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(57) Resumo: PROCESSO PARA FABRICAGCAO DE GRANULADOS CONTENDO PARTICULAS CRISTALINAS DE XILITOL E
DE UM OUTRO POLIOL. A invencéo se refere a um processo para fabricacéo continua de um p6 contendo particulas cristalinas
de xilitol com um outro poliol, compreendendo a mistura continua de um xarope de xilitol e de um outro poliol, apresentando um
teor em matéria seca de pelo menos 95 % em peso e tendo um teor de xilitol de 85 a 97,5 % em peso e um teor de outro poliol de
pelo menos 15 a 2,5 % em peso com base na matéria seca, a mistura sendo feita, dispersando-se simultaneamente o xarope de
xilitol e o outro poliol com insumos que contém xilitol em um recipiente rotativo aberto contendo granulados a base de xilitol, no
qual o xarope de xilitol e o outro poliol e os insumos que contém xilitol sdo misturados na superficie dos granulados a base de
xilitol contidos no recipiente, a recuperacdo dos granulados a base de xilitol e do outro poliol, a partir do recipiente, e a
cristalizacao do xilitol e do outro poliol contidos nesses granulados, os granulados a base de xilitol e do outro poliol no recipiente
sendo mantidos em movimento pela rotagéo do recipiente.
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PROCESSO PARA PRODUCAO DE UM PO CONTENDO PARTICULAS
CRISTALINAS DE XILITOL COM UM OUTRO POLIOL

[001] A invencéao se refere a um processo para
fabricacéo continua de um pd contendo particulas
cristalinas de xilitol <com um outro poliol em menor
proporc¢ao.

[002] Por “outro poliol”, entende-se, no sentido da
invencdo, um poliol escolhido preferencialmente no grupo
constituido pelo treitol, o eritritol, o arabitol, o
ribitol, o sorbitol, o manitol, o maltitol, o maltotritol,
o maltotetraitol, o lactitol, a isomaltulose hidrogenada, a
glicerina e os hidrolisados de amido hidrogenados, sozinhos
ou em combinacéo.

[003] Mais preferencialmente, esse outro poliol é
escolhido no grupo constituido pelo sorbitol, o maltitol, o
manitol, e a isomaltulose hidrogenada, sozinhos ou em
combinacéo.

[004] “Por menor proporc¢do”, entende-se, no sentido da
invencdo, um teor nesse outro poliocl, no pd contendo
particulas cristalinas de xilitol, compreendida entre 2,5 e
15 % em peso, de preferéncia de 5 a 10 % em peso da
quantidade total de polidis.

[005] O xilitol é um poliol com 5 &tomos de carbono,
resultante da hidrogenacdo do xilose. Ele é utilizado como
substédncia de substituicdo do actcar e/ou como substdncia
suporte em preparados farmacéuticos e na indtstria
alimenticia, em particular sob a forma de comprimidos
acucarados ou mastigaveis.

[006] Sabe-se como fabricar xilitol cristalizado, por

exemplo, induzindo a cristalizacdo do xilitol em um xarope
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suficientemente rico nesse produto e suficientemente
purificado. Sdo obtidos entdo monocristais de forma
tetraédrica, de tamanho relativamente uniforme.

[007] Todavia, o xilitol ©puro apresenta péssimas
propriedades de compressdo, independentemente do tipo de
fabricacdo utilizado.

[008] A fim de melhorar as propriedades de compresséao,
é bem conhecido no estado da técnica propor a fabricacédo de
pdés de xilitol que apresentam um teor de xilitol de mais de
90 % em peso, o complemento do teor total em poliol sendo
fornecido por um outro poliol, tal como sorbitol.

[009] Foi proposto na patente EP 528604 realizar a co-
cristalizacdo do xilitol e do sorbitol, a relacdo entre o
sorbitol o xilitol estando compreendida entre 50/50 a 97/3,
de preferéncia compreendida entre 65/35 e 95/5.

[0010] Além do fato de esses co-cristais conterem mais
de 50 % de sorbitol (o xilitol é no caso antes de tudo o
componente minoritdrio da mistura), a mistura ndo apresenta
em nenhum caso propriedades de compressdo notaveis.

[0011] Foi também proposto na patente DE 19845339
realizar a co-atomizacdo do xilitol a mais de 90 % em peso
com o sorbitol, ou granulando essa mistura em uma camada
fluidificada.

[0012] Os resultados mostram que o xilitol  puro
granulado por pulverizagcdo ndo ¢é conveniente para uma
transformacdo direta em comprimidos, sem outros aditivos. A
uma pressdo de 20 kN, a dureza dos comprimidos, de
aproximadamente 60 N, é muito pouca e a abrasdo é muito

elevada para os comprimidos fabricados.
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[0013] Para os especialistas do dominio considerado, as
durezas s6 podem com efeito ser atingidas, na pratica,
quando o xilitol é granulado com a carboximetilcelulose
(CMC) a razdo, por exemplo de 2 % em peso.

[0014] O pedido de patente internacional WO 92/10168
descreve também um processo para fabricacdo de granulados
de xilitol diretamente compressivel que consiste na
granulacdo umida de xilitol finamente moido pelo emprego de
um ligante que pode ser uma solucdo de carboximetilcelulose
s6édica, uma solucdo de polidextrose ou ainda um xarope de
maltose hidrogenado. Uma secagem final é obrigatdria. Sé&o
obtidos assim granulados contendo de 0,1 a 5 % de ligante.

[0015] Todavia, a CMC contida nos comprimidos se
repercute de maneira desvantajosa sobre as propriedades
organolépticas.

[0016] Foi também proposto, na patente FR 2.336.123,
fabricar tabletes para mascar a partir de mistura seca de

[®)

xilitol em quantidade de 10 a 80 % em peso e de um poliol
em quantidade de 80 a 10 % em peso, em relacdo ao peso do
tablete. O poliol pode ser o sorbitol, o manitol ou uma
mistura destes.

[0017] Sobressai da descricdo desse pedido de patente
que o poliol representa pelo menos 50 $ em peso em relacédo
ao xilitol. Esse ndo pode, portanto, ser considerado como ©
componente principal do pd a comprimir. Nessas condigdes,
ndo é possivel se beneficiar, de maneira 6étima, de todas as
vantagens préprias ao xilitol.

[0018] Aglomerando xilitol pd cristalizado de

granulometria muito fina com o auxilio de um xarope de

sorbitol sob forte agitacdo, a patente EP 329977 propde um
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agente ligante e diluente, utilizavel em compressdo direta,
cujos granulados tém um tamanho compreendido entre 0,1 e 1
mm e contendo 94 a 98 $ em peso de xilitol, 1 a 5 % em peso
de sorbitol, 0 a 2 % em peso de outros polidis, e menos de
1 % em peso de agua.

[0019] Esse agente ligante e diluente apresenta uma
massa volumétrica aparente do produto compactado de 0,7 a
0,8 g/ml.

[0020] A moagem prévia do xilitol para se obter uma fina
granulometria, a aglomeracdo com o auxilio de um xarope de
sorbitol com pouca matéria seca, assim como a secagem final
do pbdé ndo dido ao processo toda a simplicidade desejada e
constituem operacdes suplementares que aumentam seu custo
de utilizacéo.

[0021] A presente invencéao tem, portanto, como
finalidade particular fornecer um processo para fabricacéao
de um pd, contendo particulas cristalinas de xilitol com um
outro poliol gque sd&o menos sensivels as desvantagens
mencionadas acima e que permite obter eficazmente um pd
contendo particulas <cristalinas de xilitol que  tém
propriedades desejaveis.

[0022] De acordo com a presente invencdo, fornece-se um
processo para fabricacdo de particulas <cristalinas de
xilitol com um outro poliol gque ndo necessita de uma
fortissima concentracdo de xilitol ou nenhum esforco feito
para controlar ou medir precisamente a temperatura durante
a etapa de granulacdo / cristalizacéo.

[0023] Além disso, o processo da invencdo ndo implica a
formacdo de massa cozida, nem a aplicacdo de uma forca de

cisalhamento ou de compressdo, baseando-se antes de tudo
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simplesmente sobre um revestimento, uma aglomeracdo e uma
inducdo da cristalizacdo concorrentes, permitindo a mistura
aglomerada de xilitol com um outro poliol maturar a uma
temperatura inferior ao ponto de fusdo do xilitol, para
formar granulados sdélidos.

[0024] De acordo com a presente invencdo, fornece-se um
processo para fabricacdo de um pd contendo particulas
cristalinas de xilitol e de um outro poliol, esse processo
compreendendo a mistura continua de um xarope de xilitol e
de um outro poliol, apresentando um teor em matéria seca de
pelo menos 95% em peso e tendo um teor de xilitol de 85 a
97,5% em peso e um teor em outro poliol de pelo menos 15 a
2,5% em peso com base na matéria seca, a mistura sendo
feita, dispersando-se simultaneamente o xarope de xilitol e
do outro poliol com insumos que contém xilitol, em um
recipiente rotativo aberto contendo granulados a base de
xilitol, isto porgque o xarope de xilitol, o outro poliol e
0s insumos que contém xilitol s&o misturados na superficie
dos granulados a base de xilitol contidos no recipiente, a
recuperacdo dos granulados a base de xilitol e do outro
poliol a partir do recipiente, e a cristalizacdo do xilitol
e do outro poliol contidos nesses granulados, os granulados
a base de xilitol e do outro poliol no recipiente, sendo
mantidos em movimento pela rotacdo do recipiente.

[0025] Quando da realizacdo do processo da invencédo, o
xarope de xilitol e do outro poliol ¢é introduzido, de
preferéncia, no recipiente sob a forma subdividida, por
exemplo, sob a forma de gotas e de gldbbulos, de jatos ou de

feixes de jatos.
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[0026] De acordo com um método preferido de realizacédo
do processo mencionado, um xarope de xilitol e do outro
poliol, apresentando um teor em matéria seca de pelo menos
95 % em peso, é levado a uma temperatura de pelo menos 80
°C e é misturado continuamente em um recipiente com insumos
contendo xilitol, a relacdo insumos/xarope, as dimensdes, a
orientacdo do eixo de rotacdo e a velocidade de rotacdo do
recipiente sendo escolhidos de tal forma gque o produto
recuperado a partir do recipiente aparece sob a forma de
granulados de um didmetro médio de aproximadamente 100 a
10000 um.

[0027] O processo da invencdo pode ser realizado em um
aparelho que compreende um recipiente rotativo aberto, com
um eixo de rotacdo que pode ser inclinado horizontalmente,
um meio de fornecimento, a uma zona situada no interior do
recipiente, acima da massa que o enche parcialmente, e dai
dispersar uma parte de xarope de xilitol e do outro poliol,
de preferéncia subdividido nas formas mencionadas acima e
alguns insumos contendo xilitol, e um meio de assegurar a
mistura do xarope de xilitol, do outro poliol e insumos
contendo xilitol, na superficie da massa em movimento
enchendo parcialmente o recipiente.

[0028] Os granulados a base de xilitol sdo recuperados,
de preferéncia, por transbordamento a saida do recipiente e
podem ser maturados para aumentar sua cristalinidade, pela
transferéncia dos granulados em um cilindro rotativo de
caracteristicas dimensionais tais que a duracdo de
permanéncia dos granulados provenientes do recipiente é
suficiente para assegurar a cristalinizacdo do xilitol e do

outro poliol. Os granulados podem em seguida ser
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transferidos para um secador para diminuir a umidade
residual e, em seguida, para um meio de moagem e de
crivacéao.

[0029] De acordo com um primeiro modo preferido de
realizacdo do processo da invengdo, pode-se oferecer um
xarope de xilitol e de sorbitol, do tipo disponivel no
comércio ou pode-se prepard-lo extemporaneamente, de
maneira que sua matéria seca seja de pelo menos 95 %, e que
seu teor de xilitol seja de aproximadamente 95 % com base
na matéria seca e seu teor em sorbitol seja de
aproximadamente 5% com base na matéria seca, e se disperse
O xarope a uma temperatura de aproximadamente 80 °C no
interior de um recipiente rotativo aberto sob a forma de um
reservatério ou de um tambor aberto que tem um fundo
essencialmente plano, cujo eixo de rotacdo pode ser
inclinado em um plano horizontal de um angulo de 25 a 45°.

[0030] De acordo com um segundo modo de realizacdo do
processo da invencdo, pode-se preparar extemporaneamente um
xarope de xilitol e de sorbitol cuja matéria seca é de pelo
menos 95% e tendo um teor de xilitol de aproximadamente 85%
com base na matéria seca e em sorbitol de aproximadamente
15% com base na matéria seca, dispersa-se em seguida o
Xxarope a uma temperatura de aproximadamente 80°C no
interior de um recipiente rotativo aberto sob a forma de um
reservatdédrio ou de um tambor aberto que tem um fundo
essencialmente plano, cujo eixo de rotacdo pode ser
inclinado em um plano horizontal de um angulo de 25 a 45°.

[0031] De acordo com um terceiro modo preferido de
realizacéo do processo da invencéo, prepara-se

extemporaneamente um xarope de xilitol e de maltitol, cuja
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o)

matéria seca é de pelo menos 95 % e tendo um teor de
xilitol de aproximadamente 90 % com base na matéria seca, e
dispersa-se © xarope a uma temperatura de aproximadamente
80 °C no interior de um recipiente rotativo aberto sob a
forma de um reservatdério ou de um tambor aberto que tem um
fundo essencialmente plano, cujo eixo de rotagcdo pode ser
inclinado em um plano horizontal de um angulo de 25 a 45°.

[0032] Um Dbocal de atomizacdo de ar é vantajosamente
utilizado, nesses trés modos preferidos de realizacéo
particulares para pulverizar o xarope agquoso sobre a camada
rotativa de materiais de insumos contendo xilitol, em um
granulador em escala piloto.

[0033] A relacdo ponderal da mistura constituida de
insumos contendo xilitol e xarope de xilitol e de sorbitol
(ou de maltitol) é de 1/1.

[0034] A mistura ¢é feita na superficie da massa em
movimento enchendo parcialmente o recipiente; o movimento
em questdo lembra uma massa de pilulas no interior de uma
maquina de fabricacdo de pilulas, e constatou-se que
granulados que sdo cada vez mais grossos sdo formados, os
granulados os maiores tendo tendéncia a vir a superficie da
massa em movimento.

[0035] Os granulados de xilitol e do outro poliol assim
obtidos sdo em seguida maturados para aumentar sua
cristalinidade.

[0036] Essa etapa de maturacdo pode ser realizada,
conservando-se o0s granulados em movimento a uma temperatura
inferior ao ponto de fusédo dos granulados,
preferencialmente a uma temperatura de 5 a 85°C, durante 1

a 20 horas, em uma corrente de ar.
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[0037] O produto granulado é em seguida seco, a fim de
se obter uma umidade residual nao superior a
aproximadamente 1%.

[0038] Os granulados podem entdo ser moidos até o
tamanho de particulas requerido e em seguida triados por
peneiramento; as particulas eliminadas por peneiramento
podem ser vantajosamente recicladas para o recipiente
mencionado, para uma utilizacdo como insumos contendo
xilitol e o outro poliol.

[0039] Uma propriedade muito vantajosa do pd que contém
as particulas cristalinas de xilitol e do outro poliol, de
acordo com a invencdo, é que ele apresenta um valor de
compressdo, segundo o teste B, que é superior a 80 N, de
preferéncia superior a 100 N, mais preferencialmente ainda
superior a 150 N, conforme serd exemplificado a seguir.

[0040] O teste B consiste em medir a dureza, expressa em
Newtons, de uma amostra de comprimido produzida sobre uma
Prensa Carver por uma carga de 18 kNewtons aplicada a uma
matriz anular Carver no 3619 de 13 mm, para se obter um
comprimido contendo 0,9 g de pd contendo particulas
cristalinas de xilitol e do outro poliol (corte
granulométrico 250 - 425 um), de acordo com a invencdo, e 1
% de estearato de magnésio.

[0041] A dureza do comprimido ¢é determinada em um
testador de comprimidos do Dr SCHLEUNIGER PHARMATRON modelo
6D.

[0042] Os resultados mostram que o pd, de acordo com a
invencdo, contendo particulas cristalinas de xilitol e do

outro poliol, apresenta um valor de dureza elevado que,
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segundo o conhecimento da sociedade Requerente, Jjamais foi
descrito.

[0043] Os pds resultantes contendo particulas
cristalinas de xilitol e do outro poliol sdo caracterizados
também pelo fato de apresentarem uma velocidade de
solubilizacdo na &gua, segundo o teste A, inferior a 1
minuto, de preferéncia compreendida entre 20 e 30 segundos
+ 5 segundos.

[0044] A fim de medir essa caracteristica do pd dque
contém particulas cristalinas de xilitol e de um outro
poliol, de acordo com a invencdo, a saber o tempo de
solubilizacdo, realiza-se o teste A.

[0045] A primeira etapa do teste A consiste em proceder
a desgaseificacdo da &gua a 20 °C, &agua que se coloca com
uma barra imantada (comprimento 6,06 cm e didmetro 1,15 cm)
em um frasco a vacuo de 2000 ml colocado sobre um agitador
magnético. A velocidade de rotacdo da barra (200 rpm) é
adaptada para criar uma agitacdo suficiente. A colocacéo
sob vacuo ¢é feita até o desaparecimento de bolhas,
sinénimos de presenga residual de gas dissolvido.

[0046] A segunda etapa consiste em peneirar o pd a
testar, de maneira a recuperar a fracdo qgque apresenta um
tamanho de particulas compreendido entre 315 e 500 um.

[0047] S&o introduzidos em seguida 150 g de Aagua
desgaseificada em Dbécher em vidro transparente de forma
baixa (diédmetro externo 70 mm, altura de 96 mm) e de 250
ml, contendo uma barra 1imantada cilindrica (45 mm de

comprimento e 9,5 mm de didmetro).
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[0048] Coloca-se esse bécher tal como preparado sobre um
agitador magnético de laboratério regulado em  uma
velocidade de rotagdo de 200 rpm.

[0049] S&o introduzidos entdo exatamente e em uma uUnica
vez 5 g do pbd peneirado e aciona-se o crondmetro.

[0050] Quando a solubilizacdo é total (nenhuma particula
detectédvel ao olho), péara-se o cronbmetro e anota-se o
tempo decorrido.

[0051] Nessas condicdes, o pd contendo particulas
cristalinas de xilitol e do outro poliol, de acordo com a
invencdo, tem geralmente uma velocidade de solubilizacéao
inferior a 1 minuto, de preferéncia compreendida entre 20 e
30 + 5 segundos.

[0052] A fim de medir a massa volumétrica aparente do pod
que contém particulas cristalinas de xilitol e de um outro
poliol, de acordo com a invencdo, se realiza o teste C.

[0053] O teste C é destinado a determinar, em condicgdes
definidas, os volumes aparentes antes e depois de
compactar, a aptiddo para o compactar, assim como as massas
volumétricas aparentes dos pds obtidos.

[0054] Para as necessidades do teste C, o pd contendo
particulas cristalinas de xilitol e de um outro poliol, de
acordo com a invencdo, é moido e peneirado, de maneira que
seja obtido um pd que apresenta um tamanho de particulas
compreendido entre 100 e 1000 um.

[0055] A aparelhagem ¢ um volumendmetro de compactado
STAV 2003 comercializado por J. ENGELSMANN AG que ¢&
constituido por:

- um aparelho compactador que pode provocar por

minuto 250 quedas + 15 quedas de um altura de 3 mm + 0,2
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mm. O suporte da amostra, com seu dispositivo de fixacdao,
deve ter uma massa de 450 g + 5 g;

- uma amostra de 250 ml graduada a cada 2 ml,
cuja massa deve ser de 220 g + 40 g.

[0056] Na amostra seca, introduz-se sem compactar uma
tomada de teste M de 100 g de peso com uma precisdo de 0,5
%. Fixa-se a amostra sobre seu suporte. Lé-se o volume
aparente antes de compactar Vg estimado em 1 ml
aproximadamente.

[0057] Faz-se cumprir 10, 500 e 1250 quedas e sdo lidos
0os volumes correspondentes Vig, Vsoo € Vizso estimados em 1 ml
aproximadamente.

[0058] As massas volumétricas aparentes sdo dadas pelas
seguintes expressdes:

- massa volumétrica aparente antes de compactar
(dita massa volumétrica do produto a granel) = 100 / volume
aparente antes de compactar;

- massa volumétrica aparente apds compactar (dita
massa volumétrica do produto compactado) = 100 / volume
aparente apods 1250 quedas.

[0059] Os resultados mostram que o) pd contendo
particulas cristalinas de xilitol e do outro poliol, de
acordo com a invencéo, apresenta um valor de massa
volumétrica aparente compactada compreendida entre 0,5 e 2
g/ml, de preferéncia compreendida entre 0,6 e 1 g/ml.

[0060] O presente pedido se refere também a utilizacéo
de um pd, de acordo com a invencdo, que pode ser obtido por
um processo, de acordo com a invencdo, para a fabricacédo de

comprimidos.
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[0061] Os exemplos seguintes ilustram o preparo do pd
contendo particulas cristalinas de xilitol e do outro
poliol pela wutilizacdo do processo, de acordo com a
invencéo.

EXEMPLO 1

[0062] Uma solucdo que tem um teor de 95% em xilitol e
de 5% em sorbitol, com base na matéria seca, é colocada em
um recipiente de evaporacdo para se obter um xarope de
xilitol e de sorbitol que tem um teor em matéria seca de
95%.

[0063] O xarope de xilitol e de sorbitol é colocado em
um reservatoério de estocagem a uma temperatura de
aproximadamente 80°C, a partir do qual ¢é continuamente
retirado por meio de uma bomba gue assegura sua dispersao
sob a forma de gldbébulos por meio de um bocal.

[0064] Simultaneamente a dispersdo do xarope de xilitol
e de sorbitol, introduz-se continuamente material de
insumos suplementar no granulador em escala piloto para
realizar uma relacdo ponderal de insumos/xarope de
aproximadamente 1 parte de insumos para 1 parte de =xarope
de xilitol e de sorbitol.

[0065] Os insumos sdo obtidos pela reciclagem continua
de uma fracdo do material solidificado sendo produzida.
Particulas de um sé6lido de xilitol <cristalino qualquer
podem ser utilizadas para fornecer insumos para a
granulag¢do inicial.

[0066] Nenhum esforc¢o particular é feito para controlar
a temperatura do granulador.

[0067] O granulador gira a uma velocidade de

aproximadamente 6,5 rotagdes por minuto, sua inclinacéo
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sendo de 30°, o qgque permite obter granulados que tém um
didmetro médio de aproximadamente 500 a 10000 um.

[0068] Apdbs essa etapa de granulacdo, esses granulados
sdo maturados a 60 °C pela conclusdo da cristalizacdo em um
dispositivo de maturacdo (tambor rotativo alongado).

[0069] Os granulados maturados assim obtidos apresentam
uma composicdo de 97,3/2,7 em xilitol/sorbitol e sdo secos
em uma camada fluidificada, utilizando o ar a
aproximadamente 45°C, depois submetidos a uma moagem
grosseira.

[0070] Os granulados assim tratados aparecem sob a forma
de um pb contendo aproximadamente 0,27% de umidade
residual.

[0071] O pbs seco & em seguida peneirado e constitui o
pd que contém particulas cristalinas de xilitol e de
sorbitol, de acordo com a invencéao.

[0072] A velocidade de solubilizacdo, tais como medida,
segundo o teste A, é de 30 segundos, e o valor de dureza
determinada segundo o teste B é de 130 N.

[0073] A tabela I a seguir apresenta os resultados das
medidas feitas segundo o teste C.

Tabela I

100 g de pd utilizado
Fracdo 100 - 1000 um

Massa volumétrica aparente antes do compactar| 0,588

(g/ml)

Vo médio (ml) em 3 medidas 170
Vio médio (ml) em 3 medidas 162
Vsoo médio (ml) em 3 medidas 150
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Vioso médio (ml) em 3 medidas 148

[0074] A massa volumétrica aparente do produto a granel
é assim de 0,588 g/ml e a massa volumétrica aparente do
produto compactado de 0,676 g/ml.

EXEMPLO 2

[0075] Uma solucdo que tem um teor de 85% em xilitol e
de 15% em sorbitol com base na matéria seca é colocada em
um recipiente de evaporacdo para se obter um xarope de
xilitol e sorbitol gque tem um teor em matéria seca de 95%.

[0076] O xarope de xilitol e de sorbitol é colocado em
um reservatoério de estocagem a uma temperatura de
aproximadamente 80 °C, a partir do qual é continuamente
retirado por meio de uma bomba gue assegura sua disperséo
sob a forma de gldébulos por meio de um bocal.

[0077] Simultaneamente a dispersdo do xarope de xilitol
e de sorbitol, introduz-se continuamente o material de
insumos suplementar no granulador com escala piloto para
realizar uma relacdo ponderal de insumos/xarope de
aproximadamente 1 parte de insumos para 1 parte de =xarope
de xilitol e de sorbitol.

[0078] Os insumos sdo obtidos pela reciclagem continua
de uma fracdo do material solidificado que é produzido.
Particulas de um sé6lido de xilitol <cristalino qualquer
podem ser utilizadas ©para fornecer insumos para a
granulacgdo inicial.

[0079] Nenhum esforco particular é feito para controlar
a temperatura do granulador.

[0080] © granulador gira a uma velocidade de

aproximadamente 6,5 rotagdes por minuto, sua inclinacéo
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sendo de 30°, o que permite obter granulados com um
didmetro médio de aproximadamente 500 um a 10000 um.

[0081] Apdbs essa etapa de granulacdo, esses granulados
sdao maturados em uma estufa a 60 °C durante 30 a 40
minutos.

[0082] Os granulados maturados assim obtidos apresentam
uma composicdo 90/10 em xilitol/sorbitol e s&o secos em uma
camada fluidificada, utilizando ar a aproximadamente 45 °C,
depois submetido a uma moagem grosseira.

[0083] Os granulados assim tratados aparecem sob a forma
de um pbd contendo aproximadamente 0,41% de umidade
residual.

[0084] O pd seco é em seguida peneirado e constitui o pod
que contém particulas cristalinas de xilitol e de sorbitol,
de acordo com a invencéo.

[0085] A wvelocidade de solubilizacdo, tal como medida
segundo o teste A, é de 20 segundos, e o valor de dureza
determinado segundo o teste B é de 170 N.

[0086] A tabela II a seguir apresenta os resultados das
medidas feitas segundo o teste C.

Tabela II

100 g de pbd6 utilizado
Fracdo 100 - 1000 um

Massa volumétrica aparente antes do compactar| 0,645

(g/ml)

Vo médio (ml) em 3 medidas 155
Vio médio (ml) em 3 medidas 150
Vsoo médio (ml) em 3 medidas 137
Vizs0 médio (ml) em 3 medidas 134
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[0087] A massa volumétrica aparente do produto a granel
é assim de 0,645 g/ml, e a massa volumétrica aparente do
produto compactado de 0,746 g/ml.

EXEMPLO 3

[0088] Uma solucdo que tem um teor de 85% em xilitol e
de 15% em maltitol com base na matéria seca é colocada em
um recipiente de evaporacdo para se obter um xarope de
xilitol e de maltitol que tem um teor em matéria seca de
95%.

[0089] O xarope de xilitol e de maltitol é colocado em
um reservatoédrio de estocagem a uma temperatura de
aproximadamente 80°C, a partir do qual ¢é continuamente
retirado por meio de uma bomba gque assegura sua dispersao
sob a forma de gldbébulos por meio de um bocal.

[0090] Simultaneamente a dispersdo do xarope de xilitol
e de maltitol, introduz-se continuamente material de
insumos suplementar no granulador com escala piloto para
realizar uma relacdo ponderal de insumos/xarope de
aproximadamente 1 parte de insumos para 1 parte de =xarope
de xilitol e de maltitol.

[0091] Os insumos sdo obtidos pela reciclagem continua
de uma fracdo do material solidificado que ¢é produzido.
Particulas de um sé6lido de xilitol <cristalino qualquer
podem ser utilizadas para fornecer insumos para a
granulag¢do inicial.

[0092] Nenhum esfor¢co particular é feito para controlar
a temperatura do granulador.

[0093] O granulador gira a uma velocidade de

aproximadamente 6,5 rotacgdes por minuto, sua inclinacéo
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sendo de 30°, o qgque permite obter granulados que tém um
didmetro médio de aproximadamente 500 um a 10000 um.

[0094] Apdbs essa etapa de granulacdo, esses granulados
sdao maturados em uma estufa a 70°C durante 30 a 40 minutos.

[0095] Os granulados maturados assim obtidos apresentam
uma composicdo 90/10 em xilitol/maltitol e s&o secos em uma
camada fluidificada, wutilizando o ar a aproximadamente
45°C, depois submetidos a uma moagem grosseira.

[0096] Os granulados assim tratados aparecem sob a forma
de um pbd contendo aproximadamente 0,37% de umidade
residual.

[0097] O pb seco é& em seguida peneirado, e constitui o
pd que contém particulas cristalinas de xilitol e de
maltitol, de acordo com a invencéo.

[0098] A wvelocidade de solubilizacdo, tal como medida
segundo o teste A, é de 23 segundos, e o valor de dureza
determinada segundo o teste B é& de 95 N.

[0099] A tabela III a seguir apresenta os resultados das
medidas feitas segundo o teste C.

Tabela III

100 g de pbd6 utilizado
Fracdo 100 - 1000 um

Massa volumétrica aparente antes do compactar| 0,794

(g/ml)

Vo médio (ml) em 3 medidas 126
Vio médio (ml) em 3 medidas 118
Vsoo médio (ml) em 3 medidas 108
Vizso médio (ml) em 3 medidas 108
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[00100] A massa volumétrica aparente do produto a granel
é assim de 0,794 g/ml e a massa volumétrica aparente do

produto compactado de 0,926 g/ml.
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REIVINDICACOES

1. Processo para fabricacdo de pd contendo
particulas cristalinas de xilitol e de um outro poliol além

de xilitol, caracterizado por compreender as etapas de

a) fornecer grdos a base de xilitol;

b) fornecer um xarope de xilitol e de um outro
poliol além de xilitol, o dito xarope apresentando um
teor de sdbdélidos de 95% em peso, um teor de xilitol de
85 a 97,5% em peso com base no teor de sélidos e um
teor do dito um outro poliol de 15 a 2,5% em peso com
base no teor de sdélidos;

c) fornecer sementes contendo xilitol;

d) dispersar continuamente, em um recipiente
rotativo aberto, as sementes contendo xilitol e o
xarope de xilitol e de pelo menos um outro poliol nos
grdos a base de xilitol, em uma dada razdo ponderal
semente/xarope, para obter grdos a base de xilitol
revestidos por uma mistura de sementes contendo
xilitol e de xarope de xilitol e do dito um outro
poliol;

e) recuperar 0S grdos a base de xilitol da etapa d)
do recipiente rotativo aberto; e

f) cristalizar o xilitol e o dito um outro poliol
dos ditos grdos a base de xilitol da etapa e) para
obter o pd contendo particulas cristalinas de xilitol
e de pelo menos um outro poliol;

em qgque o dito um outro poliol ¢é selecionado
dentre o grupo gue consiste em treitol, eritritol,
arabitol, ribitol, sorbitol, manitol, maltitol,
maltotriitol, maltotetraitol, lactitol, isomaltulose
hidrogenada, glicerol e hidrolisados de amido hidrogenados,

sozinhos ou combinados.
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2. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,

caracterizado pelo o dito um outro poliol ser selecionado

do grupo que consiste em sorbitol, maltitol, manitol e
isomaltulose hidrogenada, sozinhos ou combinados.
3. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelo xarope de xilitol e do dito um outro

poliol ser introduzido no recipiente em uma forma
subdividida.
4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 3,

caracterizado pelo xarope de xilitol e do dito um outro

poliol ser introduzido sob a forma de gotas.
5. Processo, de acordo com a reivindicacdo 3,

caracterizado pelo xarope de xilitol e do dito um outro

poliol ser introduzido sob a forma de jatos.
6. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelo eixo de rotagdo do recipiente estar

inclinado em relacdo ao plano horizontal.
7. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelos grdos a base de xilitol e do dito um

outro poliol serem recuperados por transbordamento na saida
do recipiente.

8. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado por grdos tendo um didmetro de 100 a 10.000
um serem recuperados.

9. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado por um xarope de xilitol e do dito um outro

poliol, apresentando um teor de sdélidos de 95% em peso, ser
levado a uma temperatura de 80 °C e ser continuamente
misturado com sementes contendo xilitol, a razdo ponderal
semente/xarope, as dimensdes, a orientacdo do eixo de
rotacdo e a velocidade de rotacdo do recipiente sendo

selecionadas de tal forma que o produto recuperado a partir
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do recipiente apareca sob a forma de grdos possuindo um
didmetro de 100 a 10.000 um.

10. Processo, de acordo com a reivindicacéao

O
~

caracterizado pela razdo ponderal semente/xarope ser de

1/1.

11. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,

caracterizado pelo recipiente ser na forma de um tambor ou

reservatdério aberto tendo um fundo essencialmente plano.
12. Processo, de acordo com a reivindicacédo 11,

caracterizado pelo eixo de rotacdo do recipiente formar um

angulo de 25 a 45° em relacdo ao plano horizontal.
13. Processo, de acordo com a reivindicacédo 1,

caracterizado pelos grdos de xilitol e do dito pelo menos

um outro poliol recuperados serem maturados a fim de
aumentar sua cristalinidade, mantendo os grdos a uma
temperatura de 5 a 90 °C durante 1 a 20 horas, mantendo os

grdos em movimento em uma corrente de ar.

Peticdo 870210008577, de 25/01/2021, pag. 26/37



