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La presente invencifn se refiere a un método para la re=
cuperacién de gzearalenona, a _partir de una mezcla acuosa
formada por una fase acuosa y una fase sélida, contenien-
do la fase sélida, zearalenona y otras partfculas sélidas
no disueltas. La zearalenona puede quedar representada por
la siguiente férmula qufmies estructural:s

OH (l)l CH3

|
C= 0~CH -(CHp)3

\‘
HO CH =CH —(CHy)3 /

La gearalenons es un producto de fermentacién natural, que

c=0

puede conseguirse por medio del cultivo de una cepa del mi
eroorganismo Gibberella geae productora de zearalenona, en
un medio nutritivo acuoso apropiado, .

Métodos empleados en la produccién de zearalenona, por fer
mentacién de Gibberella zeae en un medio nutritivo acuoso,
quedan descritos por ejemplo, por Andrews, F.N. y colabo-
radores, Patente UsSs 341964019 concedida el 20 de Julio
de 1965, y por Keith, C.L., Patente U.S. 3.661.712 conce-
dida el 9 de Mayo de 1972, aquf incorporadas a fines de
referencia,

El proceso fermantativo descrito por Andrews y colaborado-
res, utiliza un substrato poroso sflido para el medio nu-
tritivo, E1 descrito por Keith, incluye un cultivo en in-
mersién de una cepa de Gibberella zeae sumergible produc-
tora de zearalenona, en un medio nutritivo en fase 1fqui-
da airéado, pbr ejemplo, una gsolucidn acuosa de una fuen-
te de carbphidratos, una fuente de nitrégeno orgénico o
inorgdnico, minerales y otros nutrientes.

Al medio fermentado que contiene zearalenona, agua y sGli'.-
dos no disueltos, tales como micelios de Gibberella zeae,
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le conocemos con &l nombre de licor de fermentacifén. La
gearalenona es substancislmente insoluble en el licor de
fermentacién y, se necesita un método de recuperacién de
la gearalenona a partir del licor de fermentacién, con un
alto rendimiento y gran pureza.

Segdn 1a presente invencién, se muestra un método para la
recuperacién 4o la zeeralenona a partir de una mezcla acug
sa formada por fase sflida y fase lfquida, conteniendo la
fose sdlida goaralenona y otros sélidos no disueltos, que
abarcas

a) poner en contacto la gearalenona con una mezcla zearalg
nona=selectiva formada esenciaslmente por un disolvente or=
gdnico acuomiscible y agua en cantidades suficlentes para
diaolﬁcr selectivamente y hacer pasar la gzearalenona desde
la fase sélida a la fase acuosa, proporcionando una solu-
cién dec searalenona apta para ser bombeadas

b) extraer los sflidos no disuelios de la solucifn de gea~-
relencna, 2 una temperatura lo suficientemente alta‘ como
para mantener la gearalenona en solucién y lo suficiente=-
mente baja como para que los ablidos no se disuclvan, for-
mando asf una solucidn de zearalenona clarificada.

¢) eumentar la proporeién entre agua ¥ disolvente orgdnico
acuomiscible, en la solucién de zearalenona clarificada,
para hacer precipitar aguella.

d) separar la searalenona precipitada de sus aguas madres
a una temperatura en la que aguella sea substancialmente
insoluble en sus aguas madres.

El método de la presente invencién es muy til para la re-
cuperacién de gearalenona a partir de una mescla acuosa,
ofreciendo particulares venitajas en la recuperacidn de la
gearalenons a i)artir de un licor de fermentacifn. El méto=
do puede emplearse para la recuperacién de searalenona a
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partir de un licor de fermentacidn 1lfquido resultante de
una fermentaciln en inmersidn, tal como describié Keith,
Celey, 0 & partir de un substrato poroéo 88lido, tal como
lo higo Andrews, Fei.

Utilizando el método dc dsta invencidn, la zearalenona se
pone en contacto con una mezcla zearalenona-sclectiva, for
mada en esencla por agua y un disoivente orgdnico acuomive
eivle (21 que en lo sucesive nos referiremos con el nombre
de megcla disolvente acuosa). Ia cantidad de megcla disole
vente acuosa utilizada es suficlente para disolver selece
tivamente y transferir substanclalmente toda la zearaleno-
na de la fase s881ida a una fasc acuosa y, veriard con la
cantidad de agua de la meszcla disolvente acuosa, el disole
vente acuonmiscible utilizado, la cantidad de gzearalenona a
recuperar, la temperatura, etc. La concentracidn de disole
vente orgdnico acuomiscible de la fase disclvente acuosa,
veriard segin el disolvenite que se utilice. Una de las ra=
zones para el empleo dec una mezela de agua y disolvente or
génico acuormiscible, cn lugsr de un disolvente purc, s
que se raquicre sole una cantidad mfnima de disolvente ore
génico, para dar luger a una mezcla de suspensién que se
pueda usar adecualamente y sin peligres en los eqpipqs de
manipulaciédn d¢ 1fquidos, es decir, una suspensidn bomboa=
bles ,

Para determinar la concentracién mfnima de disolvente or=
gdnico acuomiscible que ha de utllizarse en unz mezela di-
golvente acuosa, hay que calecular primero la cantldad to-
tal de 1fquido necesario yaia proporcionar una meszela &s
suspensifn con la debida consistencia. Con base en ésta
cantided total de mezcla disolvente acuosa a utiligar, ia
propercidén entre agua y disolvente orgfnico acuomiscible,
serd tal, quc aguella disuelva la zearalenona presente. Se
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puede utilizar cualquier disolvenie ocrgfinico acuomiscible
que nog proparcione una mescla disolvente acuosa gearaleno-
na-ae;eetIVa, pero los més ventajosos son los compuestos
alifdticos pogeedores de oxfgeno, tales como la acetona y
los alcoholes con 1 a 4 45omos de caxrlono, por ejemplo me=
tanol, etanol, propancl y tutanol, La acetona es la prefe-
rida en el wftodo de la presente invencidn, a czusa de sus
propiedades disolvontes; sin emburgoe, €l matanol puede ser
el disolvente comercilalmente preferido, ya que por lo gene-
ral es hastante mfs barate que la acetcna y posec una teme
peratura de inflamacidén inferior a la de aquella, lo que da
una mayor seguridad,

El volumen de mezcla disolvente acucsa a utilisar, ha de
ser una cantidad suficicente para conseguir megelas de suge
pensién con un 10 a un 60 % en peso, dc sélidos, prefori-
blemenie entre el 30 y el 50 ¥+ Tales mozclas de suspensidn
serdn 1fquidos bonmbeadles que puedan utilizarse en el equie
po normel de manipulacidn de 1fquidos. Un licor dc fermene-
tacién resultante de una fermentacién en immersidn, tiene

_por lo general una consistencla adecusda para su utilizacidh

en el equipo de manipulacién de 1lfquidos, por lo que la meg
cla disolvente acuosa puede formarse in situ, afiadiendo la
cantidad suficiente de disolvente acuomiscible al licor de
fermentacién, para lucgo restituir la zearalenona soluble
en €1,

A veces se desen separar log sflidos del licor dc fermentae
cibn 1fquido, antes do poner en contacto la gearalenona con
la megcla zearalenona-selectiva, por ejemplo, poxr medlo de
la filtracisn o la centrifugacidén, La separacidén puede efec
tuarse para extraer las impurezes disueltas, antes de la re
cuperacién y, para permitir la utilizacidn de volumones mds
pequefios de mezcla disolvente acuosa, Cusndo se practica
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tal separacifn, los sdélidos (a los que nos referiremos con
el nombre de torta de filtracién) que contienen la zearalg
nona, se mesclan en suspensidén con la mezcla disolvente ae
cuosas &1 volumen (e nezela disolvente acuosa serd el su=-
ficiente para proporcionar una mezcla de suspensién substan
clalmonte 1fquida, con el cantenido de sdlidos antes cita-
do y lo mf3 indicado y ventajoso es que sea similar al Vo=
lumen del licor de fermentmcién a partir del cual se obtu=~
vieron los citados s6lidos. Cuando se utiliza el método de
8sta inveneidn, para la recuperac;dn de zearalenons a pare
tir de un substirato porosc sfiide, la disolucilén de zeara=
lenona puede realizarse de la misma manera que en el caso
de la recuperacidn a partir de una torta de filtracién de
un licor de fermenitacidn 1fquido,

La mezcla disclvente acuosa mfs indicada es la que lleva
un 40 a un 60 % en volumen, de acetona; sin embargo, otras
mozelas acuosas de acetona conteniendo ua 25 a un 100 % en
volunen, de acetona, resultan tambidn satisfactorias. El
netanol y el etanol acuosos son més eficaces a concentra=
ciones de alrededor del 50 al 75 % en volumen; sin embargo,
cifras entre el 40 y el 100 i en volwnen, son también efi-
caces. L1 propanol y el butanol son efectivos a concentrae-
ciones de entre el 75 y ol 100 % en volumen, de preferencia
entre el 90 y el 100 %,

La gearaslenona de la mezcla acuosa se pone en contacto con
la mezcla disclvente acuosa, duraute el tiempo suficiente
para disolver selectivamente toda la gearalenona presente,
formando as{ una solucién de zearalenona, Bl periodo de

“tiempo requeride, dependerd de la meszcla disolvente acuosa

utilizada y de la temperaturs de dicha mezcla, etce, pero
por lo generzl serdn suficientes de 10 minutos a 5 horas,
preferiblenente entre 3¢ mimutos y 2 horas, para conseguir
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1a disolucidén de la zearalenona. Una vesz disuelta éata, los
sélidos no disueltos son extrafdos de la solucién de zeara-
lenona, por ejemplo por filtracién o por centrifugacién, de
jando una solucidn de zearalenona clarificada, La temperatu
ra dol disolvente durante la separacién, ha de ser lo sufi-
cientemente slta como para mantener la gesralenona en solu-
¢ifn y lo =uficientenente baja como para evitar la disolue
eiéan del resto de los sflidos. Por lo general, se obtienen
buenoa resultados con temperaturas amblente o inferiores, ¥
hasta temperatursa por dsbajo del punto de ehllicién del
disolvente orgdnico acuomiscivle, por ejemplo, entre 100 y
608 G, de profercncia ontre 209 y 40° C,. Los sélidos pueden
ger desechados o re=extraldos para oblener los regtos de
gearalenona,

le zoarslenona de la solucifn clarificade se precipita, pre
ferivlemente en cantidad cuantitative, incrementendo la pro
porcién entre ¢l agua y ¢l disolvente orgdnico scuomiscible.
Egte incremento se pucde conseguir, eliminando todo el die
golvente de la eglucidn Ge zearsleaona clarificada por un
nétodo apropiado, como pueds ger eveporacidn bajo corrien-
te de asire, o deotilavién « presifn atmosférica o baja pre-
8ifn, La dostilacién a baja presifn, preferiblemente a 200
mu Hg o inferior, es el método mds conveniente de extrace
cién dol disolvente orgdnico acuomiscible, Cuando se emplea
dste mltodo de extraceidn del disolvente, la ausencia de €3
te puode determinavse controlandc la temperatura en la par-
te superior de la columma de destilacibn. Una elevacién de
la temperatura hasta aproximadamente el punto de ebullicidn
del agua a la presiln empleads, indica que substancialmente
todo el disolvente ha sido extrzido.

Otro sistera do incremsntar la proporcidn eatve el agua ¥
¢l digolvente orgfnico scucniscille en la solucifén de zea-
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hagta que la gzearalenona cesa de precipitar a la adicidén de
mie agua. Un método simple para determinar cuando se ha afig
dido suficiente cantidad de agua, es el siguientes

Se filtra en un tubo de ensayo una pequefia cantidad de la
mezclae Si la gearalenona no preclpita cuando se afiade amua
al tubo de ensayo, se habrd obtenido esencialmente uha pre=
eipitacidn cuantitativa,

Tras la precipitacién, la Zearalenona se separa de sus aguas
madres por cualquier método apropiade, por ejemplo filtra=
cifn o centrifugacidn, Durante la separacién, la temperatu=~
ra de la mezcla se mantiene a un nivel tal, que la gearale=
nona sea substancialmente insoluble en sus aguas madres, Ge
neralmente, resulta satisfactoria una gama de temperaturas
de entre 02 y 402 C; de preferencia, entre 152 y 252 C, TLos
cristales de zearalenona resultantes pueden lavarse con a=
gua y desecarse,

El método de recuperacidn de &sta invencién da rendimientos
de aproximadamente el 80 % y burezas del producto de entre
el 85 y el 95 %, Otra ventaja mfs del método, es que la £11
tracidn de las mezclas de suspensién que contienen la zea~-
ralenona, como es el caso de los licores de fermentacién,
se ve muy facilitada por la adicién de un disolvente orgf=
nico acuomiscible. Apenas se requieren adyuvantes a la file
tracidn, con lo que se simplifica la recuperacién y se con~-
siguen mejores rendimientos. La aplicacidén de déste invento
proporciona un eficaz método de recuperacién, en el que son
necesarips cantidades mfnimas de disolvente orgdnico, se
trabaja convenientemente con equipos de manipulacién de 1f=-
quidos y se obtienen condiciones de mayor seguridad en com-
paracidn con el uso de disclventes orgdnicos Puros.

Los simuientes ejemplos sirvenr para ilustrar el método de
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la presente invencién, pero de ningin modo limitan ésta,
EJEMPLO I

Se prepar$ un licor de fermentacién conteniendo gzearaleno-
na, de la siguiente manera. ,

Una fase A de fermentacién se inicid, con 100 ml de caldo
mutritivo de Donnett introducidos en un matraz Erlenmeyer
de 500 ml, junto con 5 ml de una suspensién micelial de
una cepa de Gibbeorella Zeae oumergible productora de zeara=~
1enona, E1 caldo Bennett tenfa la siguiente composicién:

0lucosa 10 g/l
NZ Amina Tipo A 2 g/l
Extracto de levaduras 1 g/l
Extracto de carne 18/1
Cloruro sédico 25 g/l
HZO hasta volumen

'NZ Amina Tipo A es un hidroligade pancredtico de caseina

que conticne, en forma de aminodcidos y péptidos, todos los
aminodcidos originalmente presentes en la caselna., Se pue=
de adquirir on la Sheffield Chemical Divisién Of National
Dairy Profucts, Norwich, New York.

El matraz gse incubl a 302 C durante 20 = 24 h en un agita-
dor rotatorio. .

En una fage B, se llenaron 6 matiraces, con 5 ml do la mez-
cla de la Fase A y 100 ml de caldo do Bennett., Se utiliza=-
ron las mismas condiclones de fermentacién que en la Fase
A,

En una Fase C se rellenaron 6 matraces Erlemeyer de 6 li-
tros de capacidad equipados con asa lateral y tubo flexi-
ble de transferencia de inéculs ¥y que contenfan 2 litros
de caldo Bennett, cada uno con la totalidad del contenido
de cada uno de los matraces de la fase B, La mezcla se ine
cubd durante 24 h a 302 C en un agitador alternativo.
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50 galones de caldo Bennett se prepararon en cada uno de
los dos fermentadores de semillas de 100 galones de capaci-
dad, para la fase de inoculacifn final. Estos reciplentes
de fermentacién fueron inoculados cada uno, con 3 matraces
de la Fase C. Las mezclas se incubaron durante 24 h, a 28¢
302 G, La agitacidn y aireacidn de cada mezcla se conaigid
manteniendo un flujo de aire a través de un tubo rociador
circular, de 5 a 7 pids cubicos por minuto.

E)l contenido de ambos fermentadores de semillas se utilisé
para inocular 1350 galones de medio de produccién (volumen
total 1450 galonea). El medio de produceién tenfa la si-
guiente composicint

Glucosa 330 g/1
hceite de grasa de cerdo 600 ml
Cloruro potdsico 0125 g/1

Sulfato magnesico.7H,0 0'25 g/l
Fosfato potdsico diba-

.gico anhidro 0'50 g/1
Urea 4110 g/1
NZ Amida Tipo A

(Sheffield) 3'00 g/l
Sulfato zinc.7H20 1*0 ppm

Amua destilada hasta volumen
El medio se sometid a mutoclave, a 1212 C durante 14 m, ¥y
se bombed rapidamente hacia uns —-<ija de refrigeracidn
pre~enfriada, La mezcla se inoculd entonces con el conteni=
do de los fermentadores de semillas y se incubf a 212 - 22°
C durante 21 dfaa, ¥l nmedio de aireo por medio de un fiujo
de aire & través de un rociador circular, a razdén de 180
pids cdbicos por minuto, Ia agitacién se realizd por medio
de un rotor de triple turbina a un ritmo de 105 revolucio=-
nes por mimmto.
A cada una de 8 porciones de 500 ml de licor de fermenita=-
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cibn, se lo afiadif 5 gramos de adyuvante de filtrecidn y
500 ml de acetonas Ia mescla se agitd durante 30 minutos
¥ luego se filtro al vaclo. Iz torta de filtracidn se lavé
con 100 ml de acetona acuosa al 50 %, El filtrado y las
aguas de lavado se combinaron, luego se agitaron y la ace-
tons se extrajo por evaporacifn a temperatura smbiente, on
corriente de sire seco. 12 zasralenona precipitada se recg
¢34 en vn filtro de vidrio sinterizado ancho, ze enjuagé
con agua y se desecd. _

En cada una de los 8 series de produceiln, se investigf el
contenido de gzearalsnons, en @) licor de ferrentacifn, o
en la torta de filtracién, en el filtrade o en lu zearale=-
nona recuperadn, Fl resultado de esos andlisls queda ree
flejanda en la Tabla I.
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BIEUPLO IT

En cade una de 6 serics de produccidn, a 1500 ml &e licor
de fermentaciln preparados por ¢l mdiodo descritc en el
Ejenplo I, pe les aiinGieron 1500 ml de acelona. Luego se
aéleiond carbon a la mescla, camo queda indicado en la Tg
bia IX. Eota e aglté Quranioc media hora, se filtro y la
sorta de £iltraoidn se enjusgd ocon 300 nl de acetona o=
cunsa al 50 %, Iaa soluciones de filtrado y de lavado se
combinaron, extrayéndose la acetona de la siguiente mance
ras

Se utiiizé@ un extnantor de acetons compuusto por un revi-
plente de resina equipado con agitador, embudo de separa~
eifn, tormlumetzo, condensador y controles de vacio, Tl re -
oipionts de reaina ase carzd con 200 ml de agwa, se calentd
hate aproximadsmente 602 C y luegn se adiciond lentamento
el filtrado de aceltona, Gurante un perisde de ticmpo de un
cuarto de hora, Il proceso sc 4i6 por tgrminado cuando la
temperatura del rceipiente ulcanzd loa ?99 0 a 200 mm Hg.
Ia mezola resultanie aguamcoaralenona se refrigerd a 200 C
y pe L£iltrd a travds ds un ewvudo ancho do sristal sinte-
rigado, Los eristalos de mearalanona 3e lavaxron con agus
¥y oe desecaron, .

Los niveles de zeuralenona se determinaron analfiicemcate
en el licor de fermentasidn, la torta de filtracién, ol
£iltrado y la gearalehona recuperadae Los resaltadoa que~
dan reflejados en la Mabla IIs

T I WD e o




14

€466 0.4%6 0Ls02 DGt
Pa¥6 2426 o0l D64
G196 Lat6 e 02 046i
Y436 w.ém CQRe 02 0441
1496 7al6 09492 0402
V1L6 Ol6 0€,l2 ounBuTN
fogod) 4 nﬁmamvm 2

congsdnoay  ezoxug 059g b3}

II Vvy

9tk
9:£4
Citl
€t
DYYAS
C.Mv

- N M <% W

1/8

BUOUSTEITOZ BTuTIRUY

sTIoc



10

15

20

25

30

EJEMPLO ITI

Se repite el experimento del Ejemplo II en %odos sus detaw
lles esencilales, excepto en que se ubflizan 4500 il de me=
tancl en lugar de 4500 nl de acetona. Se obitienen rendimien
tos satisfactorios de zearalenona,

EJENPLO IV

Se repite el experipento del Bjemplo II en todos sus detaw
lles esenciales, excepto en que se utilizan 4500 ml de eta-
nol en lugar de 1500 rl de acetona. Se obtlenen rendimien=-
tos satistactorics de zearalenona.

EJEMPLO ¥ )

Se iiltrd.un licor de'fbrmentacidn conteniendo zearalenons
(1500 ml), preparado segin se ha descrito en el Ejemplo I.
Le torta &e filiracién iue puestu en suspensidén a tempera-
tura ambiente, ea 3000 ml de acstena al 50 % en volumen, en
agua, durante un periodo de tiempo de 1 Lora, Iz meszcla de
suspensidn fue luego filtrada y los sdlidos resultantes la-
vados con 300 ml de acetona en agva 8l 50 % en volumen, El
filtrado fue transferido a un aparato de deatilacidn de va=-
cio y destilado lentamente a presidn de 200 mm Hg, hasta
que la temperatura en le parte supericr de la columna de
destilacién alcanzd 672 C. EL filtrado se refrigeré luego a
unos 202 C y la zearalenona precipitada se extrajo por fil=
tracibn. Los cristales de zearalecnona se lavaron con agua y
se desegéron; El proceso dié rendimientos de recuperacidn -
de un 87!5 % en peso (basado en el 100 % &el producto) de
una substancia que contenfa alrededor del 94 % en peso, de
zearalenona, '

BJEMPI0 VI

Se filtrd un licor de fermentacién conteniendo gearalenona
(1500 ml), preparado segfn se ha descrito en el Ejepplo I.
La torta de filtracién se suspendid a temperatura ambiente
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en 1500 ml de metanol, durante un perlodo de tiempo de 1
hora. La mezcla de suspensifn fue luego filtrada y los 8=
1idos resultantes lavados con 300 ml de metanol., El filtra=-
do fue transferido a un aparato de destilacién de vaclo y
dilufdo con unos 600 ml de agua. Ia mescla se destilé a prg
sién de unos 200 mm Hg, hasta que la temperatura en la par=-
te superior de la columma de destilacidn alcanzé unos 602 C,
El fMltrado se refrigerd$ luego a unos 202 C y los cristales
de mearalenona se lavaron con agua y se desecaron, El procg
80 418 rendimientos de recuperacién de un 98 % en peso (ba=
sado en el 100 § del producto), de una substancia que conte
nfa alrededor de un 94 % en peso, de zearalenona.

EJEFPLO VII _

Se afiadieron unas 13 litras de tierra de diatomeas, como ad
yuvante de filtracidén, a 156 galones de licor de fermenta-
cién conteniendo zearalenona, que se prepard como se ha des
erito en el Ejemplo I, siendo después filtrada la meszcla,
Ia torta de filtracién resultante fue suspendida en 146 ga=
lones de una mezcla de acetona en agua al 72 % en volumen,
durante 1 hora aproximadamente. Ia mezcla de suspensién se
211426 y el filtrado transferido a un evaporador. Ia Solu=
cifn se destils a presidn de unos 100 mm IHg, hasta que la
temperatura alecanzé los 532 C. Luegoe se refrigerd a 30 - 352
C y se filtré, E1 filtirado se devolvid al evaporador y sc
destild de nuevo a una temperatura de 552 C y luego se VOl=
vid a filtrar. Los cristales de zearalenona recuperados se
juntaron y se desecaron. EI proceso did rendimientos de re-
cuperacién de un 84 % en peso (basado en el 100 % del pro-
ducto), de una substancia que contenfa alrededor de un 85 ¥
en peso de gearalenona.

EJEMPLO VIII

Se repitif el experimento del Ljemplo VI en todos sus deta=
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1les esencliales, excepio on que 8&e empled etanol en lugar
de motanol. Ia gearalenona se recuper$ con rendimientos y
purega de producto aceptables.
BJEMPLO IX -
Se Tepltis el experimento del Ejemplo VI en todos sus deta=
1les esenciales, excepio en que 8e enpled 2~propanol en lu-
gar de metanol. Ila gearalenona se recuperd con rendimientos
y purega de producto aceptables,
EJEIPLO X
Se repitié el cxperimento del Ejemplo V en todos sus detaw
lles esenciales,__excepto en que se emple§ una neszcla meta=
nol en agua, al T0 % en volumen, en lugar de la mezcla de a
cetona en agua, al 50 % en volumen, La gearalenona gse recu=
perd con rendimientos y puresa de producto aceptables.
EJEMPLO XI ’
Se prepar$ un substrato sélido de fermentacién, tal como se
describe en el Ejemplo II de la Patente UlSe. 3.196,019, con
cedida a Andrews. 100 g del subsirato fermentado se ponen
en puspensifén en 200 ml de una solucidn de acetona en agus,
al 60 % en volumen, La mezcla de suspensidn se f£iltra a tem
peratura ambiente y le torta de £i1tracidn se lava con otros
50 ml de acetona en agua, al 50 % en volumen, Bl filtrado ¥
las aguas de lavado se combinan y se transfieren a un apa=
rato de destilacién. Eota solucidn se destila a 200 mm Hg
de presidn, hasta que la' temperatura en la parte superior
de 1a columa de destilacién alcance 67% C. La soluciln deg
tilada se refrigera a unos 202 C y la zearalenona preciple
tada se recupera con rendimientos y purega satisfactorios.
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REIVTHBICACIOHES;

1s= Un método de recuperacidn de zearalenona a partir de
ung mMmegzcla acuoza formada por una fase acuoss ¥y una fase G6-
1ida, conteniendo, en la fase 86lida, zearalenocna y otros
g6lidos no disueltos, que abarcas

a) Puesta en contacte de la zesralenona con una mezcla zea=
ralenona~gselectiva, formada oscnclalmente por agua y un die
solvente orginico acuomiscible en cantidmdes suficientes pae
ra disolver y transferix selectiVaﬁente Ja gearalenona des=
de la fase 84lidas a la fase acusse ¥, proporcionar una solue
cién de zearalenona bombeable.

b) Extraccidn de los 36lidos ns dismelios a Partiz de la So=
lucién de zearalenona, a una temperatura lo suficlentemern~
te alta como paraz mantensr la searalencna en solucddn y lo
suficientemente baja como pere impedir la dlaclucidn ds los
sé1idos, dando lugar asf, a una solucién de zcaralenona cla=
rificada.

c) Incrementar la proparcién antrs ol agwe y ol ddsolvente
orgénico acummiscible, en la solucidn de zearalenona clarie
ficada, pexra precipitar agquelle,

d) Separacidn de la zearalenona procipitada do sus azguas
medres, a una btemperctura = la quo la zsaralenoma sca Subge
toncialmonte insoluble on dlchas zitad.

2+~ Un método %2l como =1 especificale on la reivindicacién
15 en el que ol dicolvente orgénice acucmlazcible se gelecs
cione de un grupo fermado par zscetona, motsnoel, ctanol, pro-
panol ¥y hutanol.

3.~ Un mdtedo tzl como el esptcoificade on la reivindicacifén
1y sn el aque el digclverte orgfnleo acucmiccible, on aceto=
Dite

4a~ Un método tad como el cspecificade en la reivindicacién
1, en el que el disolvenic acuomiseible es metenol.
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Se= Un método tal como el especificado en la reivindlocacién
3, en el que la mescla de agua y acetona contiene acetona a
una concentracién de entre ua 25 % y un 100 ¥ en volumen,
6. Un método tal como el especificado en la reivindicacién
3, en el que la mezcla de agua y acetons contiene acetona a
una concentracién de entre el 40 % y el 60 % en volumen,
Te= Un método tal como el especificado en la reivindicscién
4, en ol que la mescla de agua y netanol, contiene metanol
a una concentraciln de entre el 40 ¥ y el 75 % en volumen,
8y= Un n&todo. 4al como el especificado en la reivindicacién
4, en ol que la mescla de agus y metanol, contiene metanol "
a una concentracin de entre el 50 % y el 75 % en volumen,
9_.-'Un método tal como el especificade en la reivindicacién
1, en el que la temperatura a la que los slidos no disuel~-
tos son extraidos de la solucién de searalencna, se situa
entre 102 y 602 C, ¥ la temperatura a la que la gzearalenons
precipitada es separada de sus aguas madres se situa entre
02 y 402 C.

10.,- Un método tal como el especificado en la reivindicacién
1, en ol que la temperatura a la que los 861idos no disuel-
tos son extraldos de la solucidn de gearalenona, se situa
entre 202 ¥ 408 Oy ¥ la temperatura & la que la zearalenona
precipitada es separada de sus aguas madres, se situa enire
15¢ y 258 Qo . '

11~ Un método tal como el espec:lﬁ.oado en 1a reivindica-
oién 1, en el que la proporci&n entre agus y disolvenie or-
génico acnomiscible. en la solucién de gearalenona clariﬁ-
cada, se 1ncrementa destilande para eliminsr el disolvente,

- hasta que la zearalenona haya sido cuanti‘tativmente preci-

pitada de una menera substancial.
12.= Un método tal como el especificado en la reivindica=
oién 1, en el gue la proporcidn entre agua y disolvente ore
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génico acuomiscible, en la solucién de zearalenona clarifie
cada, se incrementa afiadiendo agua, hasta que la zearalence
na haya sido cuantitativamente precipitada de forma subs-
tancial.

13+~ Un método tal como ol especificado en la reivindica=-
cién 1, en el que la mezcla acuosa formada poi' una fase a=
cuosa y una fase s6lida, es un licor de fermen‘aééién, AcU0~
80, 1f{quido y conteniendo zearalenona, resultente del culti
vo en inmersién de una estirpe productora de zearalenona Jel
microorganismo denominado Gibberells zese, en un medio nue
tritivo; y la zearalenona en dicho icor de fermentaoién se
disuelve, adicionando un disolvente orgdnico acuogx.tscible.
g dicho licor, para formar una mezcla disolvente de zZeara=
lenona compuesta por agua y disolvente orgdnico acuomiscie-
ble. ' i

14~ Un método tel como el especificado en la reivindica=-
cifn 13, en el que el disclvente orgénico acuomiscible es
seleccionedo de entre un grupo formado por acetonq. metanol,
etanol, propancl y butanol. , '

15,~ Un método tal como el especificado en la reivindica=-
cién 13, en el que el disolvente orginico acuomiscible es
acetona.

16.= Un método tal como el especificado en la reivindica-
eibn 13, en el que el disolvente orginico acuomiscible es
metanol, -

17.= Un método tal como el especificado en la reivindica=
eién 15, en el que la mezcla de agua y acetona, contliene a-
cetona a una concentracién de entre el 25 % y el 160 % en
volumen,

18.- Un método tal como el especificado en la reivindica=-
cién 15, en el que la mezcla de agua y acetona, contiene a=-
cetona a una concentracién de entre el 40 % y el 60 % en vo
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lumen,

19~ Un método tal como el especificado en la reivindica=-
eién 16, en el que la mezcla de agua y metanol, contiene
metanol a una concentracifn de entre el 40 % y el 75 % en
volumen,

20,~ Un método tal como el especificado en la reivindica=
cién 16, on el que la mezcla de agua y metanol, conticne
metgnol a una concentracidn de entre el 5¢ ¢ y el 75 % en
volumen, -

21+~ Un nétodo tal como el especificado en la reivindicae
cién 13, en el que la temperatura a la que los s6lidos ne
disueltos son extraidos de la solucidn de zearalenona, se
situa entre 102 y 602 O, y la temperatura a la que la zea=
ralenona precipitada es separada de sus aguas madres, se
situa entre 02 y 40¢ G,

224~ Un método tal como el especifiocado en la reivindica=-
cifén 13, en el que la temperatura a la que los sélidos no
disueltos son extraidos de la soluclén de zearalenona, se
aitua entre 202 y 408 C, y la temperatura a la que la gzea=
ralenona precipitada es separada de sus aguos madres, se
situa entre 152 y 252 C. '

23,~ Un método tal como el especificado en la reivindica=
cién 13, en el que la proporcifn entre agua y disolvente
orgénico acuomiscible en la solucién de zearalenona clari-
ficala, se inerementa destilando para expulser el disolven=
te, hasta que la zooralencna haya sido cuantitativamente
precipitada de una forma substanclal.

24+~ Un método tal como 8l especificado en la reivindica=
cibn 13, en el que la proporcidn entre agua y disolvente
orgénico acuomiscible en la solucién de zearalenona clari-

"ficada, se incrementa afiadiendo agua hasta que la zearalee-

nona haya sido cuantitativamente precipitada de una forma
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substancial,
25.,= Un mét'odo'para recuperacién de zearalenona.
Consta la presente memoria descriptiva de veintidos hoe
Jas foliadas escritas por una sola cara,
Barcelona, 16 de Agosto de 1976,
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