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PROCESSO DE HIDROGENAGAO

A presente invengdo refere-se a um processo para
reagir compostos especificos, que sdo definidos abaixo, com
hidrogénio na presenga de um catalisador estruturado com
base em fibras metdlicas sinterizadas (SMF) revestidas com
uma camada de 2ZnO com nanoparticulas de Pd, para reagdes
destes compostos especificos com hidrogénio na presenga do
catalisador e uma base orgdnica bem como para vitaminas
carotenoides, ingredientes de perfume e/ou alimentos ou
ingredientes de alimenta¢do preparados utilizando esta
reagao.

Hidrogenag¢des cataliticas seletivas de alquindis ou
alquendis sdo processos importantes na indGstria quimica
fina. Catalisadores a base Pd sdo conhecidos por gerarem a
mais alta seletividade e rendimento. A formag¢ao
preferencial de alcodis olefinicos é atribuida a adsorgao
mais forte de alcodis acetilénicos em comparagdo ao produto
de meia hidrogenag¢do. O desempenho catalitico do paladio é
conhecido como sendo fortemente influenciado por sua
dispersdo, natureza de suporte e o uso de promotores e
aditivos. O desenho de catalisador leva em consideragao

estes fatores e pode permitir

;foduéo alvo e reutilizag¢do de catalisador.

Em geral, &atomos de paladio (Pd) de baixo numero de
coordena¢do presentes em pequenas particulas de 1 a 2 nm
proporcionam uma adsorg¢ao de alquinol muito forte
diminuindo a frequéncia de dobra e seletividade. Este
fendmeno é conhecido como um efeito geométrico ou
“ensemble” . Particulas de 7 a 10 nm de tamanho demonstram

melhor desempenho catalitico em hidrogenag¢des de 2-butino-
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1,4-diol e 2-metil-3-butin-2-0l1 (MBY) conforme comparado a
Pd altamente disperso.

Na indGstria de hidrogenag¢des, conforme descrita acima
sdo normalmente realizados e, reatores tanques com agitacao
com catalisadores Lindlar, 5% de Pd/CaCO; modificados por
acetato de chumbo e frequentemente com adigdo de quinolina.
O catalisador Lindlar sendo um pbé fino & dificil manusear e
requer filtragdo apds a reagdo. Neste particular, os
catalisadores estruturados sdo benéficos para
intensificacgao do processo e seguranga. Monolitos,
membranas, grades metalicas, vidro bidimensional, e carvao
sao utilizados como suportes de catalisadores em
hidrogenacgao em fase liquida. Monolitos mostraram
seletividade similar, mas muito menor atividade por carga
de Pd em comparagdao com uma lama de catalisador em
hidrogena¢des 3-metil-l1-pentil-3-0l e 2-butino-1,4-diol. O
uso de Pd-Ru altamente seletivos (9:1) membrana H,-
permedvel em hidrogenagdo 2-metil-3-butin-2-o0l €& limitada
pelo alto teor de metal nobre e baixa produtividade por
grama de Pd. Grades metalicas tém a desvantagem de uma &area
superficial geométrica baixa de ~ 100cm?2/g. Tecidos de
fibras-de-carvio ativado utilizados-em-hidrogenacdo de 2-
butino-1,4-diol possui resisténcia mecdnica baixa.
Portanto, h& uma necessidade de um processo de hidrogenagdo
que pode contornar as desvantagens acima mencionadas.

Foi surpreendentemente descoberto uma combinag¢dao de um
catalisador estruturado com uma base organica
(preferencialmente compreendendo pelo menos um A&atomo de
nitrogénio, &atomo de enxofre e/ou atomo de fdésforo, mais

preferencialmente compreendendo pelo menos um atomo de
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enxofre) que permite uma hidrogena¢ao boa e muito seletiva
de compostos da férmula (I) conforme definida abaixo.
Portanto, a presente invengao refere-se a um processo

para reagir um composto de fdérmula (I)

Em que

Ry & (Cs-C3s alquil linear ou ramificado ou porg¢ao de
Cs-C3s alquil linear ou ramificado, em que a cadeia C pode
ser substituida, e

R, & C;-C4 alquil linear ou ramificado, em que a cadeia
C pode ser substituida, com hidrogénio em presenga de:

(i) Um catalisador estruturado em fibras metalicas
sinterizadas (SMF) revestidas por uma camada de ZnO com
nanoparticulas de Pd e

(ii) Pelo menos uma base orgdnica.

As formas hidrogenadas de compostos de fdrmula (I)
podem ser utilizados como intermedidrios na sintese de

compostos importantes tais como vitaminas A e E e perfumes.

Fibras metdlicas sinterizadas (SMF) _ consistindo .de —

microfibras metalicas foram escolhidas como suporte de
catalisador estruturado. SMF tem uma alta condutividade que
uma grande vantagem em hidrogenagdes exotérmicas, alta
porosidade e permeabilidade. A matriz de fibra metdlica
atua como um misturador estdtico em escala micron que
elimina a canaliza¢do. Além disso, alta resisténcia
mecdnica, estabilidade quimica e térmica e facil modelagem

tornam SMF materiais promissores para intensificag¢do de
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hidrogenag¢do catalitica.

SMF foram revestidos com uma fina camada de ZnO
conhecido como um suporte eficiente para hidrogenagdao 2-
metil-3-butin-2-o0l. Nanoparticulas de paladio foram
depositadas de um sol previamente preparado, e o material
foi aquecido em atmosfera de hidrogénio para criar a fase
Pd,Zny , a camada ZnO atua tanto como um suporte basico e
um promotor de Pd. O material Pd/ZnO/SMF foi testado para
estabilidade mecdnica, e seu comportamento catalitico foi
estudado em hidrogenag¢ao MBY.

O termo catalisador estruturado conforme utilizado
presentemente refere-se a catalisadores em que a posigao
espacial do catalisador é controlada. Os catalisadores
estruturados sdao conhecidos na arte, ver, por exemplo,
Chimia 56(4), 2002, 159-163. Exemplos de catalisadores
estruturais sdo materiais de construg¢des portadoras
ceramicas e estruturas fibrosas, especialmente filamentosas
(trangadas ou nao). Todos os tipos podem ser de matéria
organica ou inorgdnica. Exemplos sdo: tecidos de fibras de
carvdo ativado, fibras de vidro, fibras cerédmicas, fibras

de 6xidos compdsitos e filtros de fibras metalicas ou 1la.

 S3o preferidos materiais de fibras metdlicas. As -fibras—

individuais destes materiais preferivelmente possuem um
didmetro de cerca de ndo mais do que cerca de 20um. Os
materiais podem ser quimicamente tratados, para modificar a
drea superficial especifica e/ou pode ter um revestimento,
por exemplo, 6xidos metalicos tais como Al, Ti, Mg, Zn,
etc.

Em uma modalidade preferida da presente inveng¢do o SMF

consiste de uma liga de FeCrAl que opcionalmente pode ser
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pré-oxidada.

Em uma outra modalidade da presente inveng¢do as
nanoparticulas de Pd sdo Pd°-nanoparticulas.

Uma outra modalidade da presente invengdo refere-se a
um processo em dgue uma por¢dao das nanoparticulas de Pd
estdo dentro da fase Pd,Zn que € preferivelmente formada
através de ativagdo térmica em uma atmosfera de hidrogénio.

Normalmente, as nanoparticulas de Pd possuem um
tamanho entre 0,5 a 20 nm, preferivelmente entre 2 e 15 nm,
mais preferivelmente entre 5 e 12 nm e mais preferivelmente
entre 7 e 10 nm.

A presente invengdao também se refere a um processo
definido acima, em que o catalisador estd contido entre
0,001 e 5% em peso de nanoparticulas de Pd, preferivelmente
entre 0,01 e 2% em peso, mais preferivelmente entre 0,05 e
1% em peso e mais preferivelmente entre 0,1 e 0,3% em peso,
com base no peso total do catalisador. O catalisador também
compreende outros metais.

Em uma outra modalidade da presente invengao, um
processo conforme definido acima em que o catalisador
compreende também um co-metal selecionadoa a partir de um
gruppiqqercqnsiste de Pb, Mn, Cu, Bi, Sn, Au,.  Ag, Zn e Cd. --

Em uma modalidade preferida a camada de ZnO é uma
camada grao estruturada de ZnoO.

Normalmente, o catalisador utilizado no processo de
acordo com a presente invengao compreende entre 0,01 e 20%
em peso de ZnO preferivelmente entre 0,1 e 10% em peso,
mais preferivelmente entre 1,5 e 10% em peso e ainda mais
preferivelmente entre 2 e 8% em peso com base no peso do

catalisador.
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Os compostos de férmula (I)

H

HC=C R, (1)

—O—0

Em que os substituintes sdo definidos conforme
descrito acima, sdo utilizados nos processos de acordo com
a invencao.

Em uma modalidade da presente inven¢dao, sdo utilizados
os compostos de férmula (I), em que R; & uma porgao Cs-Csp
alquil linear ou ramificada ou uma porg¢do Cs-Ci;y alquenil
linear ou ramificada, em que a cadeia C pode ser
substituida, e R, é& uma por¢do alquil C;-C, normal ou
ramificada em que a cadeia C pode ser substituida.

Em uma modalidade mais preferida da presente invencao,
os compostos de fdérmula (I) em que R; &€ uma porgao alquil
linear o ramificada C¢-Ci;¢ ou uma porgdao alquenil Cg-Cie
linear ou ramificada, em que a cadeia C pode ser
substituida, e R; & uma por¢do alquil C;-C,, em que a cadeia
C pode ser substituida.

Em uma modalidade ainda mais preferida da presente

_invengdo, os compostos de férmula. . (I) em..que R; & -uma——

porgdo alquil linear ou ramificada Cg¢-, Ci;- ou Cis-, uma
porgao alquenil Cg-, Cj;;- ou Cy6-, € R, uma porgdo alquil C;-
Cy.

Uma base orgdnica é utilizada no processo de acordo
com a presente invengdo. A base orgadnica compreende pelo
menos um a&tomo de nitrogénio, enxofre e/ou fésforo.

Preferivelmente, a base orgdnica compreende pelo menos

um atomo de nitrogénio ou pelo menos um atomo de enxofre,
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mais preferivelmente pelo menos um atomo de enxofre.

Mais preferivelmente a base organica é escolhida a
partir do grupo que consiste de 3,6-ditia-1,8-octandiol,
tiofeno, dipropil sulfito, tetrahidrotiofeno, quinolilna,
piridina e dietilaminoetanol.

Normalmente um processo de acordo com a presente
invengao compreende “uma razao molar de base orgdnica em
Pd” de 1 a 1500.

A hidrogenag¢ao de acordo com a presente invengdao pode
ser realizada sob condig¢gdes convencionalmente utilizadas
para hidrogenag¢des. Adequadamente, a hidrogenag¢ao é
realizada a uma pressao de cerca de 0,1 a cerca de 6 MPa e
a uma temperatura de cerca de 350 K a cerca de 500 K. A
hidrogenagao pode ser realizada em batelada ou em processo
continuo.

Os exemplos a seguir ilustram a inven¢do sem qualquer
limitagdo. Todos os percentuais e partes, que sao dados sao
relativos ao peso e a temperatura é dada em Kelvin ou
Celsius quando ndo dito de outra forma.

EXEMPLOS

Materiais

SMF (de Southwest Screens & Filters AS, Belgica) feito—

25

30

de fibras de liga de FeCrAl (Cr 20%, Al 4,75%, Y 0,27%,
outros elementos ~ 1-2%, balanceado com Fe) na forma de um
painel poroso uniforme (0,29 mm de espessura, 71% de
porosidade, 20 p de espessura de fibras, 675 g/m?) sao
usados como suporte estruturado.

Preparagdo de catalisador Pd/ZnO/SMF (0,2% em peso Pd
{3% em peso para ZnO)], 6% em peso 2ZnO)

Para remover contamina¢des os painéis SMF sdo



'10

15

25

30

8/13

desengraxados com acetona, fervidos em tolueno por 0,5 h e
secos ao ar. Para melhorar sua adesdao de 2ZnO, SMF sao
oxidados ao ar em 1373 K por 3 h para criar uma camada de
superficie de a-Al,0;. Esta temperatura (1373-1473 K) para
o tratamento de liga FeCrAl com um pequeno teor de terras
raras é conhecido por levar a formagdo de um filme de
alumina estruturado, caracterizado por grdaos equiaxiais na
superficie externa, enquanto que reduz o tratamento térmico
leva a raspas de 6xidos.

O filme de 2Zn0O ¢é preparado por método sol-gel
utilizando acetato dihidrato (0,3 M em isopropanol) e
adequadamente fortalecido com aditivos (monoetanolamina MEA
e acetoina AIN) em uma razdo molar de MEA:AIN:Zn = 1:0,5:1.
Os aditivos sdo misturados em um solvente antes da adicédo
de acetato de zinco com o auxilio de ultrassom, o sol é
marrom avermelhado colorido devido & reag¢do entre MEA e AIN
rendendo imina HO-CH(CH;) -C(CH;) =N-C,H;-OH. O revestimento é
conduzido por um procedimento de banho de revestimento. O
filme gel assim obtido & seco ao ar a 383 K por 10 minutos
e entdo aquecido a 873 K por 30 min. O aquecimento rapido é
aplicado em que é conhecido por resultar na formagdo de
cristais altamente orientados (aquecimento lento, por outro
lado, gera estruturas complicadas). O procedimento de
revestimento por aquecimento é repetido 7 vezes para gerar
ganho de peso de 6% ZnO em peso. O revestimento & entdo pds
anelado a 1173 K por 15 minutos para promover a formacgao de
uma estrutura ilha de graos de 2ZnO com A&area superficial
especifica aumentada.

Pd sol é preparado conforme descrito em via dissolugdo

de PdCl, em uma solugao aquosa fervente de molibdato de
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sbédio em uma razdo molar Mo:Pd = 1,2 seguido de
hidrogenagdo por 30 minutos a temperatura ambiente. Apds
impregnagdo uUmida por 1 h, os painéis de 2ZnO/SMF sao
lavados copiosamente com agua, secos em condigdes ambientes
e submetidos a um tratamento de alta temperatura em
atmosfera de hidrogénio (H;:Ar=1:9, fluxo total de 450
mL/mn, 2 h a temperatura ambiente, 10°/min a 573 K, mantido
por 2 h e resfriado no mesmo fluxo). O catalisador é
armazenado em condi¢des ambientes. Tal processo & descrito
no documento de patente WO2008/101603.

Caracterizagdo do catalisador

As quantidades de Pd e Zn apds dissolugdo em acido
nitrico quente sdo determinadas por espectroscopia de
absorgao atbémica via espectrdmetro Shimadzu AA-6650 com uma
chama de ar acetileno. O carregamento de ZnO €& também
determinado por gravimetria.

A Aarea de superficie especifica BET e a distribuigdo
de tamanho de poros (PSD) do suporte e o catalisador sdo
determinados utilizando Instrumento Sorptomatic 1990 (Carlo
Erba) via adsorgao-dessorg¢ao de N, a 77 K. O calculo de PSD

é realizado pelo método Dolmore/Heal.

25

30

mecdnica do catalisador é realizado utilizando banho
ultrassdnico (Bransonic ultrassonic cleaner, Branson
Ultrasonic Corp. Usa). O catalisador é tratado com agua por
20 min totalmente, e apds cada 5 min o material & seco a
393 K e pesado.

A morfologia superficial das amostras é investigada
pela microscopia de varredura de elétron SEM, utilizando

uma analise JSM-6300F, JEOL, XRD realizada em um

O teste de aderéncia ultrassdnica para estabilidade
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difractémetro Siemens D500 utilizando radiag¢d@o de CuK,. Os
spectra foram registrados em um modo de varredura rapida
(4,0 s/passo, 260 tamanho de passo de 0,04°) em uma faixa 26
de 30 a 50°.

Hidrogenagdao continua de dehidroisopropil (DIP) a
isofitol (IP)

Em uma autoclave de a¢o inox de 500 mL, equipada com
agitador, temperatura e pressdo controladas, cerca de 1,8 g
de catalisador (0,2 g Pd em ZnO em liga de FeCrAl) e uma
mistura de 233,1 g de DIP/IP (1/4) foi adicionado. O reator
foi aquecido sob pressdo de hidrogénio a 85°C e 400 kPa
(pressdao absoluta) e a mistura reacional é agitada (com
1250 rpm). A reagdo é realizada por alimentagdao de DIP e
nivel constante é controlado dentro do reator. A base
orgdnica (3.6-ditia-1,8-octandiol) ¢é adicionado <com a
corrente de alimentag¢do durante a reag¢do de hidrogenagdo. A
reagdo é realizada a 80% de conversdao. Amostragem durante a
reagdo e anadlise por GC indica a realizag¢do da reagdo. Ao

final, o produto de reagdao crua é coletado e analisado.

Tabela 1:
Exemplo 1 (teste Exemplo 2
comparativo) : : -
Catalisador 0,2% Pd/5,1% ZnO 0,2%Pd/5,1%Zn0 em
em liga de FeCr-, liga de FeCr-,
40um 40pm
Quantidade de 1,749 1,769
catalisador
Base organica - 3,6-ditia-1,8-
octandiol
Tempo de reagao 810 1480
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(h)
Temperatura (T) 85°C 85°C
Pressdo 400 kPa 400 kPa
Quantidade de Base | = -------- 0,08 mg/g de
organica catalisador
Conversdo (%) 80% 80%
Seletividade (%) 80% 93%
Rendimento (%) 64% 73%

A seletividade do processo de acordo com a presente
invengdo é significativamente maior do gque um da arte
anterior.

Hidrogenagdo de dehidroisfitol (DIP) a isofitol (IP)

A hidrogenagdo 1livre de solvente de dehidroisofitol
(DIP) a isofitol (IP) foi realizada em um reator de 250 mL
a 80°C sob pressao de H, (400 kPa) utilizando 200 mL de DIP
e o catalisador (0,8 a 0,9 g) preparado conforme descrito

acima. Ao final, o produto de reagdo crua é coletado e

analisado.
Tabela 2:
Exemplo 3 Exemplo 4 Exemplo 5
-Catalisador | 0;,2%Pd/5;1%Zn0{0,2%Pd/5,1%Zn0 | 0,2%Pd/5,1%ZnO |
em liga de | em liga de | em liga de
FeCr-, 40pm FeCr-, 40um FeCr-, 40um
Quantidade de | 0,89g 0,89g 0,89g
catalisador
Base orginica | 3,6-ditia-1,8-|3,6-ditia-1,8- |3,6-ditia-1,8-
octandiol octandiol octandiol
Tempo de | 2 3,5 4,5
reacao (h)




12/13

. Temperatura 80¢°C 80°C 80°C
. (T)
- Pressao 400 kPa 400 kPa 400 kPa
Quantidade de | 0,006 mg/g | 0,02 mg/g | 0,05 mg/g
Base organica | catalisador catalisador catalisador
Conversao (%) | 98% 98% 98%
Seletividade 91,4% 94, 2% 95,6%
(%)
Rendimento 89,5% 92,3% 93,7%
® (%)

Hidrogenagdo continua de dehidroisofitol (DIP) em
isofitol (IP)
Exemplo 6
Em uma autoclave de a¢o inox de 500 mL, equipada com
5 agitador, temperatura e pressdo controladas, 1,7 g de
catalisador (0,29 de Pd em ZnO em liga de FeCrAl-) sdao
colocados uma mistura de 233,1 g DIP/IP (1/4). O reator &
aquecido sob pressdao de hidrogénio a 90°C e 400 kPa
(pressdo absoluta) e a a mistura reacional é agitada (com
. 10 1250 rpm). A reagdo é realizada por alimentagdo de DIP e um
nivel é controlado dentro do reator. A base organica (3,6-
_ .. .. ditia-1,8-octandiol) é adicionado com -a - corrente- de—
alimentag¢do durante a ragdo de hidrogenagdo. A reagdao é
realizada a 80% de conversao. A amostragem durante a reagao
15 e a andlise por GC indica o curso da reagao. Ao final, o

produto de reagdo cru é coletado e analisado.

Catalisador 0,2%Pd/5,1%2Zn0 em liga de

FeCr-, 40um

Quantidade de catalisador 1,769

Base organica 3,6-ditia-1,8-octandiol
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Tempo de reagao (h) 72
Temperatura (T) 90°C
Pressao 400 kPa

Quantidade de Base orgdnica

0,08mg/g catalisador

Conversdo (%) 80%
Seletividade (%) 92%
Rendimento (%) 73,6%

Exemplo 7

O experimento foi realizado de acordo com o Exemplo,

exceto que uma temperatura mais baixa (75°C)

foi utilizada.

Catalisador

0,2%Pd/5,1%Zn0 em liga

FeCr-, 40um

de

Quantidade de catalisador

1,769

Base organica

3,6-ditia-1,8-octandiol

Tempo de reagao (h) 72
Temperatura (T) 75°C
Pressao 400 kPa

Quantidade de Base organica

0,08mg/g catalisador

Conversdo (%) 80%
Seletividade (%) 92,5%
Rendimento (%) 73,6%
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REIVINDICACOES
1- Processo caracterizado por reagir um composto de
férmula (I)
OH
HC=C é R, ()
:

5 em que
R1 é uma porgdo de Cg¢, Ci1 ou Cis alquil linear ou
ramificado ou uma porgdo de Cs, Ci1 ou Cis alquenil linear
ou ramificado, e
R é uma porcgdo de Ci1-Cz alquil,
10 com hidrogénio em presenga de:
(i) um catalisador estruturado baseado em fibras
metdlicas sinterizadas (SMF) revestidas por uma camada de
Zn0O impregnada com nanoparticulas de Pd, e
(ii) pelo menos uma base organica,
15 em que as SMF contém uma liga de FeCrAl que ¢é
preferivelmente pré-oxidada.
2 - Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelas nanoparticulas de Pd serem

nanoparticulas de Pd°.
20 3 - Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pela porgdo de nanoparticulas de Pd estar em

uma fase PdyZn que foi preferivelmente formada através de
ativacdo térmica em uma atmosfera de hidrogénio.
4 - Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

25 caracterizado pelas nanoparticulas de Pd terem um tamanho

entre 0,5 e 20 nm, preferivelmente entre 2 e 15 nm, mais

preferivelmente entre 5 e 12 nm e mais preferivelmente
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entre 7 e 10 nm.
5 - Processo, de acordo com a reivindicagdo 1,

caracterizado pelo catalisador conter entre 0,001 e 5% em

peso de nanoparticulas de Pd, preferivelmente entre 0,01 e

5 2% em peso, mais preferivelmente entre 0,05 e 1% em peso e

ainda mais preferivelmente entre 0,1 e 0,3% em peso com
base no peso total do catalisador.

6 - Processo, de acordo com a reivindicagdo 1,

caracterizado pelo catalisador compreender também conter um

10 co-metal selecionado do grupo que consiste de Pb, Mn, Cu,
Bi, Sn, Au, Ag, Zn e Cd.
7 - Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pela camada de ZnO ser uma camada de ZnO gréo

estruturada.
15 8 - Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelo catalisador estar entre 0,01 e 20% em

peso de ZnO, preferivelmente entre 0,1 e 10% em peso, mais
preferivelmente entre 1,5 e 105 em peso e mais
preferivelmente entre 2 e 8% em peso com base no peso do

20 catalisador.
9 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdées 1 a 8, caracterizado pela base orgédnica

compreender pelo menos um atomo de nitrogénio, enxofre ou
fésforo.
25 10 - Processo, de acordo com a reivindicagdo 9,

caracterizado pela base orgdnica compreender pelo menos um

dtomo de nitrogénio e/ou pelo menos um dtomo de enxofre.
11 - Processo, de acordo com a reivindicagdo 9,

caracterizado pela base orgdnica ser escolhida de um grupo

30 que consiste de 3,6-ditio-1,8-octanodiol, tiofeno, dipropil
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sulfito, tetrahidrotiofeno, quinolina, piridina e
dietilaminoetanol.
12 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 11, caracterizado pela base orgénica

possuilr razdo molar base-Pd utilizada de 1 a 1500.
13 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 12, caracterizado pela pressdo estar

entre 110 e 3000 kPa, preferivelmente ente 110 e 1500 kPa,
mais preferivelmente entre 150 e 1000 kPa ainda mais
preferivelmente entre 200 e 500 kPa.

14 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 13, caracterizado pela temperatura de

reagdo estar entre 250 K e 400 K, preferivelmente 273 K e
350 K, mais preferivelmente entre 274 K e 330 K e ainda
mais preferivelmente entre 295 K e 310 K.

15 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdées 1 a 14, caracterizado por compreender

adicionar quinolina a reacéo.
16 - Processo, de acordo com a reivindicacédo 15,

caracterizado pela quinolina e o Pd terem uma razdo molar

entre 1:1 e 500:1, preferivelmente entre 2:1 e 150:1 mais
preferivelmente entre 5:1 e 50:1 e mais preferivelmente
entre 10:1 e 30:1.

17 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 16, caracterizado por ser realizado em

um solvente.
18 - Processo, de acordo com a reivindicagdo 17,

caracterizado pelo solvente ser &agua.

19 - Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicacgdes 1 a 18, caracterizado pelo processo
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compreender a separacgdo das SMF apds a reagdo e expor as
SMF utilizadas & radiacdo ultrassdnica, preferivelmente em

um vaso contendo etanol ou isopropanol.
20 - Processo, de acordo com qualquer uma das
5 reivindicagdes 1 a 19, caracterizado pelo produto de reagédo
ser um intermedidrio de uma vitamina, um carotenoide, um

ingrediente de perfume e/ou um ingrediente de alimento.
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