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MEMORIA DESCRITIVA DO INVENTO
para

"PROCESSO PARA A SEPARAGAO EM FASE LIQUIDA DE
INOSITOL E/OU SORBITOL POR ADSORGAO
SELECTIVA POR PENEIROS MOLECULARES
DE ZEOLITE"
gue apresenta

UNION CARBIDE CORPORATION, norte-americana,
(Estado de Nova Iorque), industrial, com
sede em 014 Ridgebury Road, Danbury,
Estado de Connecticut 06817,
Bstados Unidos ds América

RESUNMO

A presente invengdo refere-se a um processo para
a separacBo em fase liquida de inositol e/ou sorbitol que com-
preende a sua adsorcdo selectiva por certos tipos de peneiros
moleculares de zsolite. O processo é especialmente Gtil para
separar inositol de solugles aguosas que o contdm, usando ads&
ventes de zeolite do tipo X e do ftipo Y cujos catifes s8o Na,
Ca ou Ba.

ENQUADRAMENTO GERAL DA INVENCAO

Gampo da invencéo

A presente inveng8o refere-se a um processo para
a separagfo em fase lfguida de inositol e/ou sorbitol a partir
de misturas que contém estes compostos. Mais particularmente e
de acordo com uma forma de realizag@o preferida, a presente in
vengdo refere-se a essa separacgdo por adsorgdo selectiva por
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certos tipos de peneiros moleculares de zeolite.

DescricBo da Técnica Anterior

Tanto o inositol como o sorbitol s&o 4lcoois de
aclicar que tém um valor comercial meior do que o dos agdcares
comuns. Inositol é um nome genérico para uma fam{lia de ciclo-
~hexano=-hex6is (hexa-hidroxi-ciclo-hexanos) de férmula

CeH (OH) ¢

de que hé nove estéreo~-isémeros possiveis. Destas formas isomé-
ricas possiveis, hd uma que ocorre de maneira predominante na
natureza e é conhecida por vdrios nomes incluindo meso-inosi-
tol, mio-inositol, i-inositol, inosite, dambose, aclcar de car-
ne ou aglcar dos misculos. 0 mio-inositol é um composto comer-
cialmente importante e tem um certo nimero de actividades fi=-

siolégicas. ¥ um membro do complexo da Vitamina=B, no qual pos=-
sui a actividade de ser factor de crescimento para certos ani-
mais e microrganismos. E também um factor na regulagsfio do meta-
’bolismo da gordura e colesterol em animais superiores. Apenas

por uma questBo de convenilneia, o mlo-inositol serd designado |.
na presente meméria descritiva simplesmente como inositol. A- -~
1€m disso, muito embora a presente invenc#io se tenha verificas-
do ser util para a separag@o do mio-inositol, espera-se que se
possam separar pelo mesmo processo outros isdémeros do inositol,
além do mio-inositol. Para uma descricfo mais completa do ino-
gitol e das suas propriedades veje~se Encyclopedia of Chemical
Technology de Kirk-Othmer, 28, Edigd@o, Volume 11, (1966), pig.

673=676.

Tanto gquanto a Requerente sabe, nfo se conhece
qualquer processo comercial para a produg8o do inositol por
sintese. No entanto, como existe em larga extensdo nas células
vivas, é possivel extrair o inositol de plantas. O inositol e-
xiste na forma livre em multos frutos; por exemplo, cerca de

8 % em peso dos hidratos de carbono soliveis existentes nas cag
cas de améndoas e cerca de 1,2 % em peso dos frutos de loran=

taceno € inositol. 0 inositol também existe sob a forma de he-
xafosfato (isto &, de &cido fitico) nas sementes de muitas plan

tas. Por exemplo, cerca de 2 % em peso dos sblidos de "dgua de
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maceracdo" de milho (subproduto do processamento do milho por
via himida) é dcido f{tico e o inositol € correntemente produ-
zido & escala comercial a partir dessa dgua de macerag8o do mid
lho. BEspecificamente, o &cido fitico, que tem a seguinte compo-
sigdo (como dcido)

CgHg/OPO(OH), 7

¢ primeiramente precipitado sob a forma de sal de cdlcio/mag-
nésio. O sal é hidrolisado com obteng8o de fosfato inorginico
e de inositol, sendo o fosfato inorgénico separado por precipi-
tacB0o e o inositol recuperado por cristalizagdo repetida. Este
processo é caro e oneroso, envolvendo a digestdo a 100-2009C
no seio de dcidos ou de bases, etc..

0 sorbitol pode preparar-se por redugio de agica-
res e é um 4lcool polifuncional importante do ponto de vista
comercial sob a sua forma pura. O sorbitol tem muitas aplica-
¢es, por exemplo, é usado como agente humidificante em cosmé-
ticos ou pode ser usado para fabricar poliésteres que s8o dteis
nos plésticos.,

0 Pedido de Patente copendente com o Niumero de
Série 329 608, depositado em 10 de Dezembro de 1981 (D-13 261)|.
pela Requerente refere um processo para a separacgdo em fase 11¥
quida de sorbitol e manitol por adsorgdo selectiva por certos
tipos de peneiros moleculares de zeolite. Especificamente, a
Tabela II da pagina 7 indica a selectividade em relagdo ao sor
bitol de diversas formas catidénicas de zeolite do tipo X e do
tipo Y.

SUMARIO DA INVENCA

A presente invengé@o, nos seus aspectos mais vas—
tos, refere-se a wm processo para a separacdo em fase liguida
de inositol e/ou de sorbitol a partir de solugBes que contém
08 mesmos por adsorgdo selectiva por meio de peneiros molecu~
lares de zeolite do tipo X ou do tipo Y com os catifes permu-
tados. O processo em geral compreende fazer contactar a solu~
¢d0 a uma pressfo suficiente para manter o sistema em fase 1i-
quida com uma composicf8o adsorvente gue compreende pelo menos




uma zeolite de aluminossilicato cristalino escolhida do conjuns
40 que consiste em zeolites do tipo X e zZeolites do tipo Y, em
que oS8 catibes da zeolite s8o escolhidos do conjunto que con-
siste em sdédio, bdrio e cédlcio, de maneira a adsorver selecti-
vamente inositol e/ou sorbitol; retirar a porgdo n3o adsorvida
da solugdo do contacto com o adsorvente; e desadorver o adsor-
vido deste fazendo-o contactar com um agente desadorvente e se
recuperar o inositol e/ou sorbitol desassorvido.

BREVE DESGRIGAO DOS DESENHOS

A Figura 1 representa uma curva de eluigdo duma
mistura de aclicares e de aclcar-dlcoois em que o adsorvente &
uma zeolite do tipo Y substitulda por sédio.

As Figuras 2 -~ 4 repregentam curvas de eluigdo da
mesma mistura de aglcar / aglcar-dlcool em gue os adsorventes
usados s8o, respectivamente, adsorventes substitufdos por bé-

rio e adsorventes de zeolite do tipo X substitulda por bdrio e
substituida por sédio.

A Figura 5 representa o diagrama de um método em

que gse pode empregar o processo de acordo com a presente invend
cdo.

DESCRIGAO DAS FORMAS DE REALIZACAO
PREFERIDAS

A presente inveng8o proporciona um processo para
a separacdo em fase lfguida de inositol e/ou sorbitol de =molu-
¢Oes de alimentaglio que os contém. A solucBo de alimentagBo po-
de, por exemplo, ser uma mistura de agicares e/ou de aglcar-
~é4lcoois tal como o extracto liquido de fruta; ou a alimenta-
¢80 pode compreender uma mistura de apenas agicar-4lcools ou
uma mistura de inositol e/ou de sorbitol com outros hidratos
de carbono. O dissolvente usado para preparar a solucfo de ali
mentagdo ndo é um factor critico e pode ser qualquer substén-
cia que tem uma capacidade razodvel para dissolver as espécies
de hidratos de carbono envolvidas, é um liguido e é quimicamend
te inerte em relacfio ac adsorvente e aos compostos essenciais
do soluto sob as condigles de adsorgl@c impostas para se reali~
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zar o processo de separacdo. A dgua é o dissolvente preferido
mas pode-se empregar também dlcoois, cetonas, ésteres e seme-
lhantes.

Os presentes inventores foram informados sobre a
éxisténcia dum processo proposto que, em parte, aplica os as-
pectos de adsorgdo selectiva da presente invenglo para recupe-
rar inositol de cascas de améndoas mediante o tratamento de um
seu extracto aquoso, Como o inositol pode constituir tanto comg
8 por cento em peso dos hidratos de carbono soliveis existentes
nas cascas de améndoas, um seu extracto aquoso que também con-
tém quantidades significativas de sorbitol, sacarose, glucose
e frutose é o material de alimentacg8o preferido para utiliza-
¢80 no processo de acordo com a presente inveng@o quando o a~
gente adsorvente tem ume preferéncia acentuada pelo inositol
ou pelo sorbitol. Muito embora a presente invenclo seja genéri-
ca em relagdo aos materiais de alimentagl@o que pode ser apro-
priadamente tratados, a forma de realizag8o especifica que uti-
liza o extracto das cascas de améndoa n#o pertence portanto ao
émbito da presente invengéo.

0s hidratos de carbono que, juntamenie com o ino-
sitol e/ou com o sorbitol, constituem as solugSes apropriada-
mente tratadas usando o presente processo s@io bem conhecidos
na técnica; s%o quaisquer monossacaridos, dissacaridos e mesmo | .
polissacaridos bem conhecidos, dos quais s@o representativos |
lactose, maltose, sacarose, manose, galactose, alulose, fruto-
se, sorbose e amido. Outros agicar-dlcoois tais como manitol,
xilitol, ribitol e iditol podem também estar presentes e sdo
considerados como hidratos de carbono para as finalidades da
presente invengfo mas ndo s#o, falando rigorosamente, hidratos
de carbono verdadeiros.

Os peneiros moleculares de zeolite (daqul para dio
ante designados "zeolites" na presente meméria descritiva) s&o
aluminssilicatos cristalinos que t&m uma estrutura tridimensio
nal e contdm catides permutdveis. O nimero de catiBes por célu-
la unitdria & determinado pela sua proporc8o silica para alumi-
na e os catiBes estfo distribuidos nos canais da estrutura da
zeolite. As moléculas de hidratos de carbono podem-se difundir
para dentro dos canais da zeolite e :entdo interactuar com o cas
tifio e ser adsorvides junto dos catifes. 0s catibes sZo, por
sua vez, atrafdos pela estrutura de aluminossilicato que é um




anifo gigantesco multiplamente carregado., A selectividade de

adsorg8o da zeolite depende da acgdo concertada da intensidade
do campo electrostdtico, raio do catifio, tamanho do canal, ford
ma e da densidade e distribuiclBio espacial dos catides. Como os
efeitos estéricos desempenham um papel importante, a selecti~

vidade de adsorcgdo das zeolites € altamente imprevisivel.

A Requerente descobriu que, embora a malor parte
das zeolites nfo adsorvam inositol, as zeolites NaX, BaX e BaY
adsorvem inositol de maneira particularmente intensa, de manei-
ra substancialmente mais intensa do que a sacarose, frutose,
glucose ou sorbitol. Por consegulnte, s8o particularmente apro-
priadas para a recuperagdo do inositol. A Requerente descobriu
também que as zeolites CaX e CaY tém diferentes selectividades
de adsorgdo para os cinco hidratos de carbono acima mencionas-
dos mas o sorbitol e n¥o o inositol é que € o composto mais ind
tensamente adsorvido. 0 CaX tem a seguinte sequénecia de selec~
tividade: sorbitol >inosi1:ol>frutose > glucose >sacarose.
A CaY tem a seguinte sequéncia de selectividade
gorbitol>inositol = frutose>glucoge >sacarcse. As selectivig
dades distintivas de CaX permitem gue o agente adsorvente seja
usado para isolar tanto o sorbitol como o inositol dos outros
trés compostos por elulgBo cromatogréfica. No entanto, muito
embora a CaY em si préprio possa gser usada para separar sorbi-
t0l, ela ndo consegue isolar facilmente o inositol numa forma_ |
pura. Tem de ser usada juntamente com outro agenle adsorvente
que possa separar inositol de frutose.

A zeolite Y e o método para a sua fabricacdio S&o
descritos pormenorizadamente na Patente dos Estados Unidos N2.
3 130 007, concedida em 21 de Abril de 1954 a D. V. Breck, A
zeolite X e o método para a sua fabricac8o s&@o descritos pormes
norizadamente na Patente dos Estados Unidos Ne. 2 882 244, cont
cedida em 14 de Abril de 1959 a R. M. Milton. As memérias des-
critivas de ambas estas patentes sfo incorporadas aqui a titu-
lo de referéncia.

As zeolites de tipo X e de tipo Y lteis de acordo
com a presente invencgio s3o aguelas cujos catifes zeoliticos
séo predominantemente sédio, bdrio ou cdlcio; gquer dizer, es-
tas zeolites podem conter uma quantidade minima de um outro cat
$i30 desde que a zeolite seja capaz de efectuar a separagéo
pretendida. Por exemplo, as zeolites permutadas por cdlcio ou




bério podem preparar-se a partir duma zeolite permutada por
s6édio usando técnicas conhecidas e o produto pode conter uma
pequena gquantidade de sédio e ainda ser Gtil de acordo com a
presente inveng&o. De maneira semelhante, podem-se adicionar

nas quantidades ou eles estarem presentes como impurezas sem
afectarem de maneira adversa a utilidade destas zeolites na
presente inveng8o. Mails especificamente, prefere-se que, pelo
menos, cerca de 50 % e, mais preferivelmente ainda, que cerca
de 70 %, numa base equivalente da carga, dos tetraedros de AlO,
da zeolite do tipo X ou do tipo Y estejam electrovalentenente
satisfeitos com o catifo especificado.

As afinidades de adsorgdo das vérias zeolites pa-
ra 0s diferentes hidratos de carbono foram determinadas por um
"ensaio de impulso". Este ensaio consistiu em encher uma colu~
na com a zeolite apropriada, coloci-la num bloco aquecedor pa~
ra manter a temperatura constante e eluir solugles através da
coluna com dgua para determinar o volume de retencdo do solu-
to. O volume de retencSo do soluto € definido como o volume de
eluicdo menos o "volume de vazios". O "volume de vazios" é o
volume de dissolvente necessdrio para eluir um soluto néo ad-
sorvente através da coluna. Para determinar o vdume de vazios

escolheu-se como soluto um polimero solivel de frutose e inu-

rior dos poros da zeolite. Determinou-se em primeiro lugar o
volume de eluigSo da inulina. Determinou-se depois os volumes
de eluigdo dos cinco hidratos de carbono acima identificados
sob condigBes experimentais semelhantes. Os volutes de reten-
¢80 foram calculados e estdo reunidos na Tabela I. A partir
dog dados dos volumes de retengdo, calcularam-se os factores
de separagdo (S.F.) seguintes

de acordo com a seguinte equaglo tipica:

outros catides como por exemplo potdssio, as geolites em peque—

Inositol Inositol
v (iStO é, S.F.I/G), d (isto é, S.F.I/G),
Glucose Frutose
Inositol Inositol
(isto €, S'F'I/Sa) e o (isto &, S'F'I/So)
Sacarose Sorbitol

b

lina que é demasiadamente grande para ser adsorvido pelo inte-|




Inositol

S.F. =
1/6 Glucose

< volume de retencdo para o plco do

inositol

volume de retencSo para o pico da

\

mencionado encontram-se reunidos na Tabela II.

glucose

Um factor S'F'I/G maior do que a unidade indica
que o agente adsorvente particular era selectivo para o inosi-
tol relativamente & glucose e, semelhantemente, para os outros
factores de separagdo indicados na Tabela II. Os valores dos
factores de separagdo calculados de acordo com o método acima
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Por melo duma técnica semelhante, obtiveram-se
o8 volumes de retengdo e os factores de separagfo para 0 ino-
sitol e virios hidratos de carbono usando uma zeolite NaX (pro
porcdo molar Si02/A1203 igual a 2,5) e os resultados obtidos
encontram-se reunidos na Tabela III seguinte:

TABELA _ TIII

Volumes de Retencfo Corrigidos e Factores de Separacdo de NaX

Dimens¥es da coluna: 40 cm X 7,6 mm de diémetro interno (15,75
polegadas x 0,30 polegada)

Velocidade de escoamento: 2,2 cm por minuto (0,53 gpm/ftz)
Temperatura:  71,1° (160°F)
Forma da zeolite: pb

Hidrato de carbono Volume de retengdo Inositol
corrigido (em ml) Hidrato de car-
bono
Inulina 0,0 ) -
I~-Arabinose 2,0 4,4
D-Galactose 1,0 8,7
D-Manose 1,5 ' 5,8
D-Ribose 0,0 43,0
D-Xilose 1,0 8,7
D-Celobiose 050 >43,0
D-Rafinose 1,2 Ts3
D-Xilitol 2,2 4,0
Inositol 8,7 1,0

- Para efectuar a separacBo de inositol e/ou sorbi-
40l dos outros hidratos de carbono em solugSes pelo processo
de acordo com a presente invenglo, carrega-se preferencialmen~
te um leito de adsorvente de zeolite sélida com produtos adsor
vidos, retira~se a mistura n#io adsorvida ou refinada do leito
de adsorvente e desadsorve-se o inositol e/ou sorbitol adsor-
vidos pela zeolite adsorvente por meio de um desadsorvente. O
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agente adsorvente pode, caso se pretenda, ser contido num uGni-
¢o leito, numa pluralidade de leitos em que se utilizam as té-
cnicas convencionais de operagdo de leito oscilante ou num ti~
po de aparelho de leito mével simulado em contracorrente, de-
pendendo da zeolite e de qual de entre inositol e/ou sorbitol
se estd a adsorver. Assim, pode-~se empregar um método de elui-
¢do cromatogridfico (tal como o que se descreve ne Patente dos
BEstados Unidos N2, 3 928 193, cuja meméria descritiva se con-
gidera incorporada aqui como refer&ncia) para recuperar cada
um dos cinco hidratos de carbono acima identificados sob a for
ma pura, incluindo o inositol, Como zeolite adsorvente, pode-
-8e usar BaY, NaX e CaX. A CaX n3o pode ser usada sozinha por-
quanto a separag8o inositol/frutose se tem de efectuar por mei
de um segundo leito que pode conter qualquer de entre CaX, NaX
BaX ou BaY.

Com base nos dados das Tabelas I e II, prefere=-se
geralmente que as formes de sdédio das zeolites X e Y tenham
uma propor¢do sflica para alumina mais pequena visto essas zeo
lites permitirem geralmente gue se consigam maiores factores
de separacdo.

Um método prefer{V¥el para realizar o processo de
acordo com a presente invencdo na pratica é a separagio por co;
luna cromatogrdfica. Neste método, injecta~se solucdo de ali-
mentagio durante um curto intervalo de tempo no topo de uma co
luna e elui-se para baixo através da coluna, com dgua. A medi-
da que a mistura passa através de coluna, a separac8o cromato-
gréfica origina ume zona cada vez mais enriquecida no hidrato
de carbono adsorvido. O grau de separagfo aumenta & medida que
a mistura pessa mais para baixo através da coluna até se atin-
gir o grau de separacgdo pretendido., Neste momento, o efluente
da coluna pode ser primeiro desviado para um recipiente gue
recolhe um produto puro. Em segulda, durante o perfodo de tem~
po em que hé uma mistura de hidratos de carbono a sair da co-
luna, o efluente pode ser dirigido para um "recipiente para
produto misturado". Depois, quando a zona de hidrato de carbo-
no adsorvido emerge da extremidade da coluna, o efluente pode
ser dirigido para um recipiente para aquele produto.

Assim que as bandas cromatogrificas tiverem passa-
do uma disténecia suficiente através da coluna, introduz-se na

entrada da coluna uma nova carga € repete-se o ciclo de todo
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0 processo. A mistura gque sai da exiremidade da coluna entre
o5 instantes do aparecimento das fracgles pufas é reciclado
para trés para a alimentag8o e passado de novo através da colud
na, até & extincio.

0 grau de separacBo dos picos & medida que passam
através desta coluna cromatogrifica aumentari quando o compri-
mento da coluna aumenta. Portanto, pode-se projectar uma colu-
na com um comprimento suficiente para se obter qualgquer grau
de separac8o dos dois componentes um do outro gque se pretenda.

Por consequéncia, é também possivel operar esse
processo de modo que n8o envolva essencialmente a recircula-
¢do de uma mistura n%o separada para trds para a alimentacgéo,
No entanto, se forem necessdrias elevadas purezas, um t8o gran-
de grau de separac8o pode necessitar uma coluna excepcionalmen-
te comprida. Além disso, & medida que 0S8 componentes s@o elui-
dos através da coluna, as suas concentragSes médias declinam
gradualmente. No caso dos hidratos de carbono serem eluifdos
com 4gua, isso significa que as correntes de produto se delui-
r8o crescentemente com dgua. Portanto, é muito provivel que um
processo 6ptimo (para conseguir elevados graus de pureza dos
componentes compreenda o uso de uma coluna muito mais curta
(do que a que seria necessdria para a completa separagéo dos
picos) e também envolva a separagéo da parte do efluente que
contém a mistura de picos e a sua recirculacgio para a alimen-
tag8o, como se referiu acima.

E também possivel usar NaX, BaX e BaY num processo
de leito mével simulado (por exemplo, como se descreveu na Pa-
tente dos Estados Unidos N2, 2 985 589, cuja meméria descriti-
va se incorpora aqui como referéncia). No entanto, é impossi-
vel usar~se CaX ou CaY sozinhos num processo de leito mével si+
mulado de andar Unico para produzir inositol guando se encon-
tra presente também sorbitol porque, para um tal processo, 86
se pode obter na forma pura o adsorvente menos intensamente -
adsorvido ou o mais fortemente adsorvido. No entanto, é possi-
vel conceber um processo em dois andares usando, por exemplo,
CaX no primeiro andar para separar (inositol + sorbitol) numa
fracg8o de (sacarose + frutose + glucose) e, em segulda, usar
CaY no segundo-andar para separar inositol de sorbitol.

Na operagdo de uma técnica de leito mével simulado)
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a escolha de um agente ou flufdo (dissolvente) desadsorvente

tem de ter em conta a necessidade de que ele seja capaz de dess

locar facilmente o hidrato de carbono adsorvido do lelto de

adsorvente e também que o hidrato de carbono da mistura de alis

mentacio seja capaz de deslocar o agente de desadsorgdo adsor-
vido de um andar de adsorcdo prévia. Além disso, o agente de
desadsorgdo empregado deve ser facilmente separdvel da mistura
com os componentes de hidratos de carbono da alimentacdo. Por-
tanto, prevé-se que se use um agente de desadsorgdo que tem
caracterfsticas que permitem que ele seja facilmente fraccio-
nado do hidrato de carbono. Por exemplo, devem-se usar agentes
de desadsorcgdo tais como &lcoois, cetonas, 4gua, suas misturas
misturas de 4lcoois e de 4gua, particularmente, metanol e eta~
nol, etc.. O agente deésadsorvente preferido é a &dgua.

BaX e BaY sBo adsorventes muito fortes para o ino-
sitol, o que as torna particularmente apropriadas para empre-
gar na recuperag8o de inositol nos casos em que o inositol é
um componente relativamente pouco abundante na mistura e a
sua concentragdo é pequena. Esta forte afinidade significa uma
alta capacidade de adsorgdo, mesmo & baixas concentragdes. No
entanto, a intensa afinidade também significa uma larga frente
de desadsorcfo. Neste caso, podem ser muito conveniente do pon

do de vista econbémico usar um processo de adsorgdo / desadsor-|
¢8o em leito fixo. Neste tipo de processo, delixa-se que a ali~-

mentacio se escoe através do leito até que a maior parte do
leito fique saturada com inositol., Em seguida, o leito & desa-
dsorvido. Colecta-se a fracgdo de efluente que contém o inosi-

tol puro e recircula~-se a fracg8o gue contém inositol contami-
nado.

S3o possiveis vérias modificagBes deste processo
que serio 6bvias para os peritos no assunto. Por exemplo, de-
pois de se carregar o leito de BaX ou de BaY até perto do pon-
Yo em que o inositol comega a romper as ligagBes e a aparecer
no efluente, a alimentacg8o pode passar a constitulr uma cocor-
rente de inositol puro em dgua, que pode ser feita passar atra
vés do leito para deslocar os componentes de inositol do ad-
gorvente e dos espagos vazios existentes no leito. Quando es-
tes componentes diferentes de inositol tiverem sido adequada-
mente deslocados do leito, este pode ser desadsorvido em con-
{racorrente com 4gus para recuperar o inositol do adsorvente
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e dos vazlos. BEste tipo de ciclo de carregemento de leito / puy
ga dos coprodutos / desadsorgdo em contracorrente pode ser par-
ticularmente interessante guando o inositol se encontra presen-
te em pequenas concentracdes e se pretende recuperéd-lo com maid
res niveis de pureza.

A NeX & também um adsorvente particularmente apro-
priado para a recuperacdo do inositol por causa da sua invul-
garmente elevada selectividade em relagdo ao inositol. Muito
embora a sua capacidade de adsorcdo ndo seja t8o elevada como a
da BaX e BaY, a desadsorc8o do inositol de NaX € mais rdpida
do que de BaX e de BaY. Assim, a NaX pode ser usada para um
processo de separag8o que tenha um tempo do ciclo mais curto
do que BaX e BaY e é apropriada para os processgos tanto de lei-
%o fixo como de leito mével simulado.

Muito embora seja possivel utilizar os cristais de
zeolite adsorvente.activada sob uma forma n8o aglomerada, €
geralmente mais exequivel, particularmente quando o processo
envolve o uso de um leito de adsorg¢8o fixo, aglomerar os cris-
tais em partfculas de maiores dimensdes para diminuir a perda
de carga do sistema. O agente aglomerante particular e a maneio
ra de proceder empregado na aglomeragfo nfo sdo factores criti-
cos mas & importante que o agente de ligacgdo seja o mais possi-
vel inerte em relagdo aos hidratos de carbono que estfo a ser
adsorvidos e ao agente de desadsorgdo. As proporgBes de zeoli-
te para agente ligante encontram-se vantajosamente compreendi-
das dentro do intervalo de 4 a 20 partes de zeolite por parte
de agente ligante numa base de peso anidro.

A temperatura & qual se deve realizar a operagdo
de adsorcgdo do processo deve estar compreendids entre cerca de
0 e 1502C. Quando a temperatura aumenta, atinge-se a temperabu-
ra & qual o agente de desabsorcd@o entra em ebuligdo, Preferi-
velmente, a operac8o de adsorcdo deve realizar-se a uma tempe-
ratura compreendida entre cerca de 159 e cerca de 1l002C. As
condicBes de pressfo devem ser mantidas de maneira a conservar
o sistema em fase liquida. As temperaturas elevadas do proces-
so desnecessariamente necessitam a utilizagf@o de aparelhagem
sob alta press8o e aumentam o custo do processo.

Outro método para realizar na pratica o processo
de acordo com a presente inveng@o é representado no desenho da
Figura 5. Neste método, um certo nimero de leitos fixos s&o lid




gados uns aos outros por condutas que s8o ligadas a uma vilvu-
la especial (por exemplo, do tipo descrito na Patente dos Esta-
dos Unidos N¢., 2 985 589). A vilvula sequencialmente move a
alimentagfo liquida e os pontos de extracc@o do produto para
posicgles diferentes em volta de um arranjo dos leitos fixos in-
dividuais de tal maneira que se simule o movimento em contra-
corrente do adsorvente. Este processo é apropriado para as se-
paracdes bindrias.

Nos desenhos, a Figura 5 representa um hipotético
diagrama de fluxo em contracorrente de leito mdvel envolvido
na realizac8o prdtica de ume forma de realizaglo tipica do pro-
cesso de acordo com a presente invengBo. Fazendo referéncia ao
desenho, compreende-se que, enquanto as entradas e saidas de
correntes liquidas s8o representadas como sendo fixas e a massa
adsorvente é representada como se movendo em relac3o de contra-
corrente com a alimentagio e o material desabsorvente, esta re-
presentagdo destina~se primariamente a facilitar a descricfo do
funcionamento do sistema, Na prdtica, a massa adsorvente estd
geralmente num leito fixo com as entradas e as saidas de corren
tes liquidas a deslocarem-se umas em relag8o &s outras. De a-
cordo com isso, um material de alimentag¢8o é introduzido den~
tro do sistema através da tubagem 10 para o leito adsorvente
12 que contém particulas de zeolite adsorvente em trénsito pa~-
ra baixo através delas. A temperatura é igual a 7092C ao longo. |
de todo o sistema e a pressdo é substancialmente a pressio at-
mosférica. O componente ou 08 componentes do material de ali-
mentac8o s#o adsorvidos preferencialmente nas particulas de
zeolite que se movem através do leito 12 e o refinado € arras-
tado pela corrente liquida de dgua que actua como agente desa-
dsorvente que sal do leito 12 através da tubagem 14 e a sua
maior parte é extraida através da tubagem 16 e alimentada ao
dispositivo de evaporag8o 18 no qual & mistura € fraccionada e
o refinado concentrado é descarregado através da tubagem 20. A
dgua que actua como agente desadsorvente sai do dispositivo de
evaporagio 18 através da tubagem 22 ¢ é alimentada & tubagem
24 através da qual € misturada com agente desadsorvente adicip
nal que sai do leito adsorvente 26 e é recirculado para o fun-
do do leito adsorvente 30. A zeolite que possui os hidratos de
carbono adsorvidos passa para baixo através da tubagem 44 para
o leito 30 no qual é contactado em contracorrente com o agente

desadsorvente reciclado o qual efectivamente desadsorve o hi-




drato de carbono antes de o adsorvente passar através do leito
30 e entrar na tubagem 32 através da gual é recilado para a
parte superior do leito de adsorvente 26. O agente desadsorven-
te e o hidrato de carbono deadsorvido saem do leito 30 através
da tubagem 34. Uma parte desta mistura liguida & desviada atra-
vés da tubagem 36 por meio da qual passa o dispositivo de eva-
porac3o 38 e a parte restante passa para cima através do leito
adsorvente 12 para posterior tratamento como se descreveu ante-
riormente na presente memdria descritiva. No dispositivo de e~
vaporagdo 38, o agente desadsorvente e o hidrato de carbono
g8o fraccionados e o hidrato de carbono produzido é recuperado
por intermédio da tubagem 40 e o agente desadsorvente ou é dei-
tado fora ou passado, através da tubagem 42, para a tubagem 24
para recirculagdo como se descreveu acima. A parte ndo desvia-

da da mistura desadsorvente / refinado passa do leito 12 atra-
vés da tubagem 14, entra no leito 26 e move-se para cima atra-
vés dele em contracorrente em relag8o ao agente adsorvente cong
titufdo pela zeolite carregada / agente desadsorvente que pas-
sa para baixo através dele a partir da tubagem de reciclagem
32. 0 agente desadsorvente passa do leito 26 sob uma forma re-
lativemente pura através da tubagem de recirculagdo 24 e para
o leito 30 como se descreveu anteriormente na presente memdria
descritiva.

Os seguintes Exemplos s&o apresentados a fim de A
ilustrar a presente invencg3o. No entanto, eles nfo limitam a
presente invenc8o &s formas de realizagdio mencionadas nos Exem-
plos. Todos os exemplos se baseiam em trabalho experimental
efectivamente realizado. Nos Exemplos que se seguem, utilizam-
-se as seguintes abreviaturas e simbolos com as seguintes sig-
nificacgles:

NaX = zeolite X permutada com sdédio
NaY = gzeolite Y permutada com sédio
BaX = zeolite X permutada com bario

gpm/i‘t2 = galdes por minuto por meiro quadrado




Exemplo 1

Encheu-se com zeolite NaY em pé (proporg8o molar
Sioa/Alzo3 = 5,0) uma coluna com 40 cm (15,75 polegadas) e com
um difmetro interno de 7,6 mm (0,3 polegada). Encheu~se depois
com dgua e manteve-se a uma temperatura igual a 71,19C. Depois
bombeou~se dgua através da coluna e menteve-se uma velocidade
de passagem de 2,2 em por minuto (0,53 gpm / ftz). Durante um
periodo de tempo, ligou-se a alimentacdo para uma mistura que
continha 3,9 % de glucose, 3,7 % de frutose, 0,6 % de sacarose,
1,0 % de sorbitol e 0,8 % de inositol e depois passou-se de no-
vo para &agua. Controlou-se a composicdo do efluente da coluna
com um detector do fndice de refraccdo. Um detector do Indice
de refraccdo ndo pode diferenciar um hidrato de carbono de ou-
tro mas detecta a presenga de hidrato de carbono no efluente.
Tases detectores sfo mais dteis quando cada componente emerge
no efluente sob a forma de pico completamente separado. A ident
tidade de cada pico pode entdo ser determinada pelo seu volume
de retenc¢8o caracteristico. No entanto, essas técnicas de de-
tecglio podem também ser dteis para mostrarem que existe falta
de poder de separagdo numa coluna ou em determinadas condigdes
Bm tais circunsténcias, a mistura saird apresentando um pico
Gnico com uma pequena largura. A Figura 1 dos desenhos repre-
senta a curva de eluicdo para a mistura de cinco componentes
acima referida que emergiu da coluna contendo NaY como um ini~
co pico. O dnico pico observado indica que & capacidade de se~-
paragfo desta zeolite NaY era insuficiente, nas condigBes aci-
ma mencionadas, para permitir a resolugdo do inositol ou dos
outros componentes e obtengd3o de picos separados. No entanto,
com base nos dados da Tabela I, supra, é evidente que este dniy
co pico é a soma de picos separados atribuiveis a cada compo-
nente. Além disso, os peritos no assunto compreendem que, usan
do condicgSes diferentes (por exemplo, uma coluna maior, velocist
dade de escoamento menor, pé de zeolite mais fino, alimentagdo
diferente tal como sem frutose, detector diferente, etc) seja
possivel obter-se uma separagdo observdvel usando esta zeolite
NaY (comparar com os resultados obtidos no Exemplo 4, infra,
em que NaX separou inositol com um pico completamente separado
sob condigles experimentais semelhantes).




Exemplo 2

Usou~-se a mesma coluna e as mesmas condigSes expe~
rimentais que no Exemplo 1, com a diferenga de se ter usado a
zeolite BaX em pd (proporc8o molar de Sioz/ A1203 = 2,5). A Pid
gura 2 representa as curvas de eluicd@o. A ordem de eluigdo é
sacarose, glucose, frutose, sorbitol e inositol. O inositol fi-
ca bem separado de todos os outros hidratos de carbono.

Exemplo 3

Carregou~se uma coluna com 160 cm de comprimento
(63 polegadas) e com um difmetro interno de 7,6 mm (0,3 pole-
gada) com zeolite BaX (proporgdo molar 510, / A1203 = 2,5) (paxy
tfculas 30 x 40 malhas) e manteve-se a 71,12C. Carregou-se a
coluna com ume alimentacgZio que continha 15,6 % de glucose, 14,
8 % de frutose, 2,4 % de sacarose, 4,0 % de sorbitol e 3,2 %
de inomitol. Depois de a coluna ter atingido o equilibrio, co-
megou a regeneracgdo. Usou-se dgua como agente desadsorvente e
bombeou~se através da coluna com um caudal de 1,03 litros por

minuto (0,27 galdo por minuto). Colectou~-se o efluente e ana-
lisou-se por cromatografia em fase liquida. Os resultados obti
dos estdo indicados na Figura 3. Colectaram~se 80 cm3 de ino-
sitol puro com uma concentragZo média de 1 % em peso.

Exemglo 4

Carregou-se a mesma coluna que se utilizou no Exemt
plo 3 com zeolite NaX (proporgdo molar de SiO, / A1203 = 2,5)
(particulas 30 x 40 malhas) e manteve-se a 71,1°C (160°F). Sub+t
meteu~se a coluna ao mesmo modo operatério gue se descreveu no
Exemplo 1, A Pigura 4 representa as curvas de eluigdo. O sor-
bitol, a sacarose, a glicose e a frutose emergem como pico. O
inositol emerge como o segundo pico, bem separado do primeiro.
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18, -~ Processo para a separagfo em fase liquida de
inositol e/ou sorbitol por adsorgdo selectiva por peneiros mo-
leculares de zeolite a partir de uma solugdo de uma mistura de
hidratos de carbono que contém pelo menos um desses compostos,
caracterizado pelo facto de compreender o contacto da referida
mistura, a uma pressf@o suficiente para manter o sistema em fa-

se liguida, com uma composigBo adsorvente compreendendo pelo
menos uma zeolite cristalina de aluminessilicato escolhida do
grupo que consiste em zeolite do tipo X e zeolite do tipo Y em
que oS catifes da zeolite s8o escolhidos do grupo que consiste
em sédio, bério e cllcio de maneira a adsorver selectivamente
10 inositol e/ou o sorbitol, a remogdo da parte néo adsorvida
fda referida mistura do contacto com a zeollte adsorvente a des-
sorgdo do material adsorvido do adsorvente mediante o seu con-

tacto com um agente de dessorgdo e a recuperagdo do produto deg
sorvido.

28, - Processo de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizado pelo facto de a temperatura estar compreendida
entre cerca de 092C e cexrca de 1509C,

38, - Processo de acordo com a reivindicac8o 1,
caracterizado pelo facto de a temperatura estar compreendida
entre cerca de 152C e cerca de 1002C.

48, ~ Processo de acordo com a reivindicag¢do 1,
caracterizado pelo facto de o agente de dessorgdo ser escolhie

do do grupo qgue consiste em dlcoois, cetonas, dgua ¢ suas mip-
turas.

528, - Processo de acordo com & reivindicagBo 1,
caracterizado pelo facto de o agente de desBorgio ser 4gua.

68, ~ Processo de acordo com a reivindicagBo 1,
caracterizado pelo facto de a referida mistura de hidratos de




carbono compreender, pelo menos, um aglcar e, pelo menos, um
édlcool de agdcar.

78, - Processo de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizado pelo facto de a referida mistura de hidratos de
carbono compreender uma mistura de dlcoois de aglicar.

82, - Processo de acordo com a reivindicagdo 2,
caracterizado pelo facto de a zeolite cristalina de aluminossi-
licato ser uma zZeolite de tipo X em que os caties sfo predomi-
nantemente sédio ou béario.

92, - Processo de acordo com a reivindicag8o 2,
caracterizado pelo facto de a zeolite cristalina de aluminossi-
licato ser uma zeolite de tipo Y em que os catides sdo predomi
nantemente bério.

102, - Processo de acordo com a reivindicagdo 2,
caracterizado pelo facto de os catiGes da zeolite cristalina
de aluminossilicato serem predominantemente cédlcio.

112, - Processo para a separagdo de sorbitol de
uma solugBo de ume mistura de hidratos de carbono contendo tam-
pém inositol por adsorgdo selectiva, caracterizado pelo facto
de compreender o contacto do referido extracto, a uma tempera-
tura compreendida entre cerca de 09C e 1502C e a uma pressdo
suficiente para manter o sistema em fase 1iquida, com uma com~
posicdo adsorvente que compreende, pelo menos, uma zeolite crig
talina de aluminossilicato escolhida do conjunto que consiste
em zeolite do tipo Y e zeolite do tipo X em que os catides da
zeolite sdo célcio, de maneira que o sorbitol seja selectiva-
mente adsorvido, a remogdo da parte ndo adsorvida da referida
solugdo do contacto com a zeolite adsorvente e a dessorcdo do
sorbitol a partir deste fazendo contactar o referido adsorven-
te com um agente de dessorgdo e a recuperacio do sorbitol de-
sadsorvido.

128, - Processo em dois andares para a separagio




de inositol e sorbitol a partir de uma solug8o aguosa que con-
tém os mesmos e, pelo menos, um aglcar, por adsorgio selectiva,
caracterizado pelo facto de se fazer contactar, numa primeira
fase, a referida solugfio a uma temperatura compreendida entre
cerca de 02C a 15092C e a uma press8o suficiente para manter o
sistema em fase liquida, com uma composigfio adsorvente compre-
endendo pelo menos uma zeolite cristalina de aluminossilicato
do tipo X em que os catiBes s¥o cdlcio, de maneira a adsorver
selectivamente uma mistura de inositol e de sorbitol, se remo-
ver a parte nfo adsorvida da referida solugBo do contacto com
zeolite adsorvente, se dessorver a misturs de inositol e de
sorbitol a partir do referido adsorvente mediante a utilizac&o
de um agente de dessorgfo; se fazer contactar, numa segunda fad
se, a referida mistura a uma temperatura compreendida entre
jcerca de 02C e 1502C e a uma pressfo suficiente para manter o
|sistema em fase lfguida com uma composigdo adsorvente que com-
preende, pelo menos, uma zeolite cristalina de aluminossilica-
to do tipo Y em que os catiBes de zeolite sZo cdlecio de manei-
ra que s&o selectivamente adsorvidos primeiro o sorbitol e de-
pois o inositol, se remover a parte ndo adsorvida da referida
mistura do contacto com a zeolite adsorvente e se dessorver pri
meiro o inositol e em seguida o sorbitol do referido adsorven-
ite fazendo-o contactar com um agente de dessorcHo e se recupe~

irar primeiro o sorbitol dessorvido e depois o inositol dessor-
vido. |

138, - Processo para a separagio de inositol a par
tir de uma mistura liquida contendo inositol e manitol, por
adsorcg8o selectiva, caracterizado pelo facto de se fazer con-
tactar a referida mistura a uma temperatura compreendida entre
cerca de 02C e 1509C e a uma press3o suficiente para manter o
sistema em fase liquida com uma composicBo adsorvente gque com-
preende, pelo menos, uma zeolite cristalina de aluminossilica=-
to escolhida do grupo que consiste em zeolite do tipo X e zeo-
lite do tipo Y em que o8 catides da zeolite sZo escolhidos do
grupo que consiste em bdrio e sdédio, de maneira que o inositol
€ selectivamente adsorvido, se remover a parte nio adsorvida
da referida mistura do contacto com a zeolite adsorvente ¢ se
dessorver o inositol a partir do referido adsorvente fazendo-o

contactar com wn agente de dessorclo € Se recuperar o inositol
dessorvido.
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142, - Processo de acordo com a reivindicag®o 13,
caracterizado pelo facto de a referida mistura também conter
sorbitol.

158, - Processo para a separacdo de manitol de uma
mistura que contém manitol e inositol, por adsorgdo-selectiva,
caracterizado pelo facto de se fazer contactar a referida mis-
tura, a uma temperatura compreendida entre cerca de 0°C e 1500
C e a uma pressdo suficiente para manter o sistema em fase li~
gquida, com uma composigdo adsorvenie que compreende, pelo me-
nos, uma zeolite cristalina de aluminossilicato escolhida do
grupo que consiste em zeolite do tipo X e zeolite do tipo Y em
gue os cati¥es da zeolite s8o bério, de maneira que o manitol
é selectivamente adsorvido, se remover a parte ndo adsorvida
da referida mistura do contacto com a zeolite adsorvente, se
dessorver o manitol do referido adsorvente fazendo-o contactar
com um agente de dessorg8o e se recuperar o manitol dessorvido

162, - Processo de acordo com a reivindicagdo 15,
caracterizado pelo facto de a referida mistura também conter
sorbitol.

Lisboa, 13 de Setembro de 1983

0 Agente Oficial da Propriedade Industrial
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