlica de
metaholato de sodio al 30%:ta = 2,0%). A continuacién, se agita la mezcla de
reaccién durante 2 h a 60 T, a fin de separar lueg o nuevamente las fases entre
si en el embudo de separacion. La fase cruda superior de biodiesel se lava una
vez con 100 g de acido clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g
de agua destilada a 60 T por vez y finalmente, se seca durante una hora a 20
mbar.y 90 T. Se obtienen 297 g de un biodiesel segun especificacion de
acuerdo con EN 14214 con los siguientes parametros:

| Glicerina libre: < 0,01 %
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Monoglicéridos: 0,42 %

Diglicéridos: 0,13 %
Triglicéridos: <0,1%
FAME: 98,7 %

Ejemplo 2: transesterificacion en una etapa con solucién metanélica de
metanolato de sodio al 30% (ejemplo comparativo)

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05%
de agua) se disponen en un recipiente de camisa doble con 56 g de metanol a
60 T'y luego se mezclan bajo agitaciéon con 6,0 g m etanolato de sodio al 30%
en metanol (2,0% en peso). La mezcla de reaccion se agita luego durante 4 h a
temperatura constante (60 T). Luego se deja la mezcla de reaccién en un
embudo de separacién y se separa la fase superior de biodiesel de la fase
inferior de glicerina. La fase cruda superior de biodiesel se lava una vez con 100
g de &cido clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de agua
destilada a 60 T por vez y finalmente, se seca durante una hora a 20 mbar y
90 TC. Se obtienen 292 g de un biodiesel segun espe cificacién de acuerdo con
EN 14214 con los siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01%

Monoglicéridos: 0,65 %

Diglicéridos: 0,18 %
Triglicéridos: <0,1%
FAME: 97.4 %

Ejemplo 3: transesterificacion en dos etapas siguiente

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05%
de agua) se disponen en una primera etapa en un recipiente de camisa doble
con 34,2 g de una solucién metandlica de metanolato de sodio al 3,7% a 60 T.
La mezcla de reaccién se agita luego durante 2 h a temperatura constante (60
). Luego se deja la mezcla de reacciéon en un embu do de separacion y la fase
superior de biodiesel se separa de la fase inferior de glicerina. La fase de
biodiesel se pasa nuevamente al recipiente de camisa doble y se mezcla con
11,8 g de una solucion metandlica al 3,7% de metanolato de sodio a 60 T.
Luego se agita la mezcla de reaccion durante 2 h a 60 C, para luego separar
nuevamente las fases entre si en el embudo de separacion. La fase superior de
biodiesel crudo se lava una vez con 100 g de acido clorhidrico diluido acuoso y
luego dos veces con 100 g de agua destilada a 60 °C por vez y finalmente se
seca durante una hora a 20 mbar y 90 °C. Se obtienen 295 g de un biodiesel
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segun especificacion de acuerdo con EN 14214 con los siguientes parametros:
~ Glicerinalibre:  <0,01%

Monoglicéridos: 0,58 %

Diglicéridos: 0,17 %
Triglicéridos 0,1%
FAME: 98,1 %

Ejemplo 4: transesterificacién en una etapa seglin la invencién

300 g de un aceite de colza (indice de acidez = 0,1 mg de KOH/g; 0,05%
de agua) se mezclan en un recipiente de camisa doble con 62 g de una solucién
metandlica al 2,9% de metanolato de sodio a 60 Ty luego se agitan durante 4
h a temperatura constante (60 C). Luego se deja la mezcla de reacciéon en un
embudo de separacion y la fase superior de biodiesel se separa de la fase
inferior de'glicerina. La fase superior de biodiesel crudo se lava una vez con 100
g de &cido clorhidrico diluido acuoso y luego dos veces con 100 g de agua
destilada a 60 °C por vez y finalmente se seca durante una hora a 20 mbary 90
°C. Se obtienen 296 g de un biodiesel segun especificacion de acuerdo con EN
14214 con los siguientes parametros:

Glicerina libre: <0,01 %

Monoglicéridos: 0,52 %

Diglicéridos: 0,15 %
Triglicéridos <0,1%
FAME: 98,5 %

Los ejemplos previamente mencionados muestran que con el sistema
catalizador se puede simplificar la preparacion de biodiesel, porque se
prescinde de la adicidén necesaria de solvente en los procedimientos habituales,
sin que aparezcan restricciones respecto de la calidad del biodiesel. En especial
en la tranéesterificacién en dos etapas, se notan las ventajas del sistema
catalizador segun la invencidén, ya que en cada etapa posterior tampoco es
necesaria la mezcla de solvente adicional requerida de otro modo.

(5



15

20

REIVINDICACIONES

1. Procedimient¢ de preparaciéon de ésteres de alquilo de acidos grasos donde
los radicales acilo derivan de acidos grasos que tienen de 3 a 23 atomos de
carbono en la. cadena alquilica, caracterizado porque comprende Ila
transesterificaciéﬁ de un mono-, di- o triglicérido, o mezclas de los mismos, con
un alcohol monovalente seleccionado del grupo de metanol, etanol, n—propanol,
iso—propanol, n-butanol, iso-butanol, sec—butanol, alcoho! amilico, n—hexanol
y/o 2—eti|'hexanol, 0 mezclas de los mismos, en presencia de un catalizador
bicomponente que comprende:

a) un catalizador de transesterificacién seleccionado de metanolato de sodio,
metanolato de potasio, etanolato de sodio, etanolato de potasio 0 mezclas de
los mismos, y

b) un solvente organico seleccionado de metanol, etanol 0 mezclas de los
mismos;

en donde el contenido del catalizador de transesterificacion es del 1 al 10% en
peso, y donde la transesterificacion se lleva a cabo dentro de un rango de
temperaturas de 0 a 200 T y dentro de un rango de presion de 1 a 5 bar.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque la

concentracion del catalizador de transesterificacion es del 0,001 — 20% en peso,

respecto de la cantidad usada de mono—, di— o triglicéridos.
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RESUMEN

La presente invencion se refiere al uso de un sistema catalizador que
comprende un catalizador de transesterificacién, seleccionado del grupo de los
alcanolatos de metales alcalinos o alcalinotérreos en uno o varios solventes
organicos, en donde el contenido del catalizador de transesterificacion es del 1
al 10% en peso, respecto del sistema catalizador, para la catalisis de

reacciones de transesterificacion.

12



