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@ Resumen:

Procedimiento de obtencién de lanolina y lana exen-
tas de plaguicidas.

Se propone un método alternativo al uso de agua y
tensoactivos para la obtencién de lanolina pura a par-
tir de la lana de oveja, empleando para ello diéxido
carbono (COz) en condiciones por encima del punto
critico del CO5 en presencia de un cosolvente apro-
piado. El poder so?vatante del CO5 se modula va-
riando su densidad (funcién de la presién y tempera-
tura) y mediante la incorporacién de un cosolvente.
En las condiciones éptimas de extraccién, se obtiene
lanolina de alta pureza, sin daiiar la fibra de la lana
de oveja ni la composicién lipidica de la lanolina, en
un proceso de extraccion selectivo, rapido y no con-
taminante.
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DESCRIPCION

Procedimiento de obtencién de lanolina y lana
exentas de plaguicidas.
Sector de la Técnica

Sectores Agropecuario e Industrial (Textil),
producto de origen natural para uso farmacéu-
tico/cosmético.

Estado de la Técnica

En el proceso industrial para la transfor-
macién de la lana de oveja (Ovis aries) para la
confeccién de tejidos textiles, requiere la elimi-
nacion de gran parte de la lanolina que se encuen-
tra presente naturalmente en la lana, asi como de
otras impurezas, para la posterior elaboracién de
esta fibra natural como materia prima en la indus-
tria textil. La lanolina es una mezcla compleja de
compuestos, generalmente de peso molecular ele-
vado, cuya composicién lipidica esta constituida
por un 12 % de esteroles, 46 % de ésteres de co-
lesterol, 10 % de monoésteres, 21 % de diésteres y
11% de alcoholes grasos libres. Los métodos tra-
dicionales de extracciéon de la lanolina presente
en la lana de oveja, involucran varios procesos
de lavado con un alto consumo de agua a eleva-
das temperaturas, energia, tensoactivos, etc, en
donde la fibra se ve sometida a procesos de degra-
dacién termomecédnicos que en ultima instancia,
devaltian la calidad del producto final.

El empleo del diéxido de carbono en estado
supercritico (condiciones por encima al punto
critico: 31,1°C y 72,85 atm) o en condiciones
cercanas a éste, presenta grandes ventajas como
agente extractante si se compara con los métodos
tradicionales por su rapidez y selectividad. La
incorporacién de diferentes disolventes organicos
aumenta su capacidad de solvataciéon a una am-
plia gama de compuestos de diferentes propieda-
des fisicoquimicas. Los fluidos supercriticos (FS)
se utilizan en diferentes procesos industriales es-
pecialmente en el procesado de alimentos y en
la recuperacién de aceites esenciales de plantas.
En la industria textil se ha aplicado en la tintura
de fibras sintéticas (poliéster, acetato, poliamida,
polipropileno) y naturales (algodén, lana) utili-
zando colorantes dispersos disueltos en el diéxido
de carbono supercritico (DCS) (Saus , W ,Knittel,
D., Scholimeyer, E. (1993). Text. Res J., 63, 135-
142; Knitell, D., Saus, W., Schollmeyer, E. (1993)
J. Text. Inst. 84, 534552; Knitell, D., Schollme-
yer, E., Melliand (1995). Farben mit carboxyl-
gruppenhaltingen Farbstoffen im {iberkritischem
COy. Textil fiber 9, 676682; Gebert, B. et al.,
(1994). Dyeing natural fibers with disperse dyes
in supercritical carbon dioxide. Text. Res. 64,
371-374; Saus, W. (1995). Text. Technol. SFD-
Dry dyeing of polyester in CO2. 145-150; Clifford
y Bartle (1996) Supercritical fluid dyeing. Textile
Technol. Int., 113-117).

A nivel analitico el DCS se ha utilizado para
la extraccion de grasas y lubrificantes en fibras
textiles siendo una alternativa a la extracciéon con-
vencional con Soxhlet (Drews et al., 1994). Existe
una solicitud de patente espanola relacionada con
la extraccién de la lanolina de la lana (9800800)
y una publicacién (Alzaga, R., Pascual, E., Erra,
P., Bayona, J.M. Development of a novel supercri-
tical fluid extraction procedure for lanolin extrac-
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tion from raw wool. Anal. Chim. Acta (1998),
381, 39-48) mediante DCS pero no existe ningin
proceso de limpieza de la lana mediante fluidos
subcriticos.

El empleo de la extraccion con fluidos su-
percriticos (EFS) o en condiciones subcriticas
para la limpieza de la lana de oveja minimiza
el consumo de agua y elimina el uso de tensoac-
tivos, obviamente ventajoso desde un punto de
vista medioambiental. Ademds minimiza el im-
pacto contaminante de los efluentes industriales
ya que permite recuperar de una manera cuanti-
tativa de la lanolina presente en las fibras de lana
de oveja. Las condiciones de extracciéon usando
fluidos subcriticos permiten la obtencién de la la-
nolina sin danar la fibra de la lana de oveja, ob-
teniéndose en el mismo proceso extractivo, dos
productos de gran calidad. Sin embargo, para
conseguir una extraccién de la lanolina hasta los
niveles necesarios para llevar a cabo el proceso
textil se hace necesario incrementar considerable-
mente la presién del DCS. Ello incide negativa-
mente en su aplicacién a escala industrial.

Las patentes existentes en la actualidad cu-
bren diferentes procesos de purificacién de la la-
nolina, eliminando los hidrocarburos aromaticos
policiclicos EP 0632267 Al 950104) mediante la
cromatografia de permeacion en geles, o bien re-
duciendo el efecto alergénico utilizando una par-
ticién de lanolina entre dos disolventes de dife-
rente polaridad. El resto de patentes existentes
cubren diversos procesos de transformacion de las
lanolinas para la obtencién de los alcoholes de la-
nolina mediante saponificacién, los ésteres de po-
liglicerol a partir de los acidos existentes en la la-
nolina (EP 0299295 A2 890118) y hidrogenacién
catalitica (WO 8910952 Al 891116). Existe una
patente que describe el fraccionamiento de dcidos
grasos de la lanolina mediante un proceso combi-
nado de precipitacién y destilacién (EP 0732393
A1 960918).

Descripcion de la invenciéon

Se propone un método alternativo al uso de
agua y tensoactivos para la obtencion de lana lim-
pia a partir de la lana de oveja, empleando para
ello di6éxido de carbono (COz) en condiciones por
debajo del punto critico del COs en presencia de
un cosolvente apropiado. El poder solvatante del
COs se modula variando polaridad del cosolvente
adicionado al CO5. En las condiciones 6ptimas
de extraccién, se obtiene una lana exenta de la-
nolina, sin danar la fibra de la lana de oveja, en
un proceso de extraccién selectivo, rapido y no
contaminante.

Descripcion detallada de la invenciéon

La lana sin ningin tratamiento previo se in-
troduce mediante compactacién en el reactor de
extracciéon, de manera que se minimizen los es-
pacios vacios aumentando de esta manera la can-
tidad de material a extraer. El reactor de ex-
traccion se mantiene a una temperatura de tra-
bajo comprendida entre 40-80°C y se introduce
el agente extractante (COs de alta pureza cuyo
contenido en agua, oxigeno sea menor o igual a
10 ppm con un contenido de hidrocarburos menor
a 30 ppm) que previamente se le ha incorporado
un porcentaje de un cosolvente polar (metanol,
acetato de etilo, acetona y/o etanol) al menos del
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5% para aumentar el poder solvatante del fluido
en cuestién, a una presién de trabajo que oscila
entre 50 y 300 atm. La proporcién de cosolvente
anadido al COs, es funcién de la polaridad del
mismo y de la miscibilidad en CO5. Si se excede
el valor de la misma el sistema se comporta como
bifasico incidiendo en una disminucién del ren-
dimiento de extracciéon dando lugar a resultados
poco reproducibles.

La lanolina extraida se recupera mediante una
descompresién del CO5 reduciéndose el poder sol-
vatante del mismo. El CO; puede ser reutilizado
para una posterior extraccién (Fig. 1). El ex-
tracto (lanolina+cosolvente) es reconducido a una
columna de fraccionamiento a contracorriente de
CO2 que se encuentra presurizada (>100 atm)
con el objetivo de obtener un producto (lanolina)
libre del cosolvente orgénico (el cual es también
reciclado para una posterior extraccién) y una
fraccién de impurezas. El cosolvente se purifica
mediante un lecho poroso, permitiendo el reciclaje
del CO;. El Lecho poroso se puede regenerar me-
diante un proceso térmico que elimina las impu-
rezas retenidas en el mismo.

Descripcién detallada de los dibujos

Fig. 1. Esquema del procedimiento de obten-

cién de lanolina exenta de plaguicidas.

A Sistema de descompresién
B .o Sistema termostatizado
Coo Lanolina purificada

1 o Bomba,
D/ Lana

3 Cosolvente

4 Impurezas

S Adsorbente

6 i Extracto

Ejemplos de realizacion de la invencién
Ejemplo 1

Se parte de 10-30 Kg. de lana de oveja pre-
viamente pesada y se transfiere al reactor de ex-
traccién calefactado. El sistema se presuriza con
CO; a unas presiones y temperaturas comprendi-
das entre 50-400 atm. y 50-100 °C, respectiva-
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mente. El CO; debe mezclarse previamente con
un cosolvente polar (230% v/v) como el etanol,
acetonitrilo, éter dielilico, acetona, agua, etc...
Se efectiia una equilibracién del sistema COs-
cosolvente-lana a la temperatura y presion de ex-
traccion durante un periodo comprendido entre
los 5-15 min manteniendo el sistema en condicio-
nes estaticas (flujo de fluido = 0). A continuacién
se inicia la extraccién en el modo dindmico cir-
culando continuamente la mezcla CO5 cosolvente
a un flujo comprendido entre 110 Umin como
liquido durante un tiempo comprendido entre 15-
60 min. El flujo del agente extractante se re-
gula mediante una valvula calefactada a una tem-
peratura comprendida entre 40-80 °C. La mez-
cla lanolina-cosolvente se recupera en el primer
recipiente realizando la descompresion del COs9
a temperatura ambiente. La lanolina purificada
(>99 % pureza) se separa de sus impurezas y de
la acetona en la columna de fraccionamiento. La
lana obtenida se pasa por una banda vibrato-
ria para eliminar las particulas que se encuentran
presentes, y se procede a su procesamiento poste-
rior.
Ejemplo 2

Se parten de las condiciones descritas en el
ejemplo 1. Se realiza un prefraccionamiento
durante la extraccién, recogiendo una primera
fraccién de lanolina de baja pureza durante los
primeros 5-30 min y una segunda a méas de 30
min. Esta ultima fraccién se puede someter al
proceso de separacién en columna obteniendo una
lanolina ultrarefinada (>99.99 %) exenta de pla-
guicidas (< 1 ppm). La primera fraccién se pro-
cesa analogamente al ejemplo 1 dando lugar a una
lanolina de calidad técnica (>85%).
Ejemplo 3

Se parten de las condiciones descritas en el
ejemplo 1 pero se utiliza COy puro en lugar de la
mezcla con el cosolvente. Se incrementa la pro-
porcién de cosolvente en el CO5 con el tiempo
hasta llegar a proporciones comprendidas entre el
5 al 20 % en volumen. Se obtiene 2 fracciones de
lanolina-cosolvente de diferente grado de pureza
que se procesan de forma analoga a la descrita en
el ejemplo 2.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de obtencién de lanolina y
lana exentas de plaguicidas caracterizado por-
que: se parte de pura lana de oveja, sin ningun
tratamiento previo, y se introduce en un reactor
de extraccién, de manera que se minimicen los
espacios vacios; el reactor se mantiene a una tem-
peratura de trabajo comprendida entre 40-80°C,
introduciendo el agente extractante (CO2 de alta
pureza cuyo contenido en agua, oxigeno sea menor
o igual a 10 ppm con un contenido de hidrocar-
buros menor a 30 ppm), al que previamente se
le ha incorporado un porcentaje de un cosolvente
polar, al menos del 5 %; a una presién de trabajo
que oscila entre 200 y 400 atm; finalmente se re-
cupera la lanolina mediante una descompresién

del COs.
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2. Procedimiento segun reivindicacién 1 ca-
racterizado porque el cosolvente polar puede ser
metanol, acetato de etilo, acetona y/o etanol.

3. Procedimiento segiin reivindicaciones 1 y 2
caracterizado porque el COs puede ser utilizado
para una posterior extraccién.

4. Procedimiento segun reivindicaciones 1 y
2 caracterizado porque: el extracto (lanolina
+ cosolvente) es reconducido a una columna de
fraccionamiento a contracorriente de COs, que se
encuentra a una presién mayor de 100 atm. ob-
teniéndose lanolina libre de cosolvente organico
(el cual también es reciclado para una posterior
extraccién) y una fraccién de impurezas; el cosol-
vente se purifica mediante un lecho poroso, que
se puede regenerar mediante un proceso térmico
que elimine las impurezas retenidas en el mismo.
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