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“PROCESSO PARA PRODUZIR UM PRODUTO DE
NANOPARTICULAS DE BIOPOLIMERO”
REFERENCIAS CRUZADAS AOS PEDIDOS RELACIONADOS

Este pedido reivindica prioridade do Pedido Provisorio de
Patente dos Estados Unidos de N° 60/837.669 depositado aos 15 de Agosto de
2007.

DECLARACAO RELACIONADA A PESQUISA FEDERALMENTE
SUBSIDIADA
Nao aplicavel.
FUNDAMENTOS DA INVENCAO

1. Campo da Invenc¢io

Esta invengdo refere-se a um processo para produzir
nanoparticulas de biopolimero e em particular, nanoparticulas de amido.

2. Descri¢ao da Arte Relacionada

Patente U.S. de N° 6.677.386 (que corresponde a WO
00/69916) descreve um processo para produzir nanoparticulas de
biopolimero, que em uma forma s@o nanoparticulas de amido. No processo, 0
biopolimero ¢é plastificado usando forgas cisalhantes, ¢ um agente de
reticulagdo € adicionado durante o processamento. Apos o processamento, as
nanoparticulas de biopolimero podem ser dispersadas em um meio aquoso.
Uma versdo do processo resulta em nanoparticulas de amido que sé&o
caracterizadas por um tamanho de particula médio de menor do que 400
nanOmetros.

Patente U.S. de N° 6.677.386 observa que as nanoparticulas
podem ser usadas como um material de matriz sendo que o material de matriz
pode ser um material formador de filme, um espessante, ou um modificador
de reologia, ou um aditivo adesivo (agente de pegajosidade). As
nanoparticulas ou suas dispersdes também podem ser usadas por suas

propriedades de barreira, como um veiculo, como um substituto de gordura,
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ou como um medicamento para mitigar distirbios dermais. Outros exemplos
de aplicagdes para as nanoparticulas ou suas dispersdes estdo na industria de
fabricagdo de papel e de embalagem, ou em agricultura e horticultura. As
nanoparticulas também podem ser usadas como excipientes ou veiculos em
medicamentos, onde podem ser complexadas com ou covalentemente
copuladas em substincias ativas tais como drogas de liberagdo. As
nanoparticulas também podem ser processadas em uma espuma em densidade
relativamente alta.

Outros usos das nanoparticulas de Patente U.S. de N°
6.677.386 podem ser encontrados em: (i) Publicagdo de Pedido de Patente
U.S. de N° 2004/0011487 que descreve o uso de amidos como um aditivo da
secdo imida na suspensdo de polpa, ou aplicado na superficie do papel como
um agente de encolamento de superficie; (ii) Patente U.S. de N° 6.825.252
que descreve o uso dos amidos em um agente aglutinante em uma composi¢do
de revestimento de papel pigmentada; (iii) Patente U.S. de N° 6.921.430 que
descreve o uso dos amidos em adesivos ambientalmente benéficos; e (iv)
Publicagio de Pedido de Patente U.S. de N° 2004/0241382 que descreve o uso
dos amidos em um adesivo para produzir papeldo corrugado. As descrigdes
destas patentes e pedidos, e todas as outras publicagdes aqui referidas, sdo
aqui incorporadas como referéncias como se totalmente aqui mostradas.

Pode ser visto que as nanoparticulas preparadas pelo processo
de Patente U.S. de N° 6.677.386 tém numeroso usos. Ademais, usos
adicionais serdo provavelmente encontrados na literatura. Como um resultado,
a demanda de quantidades grandes das nanoparticulas de biopolimero
continuara a aumentar. Contudo, ha preocupagdes de que o processo descrito
em Patente U.S. de N° 6.677.386 pode ndo ser capaz de manter-se com a
demanda crescente de nanoparticulas de biopolimero.

Portanto, ha uma necessidade de um processo aperfeigoado

para produzir quantidades maiores de nanoparticulas de biopolimero e em
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particular, nanoparticulas de amido.
SUMARIO DA INVENCAO

A necessidade precedente de um processo aperfeigcoado para
produzir um produto de nanoparticulas de biopolimero € atendida pela
presente invengdo. No processo, carga de alimentagdo de biopolimero e um
plastificante sio alimentados em uma zona de alimentagdo de um extrusor
tendo uma configuragdo de parafuso de modo que a carga de alimentagdo de
biopolimero seja processada usando forgas cisalhantes no extrusor, € um
agente de reticulagio € adicionado no extrusor a jusante da zona de
alimentag¢do. Um extrusado é espumado através de uma matriz de extrusao.

Em um aspecto da invengdo, a carga de alimentagdo de
biopolimero e o plastificante sdo adicionados separadamente na zona de
alimentagdo. Em outro aspecto da invengdo, o extrusor tem elementos de
filetes individuais na zona de alimentagdo. Em ainda outro aspecto da
invengdo, o extrusor tem uma se¢do a montante, uma se¢do a jusante, € uma
se¢do intermedidria entre a se¢do a montante e a se¢do a jusante, € as
temperaturas na se¢do intermediaria sdo mantidas acima de 100°C.

Em ainda outro aspecto da inveng¢do, a configuragdo de
parafuso inclui duas ou mais se¢des de vedagdo de vapor sendo que cada
se¢do de vedagdo de vapor tem uma sec¢do de geragdo de pressdo a montante e
uma se¢do de misturagdo a jusante adjacente. Cada se¢do de geragdo de
pressdo a montante tem um filete de transporte para frente, e cada se¢do de
misturagdo a jusante tem um filete reverso. Em ainda outro aspecto da
invengdo, forgas cisalhantes em uma primeira se¢do do extrusor sdo maiores
do que forgas cisalhantes em uma segunda se¢do adjacente do extrusor a
jusante da primeira segdo, e 0 agente de reticulagdo ¢ adicionado na segunda
se¢do do extrusor. Em ainda outro aspecto da invengao, forgas cisalhantes em
uma primeira se¢do do extrusor sio maiores do que forgas cisalhantes em uma

se¢do de pos-reagdo do extrusor a jusante da primeira se¢do sendo que a se¢ao
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de pos-reacdo estd localizada em uma posicio na qual uma reagdo de
reticulagdo tem sido completada, e sendo que 4gua ¢ adicionada na segdo de
poOs-reagio.

A carga de alimentagdo de biopolimero pode ser amido.
Exemplos ndo limitantes do amido incluem amido de batata, amido de trigo,
amido de tapioca, amido de mandioca, amido de arroz, amido de milho,
amido de milho ceroso, e quaisquer outros amidos. Em um exemplo, as
nanoparticulas sio formadas de um amido com alto teor de amilopectina
(>95% amilopectina, <5% amilose).

O plastificante pode ser selecionado do grupo consistindo de
agua, alcodis, e misturas dos mesmos. O plastificante pode ser selecionado do
grupo consistindo de agua, polidis, e misturas dos mesmos.

O agente de reticulagdo pode ser selecionado de dialdeidos e
polialdeidos, anidridos de acido e anidridos mistos (e.g. anidrido succinico e
anidrido acético) e semelhante. Dialdeidos e polialdeidos adequados s@o
glutaraldeido, glioxal, carboidratos oxidados por periodato, e semelhante. O
agente de reticulagdo também pode ser selecionado de agentes de reticulagdo
convencionais tais como epicloroidrina e outros epoéxidos, trifosfatos, e
divinil-sulfona. A reagdo de reticulagdo pode ser catalisada por base ou
catalisada por 4cido.

Um processo de acordo com a invengdo pode alcangar
gelatinizagdo completa ou quase completa da carga de alimentagdo de
biopolimero. Vantajosamente, o processo alcanga remog¢do de virtualmente
total de qualquer estrutura cristalina de biopolimero nativo (e.g. amido) antes
da reagdo de reticulagio de tal modo que estrutura cristalina ndo € detectavel
usando técnicas padrdo ((e.g. microscopia de polarizagdo cruzada). Um
processo de acordo com a invengdo atende ao desafio de remogdo de estrutura
cristalina de biopolimero nativo (e.g. amido) em taxas de produgdo mais altas

tal como de 1 tonelada métrica por hora.
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Um processo de acordo com a invengdo também aumenta o
controle sobre a viscosidade de uma dispersédo coloidal das nanoparticulas. As
nanoparticulas de biopolimero formam um coldide de polimero sob dispersado
em agua, e as condi¢des de extrusdo da presente invengdo tém um efeito sobre
a viscosidade destas dispersdes coloidais.

Coloides de polimero sdo impressivos em termos de sua
capacidade para formarem dispersdes de alto teor de sélidos em agua de um
polimero de peso molecular relativamente alto, tipicamente de 40 a 65% de
solidos (0 maximo tedrico sendo 72%, que tem na verdade sido alcangado em
emulsdes especiais com distribuigdes de tamanhos de particula grandes).
Ainda estas dispersdes ainda tém uma viscosidade moderadamente baixa (e.g.
500-2500 cps; observar que cps = mPa.s). O mesmo polimero dissolvido em
um solvente tipicamente teria uma viscosidade muito alta a 10-15% de sélidos
(acima de 5.000 cps).

Visto que a viscosidade de um polimero em solugdo ¢
diretamente proporcional ao peso molecular daquele polimero, a viscosidade
de emulsdes coloidais ndo é. Ela é independente do peso molecular, e é
determinada basicamente pelo nimero de particulas, pelo tamanho das
particulas, e pela distribuigdo de tamanho de particula.

A relagdo entre as condigdes de extrusdo da presente invengao
e a viscosidade da dispersdo coloidal das nanoparticulas de biopolimero (e.g.
amido) ndo € intuitiva. As nanoparticulas reticuladas produzidas pelo
processo de extrusdo da invengdo contém uma fragdo pequena (< ~1%) de
biopolimero nio reticulado (e.g. amido) que atua como um estabilizador
estérico para as nanoparticulas. Um tal estabilizador estérico é comumente
conhecido como um "coloide protetor", por aqueles pessoas experientes na
arte. Os fragmentos de polimero de biopolimero (e.g. amido) que servem
como o colodide protetor para as dispersdes de nanoparticulas de biopolimero

(e.g. amido) sdo formados como um resultado do processo de extrusdo
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reativo, e sdo responsaveis pelas propriedades reoldgicas redutoras de
cisalhamento das dispersées aquosas de nanoparticulas bem como pela
estabilidade surpreendente em cisalhamento extremamente alto observada
para este sistema. A taxa de cisalhamento no acunhamento de um rolo
corrugado é cerca de 20.000 s (cisalhamento muito alto), enquanto que é
vérios milhdes s' (cisalhamento extremamente alto) em aplicacdes de
revestimento de papel de velocidade alta. Dispersées de nanoparticulas de
amido produzidas de acordo com a invengdo sdo portanto muito adequadas
como coldides de alto teor de sélidos em aplicagdes de revestimento de papel
e corrugagio.

Embora condi¢des de extrusdo diferentes levem a viscosidades
diferentes, todas contém nanoparticulas reticuladas de tamanho similar que
tém peso molecular alto (devido as reticulagdes), mas em adigdo contém o
coldide protetor que pode ter peso molecular menor ou maior dependendo da
agressividade das condigbes de extrusdo. Um processo de acordo com a
invengdo pode manipular o peso molecular do coldide protetor formado in-
situ com as nanoparticulas de amido.

Estas e outras caracteristicas, aspectos, e vantagens da presente
inven¢do se tornardo melhor entendidas sob consideragdo da seguinte
descri¢do detalhada, desenhos e reivindica¢des anexadas.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

Figura 1 é um esquematico de uma aparelhagem adequada
para uso no processo da invengao.

Figura 2 € um esquematico de um sistema de embalagem
adequado para uso no processo da invengao.

Figura 3 mostra varias configuragdes de parafuso usadas nos
Exemplos abaixo que servem para ilustrar a invengao.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

Figura 1 mostra uma aparelhagem 20 adequada para uso no
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processo da invengdo. A aparelhagem 20 pode ser usada para produzir as
nanoparticulas de biopolimero de Patente U.S. de N° 6.677.386. A
aparelhagem 20 inclui um extrusor de parafuso duplo 22 tendo onze canhdes
extrusores 1 a 11 com flanges de extremidade pelos quais os canhdes 1 a 11
sdo separavelmente unidos uns nos outros para criarem duas perfuragoes
sobrepostas para recebimento dos dois parafusos de extrusor. A aparelhagem
20 também inclui uma matriz de extrusor 23 com uma coifa de exaustdo
associada 23h.

Cilindro 1 tem uma abertura 24 para receber um biopolimero
(amido em Figura 1) e plastificante (glicerol em Figura 1). A entrada 24
recebe amido seco de um dep6sito alimentador 26 por meio de um conduto de
alimentagdo 28. A entrada 24 recebe glicerol de um tanque de plastificante 32
por meio de um conduto de alimentagdo 34 que inclui uma bomba de
alimentagdo 36 e um medidor de fluxo de massa da marca Micro-Motion 38.
Outros exemplos ndo limitantes de biopolimeros que podem ser processados
na aparelhagem 20 incluem outros polissacarideos tais como celulose e
gomas, bem como proteinas (e.g. gelatina, proteina de soro de leite). Os
biopolimeros podem ser previamente modificados, e.g. com grupos
cationicos, grupos  carbdxi-metila, por acilagdo, fosforilagao,
hidroxialquilagdo, oxidagdo e semelhante. Outros exemplos ndo limitantes de
plastificantes que podem ser usados na aparelhagem 20 incluem agua e em
adigdo ao glicerol outros polidis tais como etileno-glicol, propileno-glicol,
poliglicois, alcoois de agucar, uréia, ésteres de acido citrico, etc.

Cilindro 3 tem uma entrada 42 para receber 4gua. A entrada 42
recebe dgua de uma fonte de agua 44 por meio de um conduto de alimentagdo
46 e um conduto de alimentagio 47 que inclui uma bomba de alimentagdo 48
e um medidor de fluxo de massa da marca Micro-Motion.

Um cilindro de liga¢do 50 entre canhdes 7 e 8 tem uma entrada

52 para receber um agente de reticulagdo (glioxal em Figura 1) e agua de
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purga. Entrada 52 recebe glioxal de um tanque de agente de reticulagdo 53 por
meio de um conduto de alimentagdo 54 e um conduto de alimentagdo 55 que
inclui uma bomba de alimentagdo 56 ¢ um medidor de fluxo de massa da
marca Micro-Motion 57. Entrada 52 recebe 4gua de purga da fonte de agua 44
por meio do conduto de alimentagéo 46 e um conduto de alimentagdo 58 que
inclui uma bomba de alimentagdo 59 e um medidor de fluxo de massa da
marca Micro-Motion 61. Cilindro 10 também pode receber dgua do conduto
de alimentagdo 58. Outros exemplos ndo limitantes de agentes de reticulagio
que podem ser usados na aparelhagem 20 incluem dialdeidos e polialdeidos,
anidridos de &cido e anidridos mistos (e.g. anidrido succinico e anidrido
acético), carboidratos oxidados por periodato, e semelhante. Dialdeidos
adequados sdo glutaraldeido e glioxal. O agente de reticulagdo também pode
ser selecionado de agentes de reticulagdio convencionais tais como
epicloroidrina e outros epdxidos, trifosfatos, e divinil-sulfona. A reagdo de
reticulagdo pode ser catalisada por base ou catalisada por 4cido.

Referindo-se agora a Figura 2, é mostrado um sistema de
embalagem 70 da aparelhagem 20. O sistema de embalagem 70 inclui uma
correia transportadora 72 que recebe o extrusado da matriz do extrusor 23.
Um sistema de respiro de transportador apropriado 73 também é
proporcionado. A correia transportadora 72 transfere o extrusado para um
moinho de martelos 74 para moer o extrusado em particulas de tamanho
menor. O extrusado moido é entio embalado em caixas 78 (ou sacas ou
supersacos ou caminhdes de granel ou vagbes de granel como pode ser
exigido). Um sistema de respiro de moinho apropriado 82 também ¢é
proporcionado para capturar matéria particulada fina do moinho de martelos
74. Como uma alternativa a correia transportadora ou de fita, um cortador de
fase quente seca e transportador pneumatico tém sido usados para esfriar e
transportar o produto para um moinho.

A presente invengdo proporciona um processo que tem uma
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seqiiéncia unica de operagdes unitarias e um esquema de processo unico que
permite a manufatura das nanoparticulas de biopolimero de Patente U.S. de
N° 6.677.386 em taxas de producio maiores do que ou iguais a 1,0 tonelada
métrica de produto seco por hora em um misturador ZSK-92 Mega
modificado. (Um misturador ZSK-92 Mega de parafuso duplo co-rotativo esta
disponivel na Coperion Werner & Pfleiderer GmbH & Co., Stuttgart,
Alemanha.) Baseado no aumento de escala volumétrica, taxas de 3 toneladas
métricas’hora s3o antecipadas em um ZSK-133 a 500 rpm. Contudo,
resultados similares podem ser obtidos com outras marcas e modelos de
extrusores pelo projeto de suas configura¢des de parafuso.

E a combinagio de operagdes unitarias usadas em um processo
de acordo com a invengdo que proporciona vantagens sobre os processos
anteriores. Em Exemplos 1 a 10 de Patente U.S. de N° 6.677.386, taxas de
alimentagdo foram de 8,4 a 8.8 kg/h de pré-mistura incluindo amido, agua e
glicerol. Isto compara com uma taxa de produgdo normal de 110 a 160 kg/h
para um extrusor comercialmente disponivel vendido sob a designagdo
Berstorff ZE-40 (que foi usado nos exemplos de Patente U.S. de N°
6.677.386). Retorno de vapor ndo foi um problema nos exemplos de Patente
U.S. de N° 6.677.386 por causa das temperaturas baixas e da area para
volume relativamente alta que sdo ambos como um resultado da escala dos
exemplos de Patente U.S. de N° 6.677.386.

Com maquinas geometricamente similares, as escalas de area
de superficie sdo baseadas no didmetro quadrado e o volume de processo é
baseado no didmetro cubico. Isto significa que a medida que o processo é
aumentado em escala a razdo de area para volume diminui proporcionalmente
ao didmetro; e que o processo precisa ser operavel independente das
temperaturas de cilindro. Em adi¢do a escala relativa, o extrusor Berstorff ZE-
40 tem um volume baixo para seu tamanho como um resultado de uma

configuragdo de parafuso baixo. Volume de maquina relativo é comparado
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pela razdo do didmetro de parafuso para o didmetro da raiz ou didmetro
externo/didmetro interno (DE/DI). No extrusor Berstorff ZE-40, a razdo de
DE/DI é apenas 1,24:1. Maquinas de produgdo mais correntes tém uma razao
de DE/DI de 1,46:1 e maior. O misturador ZSK-58, -92, e -133 tem uma razao
volumar de 1,55:1. Isto é importante por causa da capacidade de resisténcia a
inundagdo do amido resultando em densidade volumar efetiva relativamente
baixa. Com o objetivo de se alcangarem taxas de produgéo viaveis, extrusados
de volume mais alto sdo desejaveis. Por exemplo, um misturador ZSK-133
pode aumentar a taxa para a faixa de 3 toneladas métricas por hora.
A. Alimentacio

Amido ¢ um p6 fino que é propenso a inundagdo em
velocidades de parafuso altas e taxas especificas (kg/h/rpm ou massa de
produto por hora em rpm dada). Dada a natureza competitiva de custo da
industria, taxas viadveis para a produgdo das nanoparticulas sdo cridas em
serem de pelo menos 1 tonelada métrica por hora. Nos exemplos de Patente
U.S. de N° 6.677.386, pré-misturagio e pré-condicionamento do amido fora
usadas, o que tornam o amido mais facil de alimentar e reduziu sua tendéncia
para inundar o extrusor. E desejavel eliminar a pré-misturagio como uma
operacdo de processo e alimentar os ingredientes diretamente ao extrusor
(como em condutos de alimentagdo 28 e 34 da aparelhagem 20 de Figura 1).

Elementos rebaixados 2D de volume maior tém sido usados
para maximizar a capacidade de transporte de sélidos. Tem sido verificado
que pelo uso de elementos de filete unico (SF) (veja Robert H. Wildi e
Christian Maier, "Understanding Compounding”", Hanser Gardner
Publications, 1998, paginas 97-98), e pela injegdo quer de agua quer de
glicerol (plastificante) a entrada de alimentagdo 24, taxas muito mais altas
podem ser alcangadas do que com os elementos rebaixados.

Alguns detalhes vantajosos de processo na zona de

alimentag¢do de extrusor incluem, sem limitagdo: (i) a alimentagdo de amido
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puro, (ii) a alimentacdo de glicerol e/ou 4gua no centro da abertura de entrada
de alimentagio para ajudar o transporte de sélidos e alcangar um efeito similar
como pré-condicionamento do amido, e (iii) o uso de elementos de filete
unico que € bom para pos inundaveis e minimiza o retorno de vapor que causa
obstrugdo da zona de alimentagdo.

B. Vedacio de vapor

O processo precisa operar com temperaturas altas com O
proposito de alcangar gelatinizagdo completa do amido em taxas de produgado
viaveis onde o tempo de retengdo é da ordem de 10 segundos ou menos.
Temperaturas altas também sdo usadas para controlar a viscosidade do
produto de nanoparticulas de biopolimero quando dispersado em agua. Estas
temperaturas estdo acima do ponto de ebuligdo da 4gua na pressdo
atmosférica; portanto, pressdo precisa ser mantida dentro do extrusor 22 para
evitar que a 4gua vaporize rapidamente a vapor. Devido ao fato de o vapor ser
uma fase separada, ele pode prontamente fluir para frente e para tras na
entrada de alimenta¢do 24. Uma vez no sistema de alimentagdo, ele se
condensara e umedecera o amido, causando bloqueios de fluxo devido a pasta
de amido parcialmente cozida em um ambiente de fluxo por gravidade.

Tem sido verificado que uma vedagdo de vapor precisa ser
formada com uma série de restrigdes rela brandas como no projeto de
parafuso mostrado em Parafuso # 92-6 de Figura 3. (Um dos dois parafusos €
mostrado para ilustragdo em toda a Figura 3 como € normal na industria.)
Parafuso # 92-1 de Figura 3 tinha retorno de vapor em cerca de 45 minutes €
Parafuso # 92-3 de Figura 3 com uma restrigdo mais forte era operavel por
menos de 15 minutos. E necessario balancear estar restrigdes de modo que a
capacidade de desenvolvimento de pressdo do parafuso ¢ maior do que o
aumento na pressdo de vapor da agua devido a temperatura crescente.
Parafuso # 92-1 de Figura 3 usou restrigdes relativamente brandas: blocos de

amassamento neutros, enquanto que em Parafuso # 92-3 de Figura 3 usou
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restrigio muito forte: um elemento de transporte reverso. Com o Parafuso #
92-6 bem sucedido de Figura 3, um balango foi alcangado pelo uso de uma
série de restrigdes moderadas, cada uma procedida por bombeamento €
misturagdo suficientes para encher os filetes e suplantas a restrigéo.

Quando as temperaturas no processo ultrapassam 100°C,
vedagdes de vapor sdo necessarias para evitar que agua vaporize rapidamente
para vapor e retorno para a abertura de alimentagdo. Isto € feito por aumento
gradual de pressdo dentro do extrusor mais répido do que o aumento da
pressdo de vapor da dgua devido a temperatura crescente usada para cozinhar
e degradar o milho para controlar a viscosidade. For exemplo, a 200°C, a
pressdo de vapor absoluta da 4agua pura é 1,57 megapascais (i.e. 1,47
megapascais manométricos ou 213 psig (1,5MPa man.)). Vedagbes sao
formadas pelo uso de uma restrigio que precisa ser suplantada por uma agao
de bombeamento para frente. Vedagdes sdo influenciadas pelo enchimento do
filete no extrusor com taxas especificas mais altas normalmente resultando em
uma vedagdo mais robusta em um ponto onde os filetes se tornam muito
cheias para geragdo de pressdo.

Tem sido verificado que se uma série de vedagdes moderadas
é usada, a pressdo no extrusor pode ser gradualmente aumentada. O efeito de
vedagdes progressivas é cumulativo. Se for usada uma vedagdo muito forte de
tal modo que a energia e o aumento de pressdo/temperatura resultante
necessario para suplanta-la for maior do que a pressdo dentro do extrusor
antes dela, vapor formarad e retornarad. As vedagdes s@o formadas por uma
combinagdo de uma restri¢do procedida por elementos dianteiros suficientes
para mais suplanta-la. No exemplo bem sucedido, trés Blocos de
Amassamento em Mio Esquerda (reversos) (KLB) s@o usados para gerar a
vedagdo de vapor. Quando pressio esta sendo gerada, os filetes ou os blocos
de amassamento estardo cheios. E importante que o bombeamento para frente

seja suficiente para suplantar o aumento de pressi@o de vapor devido aos
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aumentos de temperatura em cada se¢do de misturagdo. Cada segdo de
misturagdo € procedida pelo transporte para garantir que haja geragdo de
pressdo adequada. Pelo uso de uma série de se¢des de geragdo de misturagdo e
de pressdo, o amido pode ser aquecido para aumentar a taxa de gelatinizagdo e
para controlar a viscosidade de produto sem retorno de vapor. E preferido que
isto seja feito com se¢des de misturagdo tais como blocos de amassamento
para manter o amido bem misturado e eliminar regides pequenas de amido
ndo umedecido que sdo semelhantes a preparagdo de caldo com carogos
dentro dele. Se estes forem permitidos se formarem, ndo se tornardo
gelatinizados nem subseqiientemente reagirdo com o agente de reticulagdo e
afetardo adversamente a viscosidade de dispersdo e a estabilidade de longa
duragdo de dispersdes aquosas do produto.

O projeto da primeira vedagdo/secdo de misturagdo € muito
crucial porque pressdo significativa ndo pode ser gerada nos solidos
transportando precedendo-a. Precisa ser suficientemente forte para iniciar a
gelatinizagdo (i.e., transi¢do de sélido para massa fundida termoplastica) da
carga de alimentagdo sem geragdo de excessiva pressdo de vapor. Isto pode
ser feito com combinagdes tradicionais de KB direto e reverso ou com blocos
de amassamento de tri-lobo excéntricos.

Alguns detalhes vantajosos de processo relacionados com a
vedagdo de vapor incluem, sem limitagdo: (i) o uso de vedagdes progressivas
para eliminar o retorno de vapor porque uma restrigdo forte causa retorno; (ii)
o desenvolvimento de press@o mais rapido do que a pressdo de vapor de agua
para interromper o retorno; desenvolvimento de pressdo mais rapido do que a
pressdo de vapor de agua para interromper o retorno; e (iii) a capacidade para
ir para taxas de produgdo mais altas.

C. Gelatinizagao
Tem sido demonstrado que gelatinizagdo completa de amido €

necessaria para a estabilidade de viscosidade de dispersdes aquosas do
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produto de nanoparticulas de biopolimero. Amido ndo gelatinizado residual
incluindo "fantasmas" (fragmentos de granulos de amido e amido
parcialmente gelatinizado) causara uma dispersdo no gel durante a noite ou
em uma questdo de dias sobre a prateleira. O grau de gelatinizagdo pode ser
analisado com microscopia de polarizagdo cruzada. Em taxas altas tipicas de
operagdes de extrusdo modernas, isto € muito dificil por causa do tempo de
residéncia relativamente curto na zona de misturagdo inicial ante da zona de
reagdo de reticulagdo.

Tem sido verificado que pelo uso de uma se¢do de misturagéo
inicial de cisalhamento alto, relativamente forte com minimo contra-fluxo,
gelatinizagdo completa pode ser alcangada em taxas altas. Apos esta se¢do de
cisalhamento alto, uma série de se¢bes de misturagdo de cisalhamento menor
¢ usada para proporcionar misturagdo, aquecimento adicional, e tempo de
residéncia para o "cozimento" do amido. Como discutido acima, estas
também sdo chamadas de uma vedagéo de vapor.

Alguns detalhes vantajosos do processo para alcangar
gelatinizagdo completa incluem, sem limitagdo: (i) injecdo de agua em entrada
de alimentagédo para plastificar o amido e controlar a viscosidade de produto,
(1)) o uso de zona de amassamento inicial forte para evitar amido néo
gelatinizado residual incluindo "fantasmas", e (iii)) o uso de vedagdes
progressivas para eliminar o retorno de vapor.

D. Reacao

O reagente de reticulacdo (e.g. glioxal) € injetado no extrusor
22 em uma zona de misturagdo de cisalhamento baixo a moderado projetada
para proporcionar uma misturagdo distributiva boa do liquido de viscosidade
baixa na pasta de amido de viscosidade extremamente alta. Isto é feito para
eliminar acimulo de reagente de reticulagdo como uma fase separada e
alcangar distribui¢do na pasta de amido tdo rapidamente quanto possivel para

uma reag¢do consistente. Embora isto seja extremo em extrusores, isto € um
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pouco analogo a adi¢do de 4gua em uma massa de pido, ou adi¢do de leite em
uma massa de panqueca muito espessa.

Apds a misturagdo inicial, uma série de se¢des de misturagdo e
transporte € usada para permitir tempo e misturagio para completitude da
reacio.

Tem sido verificado que o reagente de reticulagdo do processo
de Patente U.S. de N° 6.677.386 deve ser adicionado apds as zonas de
cisalhamento muito alto usadas para gelatinizagdo do amido.

Alguns detalhes vantajosos do processo para alcangar reagdo
homogénea incluem, sem limitag¢do: (i) injecdo de glioxal sobre elemento de
misturagdo para eliminar "acimulo"”, e (ii) o uso de zonas de misturagdo em
etapas com misturagdo branda apos injecdo de glioxal, i.e., divisdo e
combinagdo, sem cisalhamento, com bom tempo de retengao.

E. Condicionamento de P6s-Reaciao

Tem sido verificado que por causa das temperaturas
relativamente altas da fase fundida no processo de extruséo (até¢ 210°C) usada
para controlar a viscosidade do produto final quando dispersado em agua,
vapor soprado para fora da matriz de extrusor 23 pode ser um problema
significativo afetando ambas a operabilidade do processo e a consisténcia da
qualidade do produto. Sem o processo apropriado, pressdo e temperatura no
extrusor aumentam até que ultrapassa a restrigdio da matriz e entdo
literalmente esvazia a extremidade do extrusor em um impulso ou sopro para
fora. Esta vaporizagdo rapida esfria a extremidade do extrusor; e como um
resultado tem um efeito sobre a viscosidade de dispersdo de produto. O
resultado final € um ciclo na viscosidade da descarga instantanea e o produto
final se torna uma mistura de uma produgdo variavel.

Este problema é suplantado pela adigdo de uma vedagdo muito
forte na extremidade da zona de reagdo para obter um estrangulamento

controlado da pressdo de vapor seguida por uma zona de condicionamento de
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pos-reagdo onde agua adicional pode ser adicionada no produto para controlar
o comportamento do extrusado e as propriedades a granel do produto sem
efeitos descontrolados sobre a viscosidade da dispersdo. A vedagdo forte
elimina esfriamento na zona de reagdo. Como com o agente de reticulagio
(e.g., glioxal), a 4gua de pos-reagdo € injetada no extrusor 22 em uma zona de
misturagdo de cisalhamento moderado a baixo projetada para proporcionar
misturagdo distributiva boa do liquido de viscosidade baixa na pasta de
viscosidade muito alta.

A zona de pos-reagdo também € usada para gerar a pressdo
necessaria para bombear o produto através da matriz 23.

Alguns detalhes vantajosos do processo na zona de pos-reagdo
incluem, sem limita¢do: (i) o uso de uma vedag¢do forte para controlar
vaporizagdo rapida e eliminar esfriamento na zona de reagdo, (ii) o uso de
injecdo de agua sobre elementos de misturagdo para eliminar acumulo, (iii) o
uso de injecdo de agua para controlar o manuseio do transportador, e para
controlar as propriedades a granel do produto, e (iv) a aplicagdo de pressdo
suficiente para suplantar a restricdo da matriz do extrusor para garantir
bombeamento continuo para a matriz do extrusor.

F. Restri¢ao da matriz

A matriz 23 precisa ser projetada para gerar contra-pressio
adequada para controlar vaporizagdo rapida/esfriamento na zona de pods-
reagdo e para minimizar impulso. Também € usado para permitir espumagéo
controlada do extrusado devido a vaporizagdo rapida de dgua para vapor.

Controle de espumagdo € muito importante para o produto.
Espumagdo muito alta e a densidade volumar é baixa resultando em custos de
transporte extras. Se houver espumagdo inadequada, € dificil esfriar
rapidamente e secar velozmente o produto, e os granulos duros que sdo
formados sdo dificeis de dispersar em agua para a aplicag@o final.

Assim, alguns detalhes vantajosos do processo para a matriz
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do extrusor incluem, sem limitagdo: (i) o uso de contra-pressdo para controlar
vaporiza¢do rapida/esfriamento na zona de pods-reagdo e para minimizar
impulso, e (ii) geragdo de boa area de superficie por espumagéo de filetes
extrusados, esfriamento e secagem efetivos por vapor de vaporizagdo rapida, e
"dispensabilidade" melhorada em agua por causa da espumagdo.

Controle de Processo

Amido é uma carga de alimentagdo bio-baseada e pode variar
de lote para lote. Controle de processo € necessdrio para manipular a
viscosidade das nanoparticulas de produto de biopolimero em uma dispersdo
para um produto consistente. Também é desejavel produzir produtos de
viscosidades diferentes para varias aplicagdes. Tem sido verificado que a
quantidade de 4gua adicionada no extrusor pode ser usada para tais
propositos. No processo da invengdo, agua € injetada em duas localizagdes:
(1) a montante, antes da gelatiniza¢do; e (2) a jusante, apds reagdo de
reticulag@o estar completa.

A. Agua a Montante e Mecanismo de Viscosidade

A primeira inje¢do de dgua é usada como o agente de controle
de viscosidade primario. O mecanismo principal que afeta a viscosidade da
dispersdo €é degradacdo do amido do processo de produgdo como
nanoparticulas de biopolimero. Isto pode ser devido as formas
cisalhantes/mecénicas e/ou devido a degradagio térmica do amido. Evidéncia
de numerosos estudos indica que os efeitos térmicos sdo mais significativos.
Em avaliagdes de aumento de escala sem condicionamento de pods-reagdo,
uma correlagdo excelente foi encontrada entre a temperatura do extrusado e a
viscosidade de dispersdo. Em avaliagdes subseqiientes em um extrusor de
parafuso duplo em escala de bancada ZSK-25 mm onde a 4area de superficie e
a transferéncia de calor podem ser usadas para permitir energia mecéanica
muito especifica (SME) e portanto entradas de cisalhamento no produto

independente da temperatura da pasta, o fator de controle foi temperatura, ndo
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cisalhamento. Em outras palavras, temperaturas de cilindro mais altas
causaram SMEs menores e temperaturas em-processo maiores resultaram em
viscosidades de dispersdo mais baixas.
B. Agua a Jusante

A segunda agua (a jusante) € usada predominantemente para
controlar as caracteristicas de manuseio do produto na matriz 23 e no sistema
de embalagem/manuseio de pos-extrusor 70 por esfriamento, aumentando o
teor de umidade e reduzindo a espumagdo do extrusado. Agua a jusante tem
um efeito pequeno sobre a viscosidade; contudo, € muito menor do que aquele
da 4gua a montante e pode ser compensado por ajustes menores da quantidade
a montante.

Assim, alguns detalhes vantajosos do processo para melhorar a
viscosidade da dispersdo incluem, sem limitagdo: (i) aumento da agua a
montante para diminuir a viscosidade do produto em uma dispersdo (e vice
versa) porque agua ¢ um plastificante no extrusor e € usada para controlar a
quantidade de entrada de trabalho pelos parafusos, e apds o extrusor, a agua
evapora e portanto seus efeitos plastificantes estdo apenas dentro do extrusor,
(i) aumento da agua a jusante para menos sopro e impulso na matriz do
extrusor, um fio mais borrachoso/menos friavel, e teor de umidade de produto
mais alto (e vice versa), (iii) reconhecimento que agua a jusante tem muito
menos de um efeito sobre a viscosidade do que a 4gua a montante e portanto
quando se muda para 4gua a jusante, uma mudanga oposta, muito menor, em
agua a montante deve ser feita para manter a viscosidade, (iv) aumento da
velocidade de parafuso para diminuir a viscosidade de produto em uma
dispersdo (e vice versa), e (v) aumento da temperatura do cilindro para
diminuir a viscosidade do produto em uma dispersdo (e vice versa).

Exemplos
Os seguintes exemplos servem para ilustrar a invengdo € nio

sdo intencionados para limitar a em nenhuma maneira.
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Condigdes de corrida e de alimentagdo especificas sdo listadas
em Tabela A e Tabela B.

Exemplos 1 e 2

Exemplos 1 e 2 representam o aumento de escala inicial de um
extrusor ZSK-58 para um extrusor de parafuso duplo ZSK-92. Veja Parafuso
# 58-1 e 92-1 em Figura 3. Um cilindro extra de transporte de sélidos foi
usado no extrusor de 92 mm porque uma configuragdo de oito canhdes nio
estava disponivel. Devido ao fato de o Parafuso # 58-1 de Figura 3 ter sido
considerado muito forte (significando que este projeto de parafuso adiciona
energia excessiva no produto), trés blocos de amassamento em mio esquerda
foram removidos da zona de gelatinizagdo e um da zona de reagdo para
Parafuso # 92-1 de Figura 3. Também, uma injecdo de agua extra foi
adicionada juntamente com a adigdo de solugdo de gliéxal (agente de
reticulagdo) para permitir avaliagdo dos efeitos de sua concentragdo. Como
recebida, a solugdo de glioxal é 40% de agente ativo em agua. Em duas partes
de glioxal, isto € equivalente a uma base ou minimo de 3 partes de agua com
ela se nenhuma 4gua adicional for usada. (Veja Tabela A.)

Na partida, um experimento de gelatinizagdo preliminar sem
uma matriz foi realizado a 726 kg/h e 300 rpm para uma taxa especifica de
2,42 kg/h/rpm sem inundagdo da alimentagdo. Isto compara a uma taxa
especifica equivalente de 1,26 kg/h/rpm para extrusor ZSK-58 realizada a 92
mm. A razdo de se ser capaz para operar com um enchimento de filete mais
alto é o fato de que o amido foi pré-condicionado em Exemplo 2 por sua
mistura¢do com o glicerol separado em um misturador de fita: melhorando
assim as caracteristicas de misturagdo. Baseado nos resultados subseqiientes
com este parafuso, uma tal taxa especifica alta ndo € sustentavel por causa do
enchimento acumulado no rebaixo, diminuindo assim ambos o volume e a
eficiéncia de transporte dos elementos rebaixados de didmetro duplo (SKs).

Para comparagido do extrusor ZSK-58 com o extrusor ZSK-92, um fator de
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aumento de escala volumétrica de 3,99:1 é usado. Portanto, uma taxa
especifica de 0,316 no extrusor ZSK58 em Exemplo 1 seria equivalente a 1,26
no extrusor ZSK-92.

Parafuso # 92-1 de Figura 3 foi operado em um fator de
enchimento de filete de 1,34 a 1,40 kg/h/rpm e em uma velocidade de
parafuso ligeiramente mais baixa do que a do Parafuso # 58-1 de Figura 3.
N&o houve retomo de vapor no extrusor ZSK-58; contudo, com Parafuso #
92-1 de Figura 3, ele pararia a linha apds apenas cerca de 15 minutos de
operag¢do continua. |

Exemplo 3

Exemplo 3 € similar ao Exemplo 2 mas representa uma
redugdo na quantidade de agua adicionada a jusante com o glioxal (agente de
reticulagdo) para determinar o efeito sobre a viscosidade de produto. A agua
extra foi reduzida de 3,0 para 2,1 partes. A velocidade do parafuso para
Exemplo 3 foi 5% mais alta do que aquela para Exemplo 2. Ndo houve um
efeito significativo sobre a viscosidade de produto final (medida como uma
dispersdo aquosa de 25% de sdlidos padrdo a 25°C e 100 rpm em um
viscosimetro Brookfield). Mais notavelmente, viscosidade foi ligeiramente
maior embora a SME fosse cerca de 10% mais alta em Exemplo 3 devido as
diferengas da agua e de rpm do extrusor. Em trabalho prévio, taxas de
cisalhamento mais altas tém resultado em viscosidades de dispersdo mais
baixas. Isto é contrario daquilo e demonstra que hé outros fatores de controle
que afetam a viscosidade. Como com Exemplo 2, retorno de vapor parou a
linha apd6s um tempo curto.

Exemplo 4

Exemplo 4 foi realizado em Parafuso # 92-2 de Figura 3. As
diferen¢as com este parafuso vs. 92-1 de Figura 3 foram a substituigdo do SK
passo 2D (elementos rebaixados) na zona de alimentagdo com elementos

normais 1,5D; a substitui¢do de um bloco de amassamento neutro por um
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bloco de amassamento esquerdo proximo da extremidade de Cilindro 6; a
substitui¢do da restricio de mio esquerda em Cilindro 7 por misturagido
distributiva de cisalhamento mais baixo; uma modificagdo da misturagio
distributiva para adi¢do de glioxal (agente de reticulagdo); e um ajuste da
mistura¢do na zona de reagdo.

A mudanga em Cilindro 6 foi uma tentativa para ajudar a
evitar o retorno do vapor. Os SKs foram substituidos porque os rebaixos
ficaram cheios com amido duro tornando-os efetivamente elementos
transportadores 2D normais. As modificagdes na misturagdo glioxal e
misturagdo de reagdo foram porque foi verificado que as ranhuras ndo limpas
no elemento de misturagdo ranhurado ficaram cheias de amido e se tornaram
ineficazes. Foram substituidas por blocos de amassamento para frente de
disco estreito.

Na opera¢3o inicial com este parafuso em Exemplo 4, o limite
de alimentagdo de inundagdo determinado foi de 1,35 kg/h/rpm. Quando
comparado com Exemplo 2 que foi operado com a mesma formulagdo e uma
velocidade de parafuso mais alta mas taxa especifica equivalente, a SME
resultante foi mais alta e a viscosidade da dispersdo foi menor como um
resultado da misturagdo extra.

Exemplo 5

Exemplo 5 foi conduzido em Parafuso 92-2 de Figura 3 em
uma velocidade de parafuso mais alta vs. Exemplo 4 para remover para longe
do ponto de impedimento inundagdo de alimentagdo. O resultado foi um
aumento na SME e uma redugdo na viscosidade da dispersdo de 25% de
sOlidos padrdo. A linha foi operada nestas condi¢gdes por 40 minutos antes de
ser parada devido ao retorno de vapor.

Exemplo 6
Exemplo 6 foi conduzido em Parafuso 92-3 de Figura 3. Este

parafuso teve elementos de transporte em mdo esquerda substituindo os
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primeiros dois blocos de amassamento em m#o esquerda em Parafuso 92-2 de
Figura 3. Esta foi uma tentativa para alcangar uma vedagfo de vapor mais
efetiva. A vedagdo foi muito forte, forcando o vapor para tras da primeira
secdo de amassamento resultando em obstrugdo da se¢do de alimentagdo. A
linha ndo pode ser operada no tempo suficiente até o fim e para obter uma
amostra representativa.

[0070] Todos os exemplos subseqiientes (Exemplos 7-10)
foram realizados em Parafuso 92-6 de Figura 3.

Exemplos 7 ¢ 8

Exemplos 7 e 8 sdo exemplos de controle de processo.
Parafuso 92-6 teve uma vedagdo de vapor equilibrada e efetiva na zona de
gelatinizagdo e teve a adigdo de uma vedagdo de pds-reagdo seguida por uma
zona de condicionamento para controlar o comportamento de produto na
matriz independentemente da reagdo. Também, para eliminar a necessidade
de pré-misturagdo separada, ele usou elementos de filete unico e adigdo de
glicerol no centro da abertura de alimentagio imediatamente acima dos
parafusos.

Todo o trabalho sobre esta configuragio tem sido
consistentemente realizado em taxas especificas de ~ 2 kg/h/rpm;
representando uma melhoria maior sobre os projetos de parafusos anteriores.
Quando comparado com Exemplo 5, a taxa em uma dada velocidade de
parafuso é virtualmente dobrada. Isto é por causa do efeito combinado de
ponto de injecdo de glicerol e os elementos de filete Unico.

As diferengas entre Exemplos 7 e 8 sdo as quantidades de agua
injetada antes da gelatiniza¢do e na zona de pods-reagdo. Isto foi feito para
produzir dois produtos de viscosidade de dispersdo diferentes, Exemplo 7 a
125 mPa.s e Exemplo 8 a 200 mPa.s. A viscosidade mais alta foi preparada
pelo aumento da 4gua a montante de 0,8 para 11,4 partes. No carregamento de

dgua a montante mais alto no Exemplo 8, a dgua de pds-reagdo ndo fo1
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necessaria para controlar a descarga.

Sucesso no parafuso 92-6 foi baseado nas mudangas de
projeto, e em adi¢do a isto, a adigdo de elementos de filete Ginico para permitir
adigdo de glicerol na zona de alimentag3o.

Exemplo 9

O efeito da operagdo em taxas mais altas com velocidades de
parafuso proporcionalmente mais elevadas para uma taxa especifica constante
¢ demonstrado em Exemplo 9 vs. Exemplo 8. A taxa foi quase dobrada para
1,1 toneladas métricas por hora sem mudangas diferentes da velocidade do
parafuso. A viscosidade de dispersdo de produto foi ligeiramente mais baixa o
que pode ser compensado por um decréscimo ligeiro no carregamento de
agua. Baseado na exploragdo destes dados, 733 rpm seriam necessarios para
1,5 toneladas métricas por hora. O misturador Mega que tem sido usado neste
trabalho pode ser operado naquela velocidade.

Exemplo 10

Exemplo 10 demonstra a melhoria da captacdo da alimentagado
de amido pela adigdo de glicerol (plastificante) no centro da abertura de
alimentagdo do cilindro imediatamente acima dos parafusos. O extrusor foi
desligado da linha nas mesmas condigdes como no Exemplo 7 e entdo o
glicerol foi desligado. Inundagdo da alimentagdo ocorreu quase
imediatamente e uma amostra representativa ndo foi obtida. A diferenga em
taxas de para Exemplos 7 e 10 é o glicerol.

Este efeito foi repetido em algum trabalho independente em
um extrusor ZSK-58 usando um parafuso que ¢ geometricamente similar ao
Parafuso # 92-6 de Figura 3. Inundagdo foi quase imediata quando foi
interrompido o glicerol para a abertura de alimentagédo. Contudo, quando agua
foi adicionada na abertura de alimentagdo no lugar do glicerol, as taxas foram
sustentaveis.

Os dados para Exemplos 1-10 sdo mostrados em Tabelas A €
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B abaixo. Com respeito aos perfis de temperatura de cilindro apresentados em
Tabela B, temperaturas mais altas foram usadas em Exemplo 1 no 58 com o
objetivo de operar mais de um sistema adiabatico para melhor escalabilidade.
Em Exemplo 6 com Parafuso 92-3, um ponto de ajuste mais baixo foi usado
para Cilindro 5 em uma tentativa de ter um efeito sobre a vedagdo de vapor.
Com Parafuso 92-6, Exemplos 7-10, os dois tltimos canhdes para a zona de

condicionamento de pds-reagdo foram mais frias para auxiliar no processo.

_ ,
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Portanto, pode ser visto que a inveng@o proporciona um
processo aperfeigoado para produzir nanoparticulas de biopolimero.

Embora a invengdo tenha sido descrita em detalhe
consideravel com referéncia a certas modalidades, uma pessoa experiente na
arte apreciard que a presente invengdo pode ser praticada por modalidades
diferentes das descritas, que tém sido apresentadas para propodsitos de
ilustracdo e ndo de limitagdo. Por exemplo, é possivel realizar a mesma
operagdo unitaria aqui descrita com configuragbes de elemento diferentes e
modelos e marcas diferentes de extrusores de parafuso duplo. Portanto, o
escopo das reivindicagdes anexadas ndo deve ser limitado a descrigdo das

modalidades aqui contidas.
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REIVINDICACOES

1. Processo para produzir um produto de nanoparticulas de

biopolimero, caracterizado pelo fato de compreender:

alimentar carga de alimentagcdo de biopolimero e um
plastificante, o plastificante compreendendo um ou mais de agua e glicerol, a
zona de alimentagdo (24, 42) de uma extrusora (22) tendo uma configuragao
de parafuso de modo que a carga de alimentacdo de biopolimero seja
processada usando forgas cisalhantes na extrusora (22); e

adicionar um agente de reticula¢do na extrusora (22) a jusante
da zona de alimentagdo (24, 42),

em que a configura¢do do parafuso inclui duas ou mais se¢oes
de vedacdo de vapor, cada secdo de vedacdo de vapor tendo uma secdo de
geracdo de pressdo a montante € uma secao de mistura¢ao a jusante adjacente
para evitar o retorno do vapor para a zona de alimentagao.

2. Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

pelo fato de que:
0 processo tem uma taxa de produ¢do maior do que ou igual a

1,0 tonelada métrica de produto por hora.

3. Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
pelo fato de que:

0 processo tem uma taxa de produ¢do maio do que ou igual a
3,0 toneladas métricas de produto por hora.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1

a 3, caracterizado pelo fato de que:

a carga de alimenta¢do de biopolimero e pelo menos uma parte
do plastificante sdo adicionados separadamente em uma entrada Unica (24) da
zona de alimentagdo (24, 42).

5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 4, caracterizado pelo fato de que:
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a extrusora (22) tem elemento de filete dnico na zona de
alimentacgdo (24, 22).
6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 5, caracterizado pelo fato de que:

a extrusora (22) tem uma zona de alimentag¢do (24, 42), uma
secdo a jusante, e uma se¢ao intermedidria entre a se¢do a montante e a se¢ao
a jusante, €

temperaturas na se¢do intermedidria sdo mantidas acima de
100°C.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 6, caracterizado pelo fato de que:

cada se¢do de geracdo de pressdo a montante tem um filete de
transporte para frente, e
cada sec¢do de misturagdo a jusante tem um filete reverso.

8. Processo de acordo com a reivindicacdo 6, caracterizado

pelo fato de que:
forcas cisalhantes na secdo intermediaria da extrusora (22) sdo
maiores do que forgas cisalhantes na sec¢do a jusante da extrusora (22).

9. Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

pelo fato de que:

forcas cisalhantes em uma primeira secdo da extrusora sdo
maiores do que forgas cisalhantes em uma secdo pds-reagao da extrusora a
jusante da primeira se¢do, a secdo da pés-reagdo estando localizada em uma
posi¢ao na qual uma reac¢do de reticulacado tenha ocorrido, e

agua € adicionada na se¢do de pds-reagao.

10. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que:

imediatamente antes de adicionar o agente de reticulagdo,
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estrutura cristalina de qualquer biopolimero nativo amostrado da extrusora
(22) nao € detectavel usando microscopia de polarizagdo cruzada.

11. Processo de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado

pelo fato de que:

uma porcdo da configuracdio de parafuso na secdo
intermedidria compreende as duas ou mais se¢des de vedagdo de vapor para
evitar que a 4gua vaporize para vapor e retorne para a zona de alimentagao

(24, 42).

12. Processo de acordo com a reivindicagdo 11, caracterizado
pelo fato de que:

a secdo de misturacdo a jusante adjacente € um bloco de
amassamento.

13. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 12, caracterizado pelo fato de que:

o processamento € conduzido em uma zona de gelatiniza¢do da
extrusora (22) em temperaturas acima do ponto de ebulicio da dgua em
pressdo atmosférica, a zona de gelatinizacdo tendo uma configuragdo de
parafuso de modo que a carga de alimenta¢do de biopolimero seja processada
usando forcas cisalhantes na extrusora (22).

14. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que:

for¢as cisalhantes em uma primeira se¢ao da extrusora (22) sdo
maiores do que forcas cisalhantes em uma segunda secdo adjacente da
extrusora (22) a jusante da primeira se¢ao.

15. Processo de acordo com a reivindicacdo 14, caracterizado

pelo fato de que:
o agente de reticulacdo € adicionado na segunda secdo da
extrusora (22).

16. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
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a 15, caracterizado pelo fato de adicionalmente compreender:

espumar um extrusado através de uma matriz de extrusao (23).

17. Processo de acordo com a reivindica¢do 16, caracterizado

pelo fato de que:
o extrusado compreende nanoparticulas de biopolimero

aglomeradas.

18. Processo de acordo com a reivindica¢do 17, caracterizado
pelo fato de adicionalmente compreender:

dispersar o extrusado em um meio aquoso.

19. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 18, caracterizado pelo fato de que a extrusora (22) ainda compreende uma

zona de reacdo e uma zona de pds-reacdo, em que a configuragdo de parafuso
inclui uma série de pelo menos duas secdes de vedagcdao de vapor na zona de
reacdo, em que a temperatura na zona de reacdo estd acima do ponto de
ebulicdo da agua, o processo compreendendo adicionar um agente de
reticulacdo na extrusora (22) a jusante da zona de alimentagdo, e antes da
zona de pos-reacao.

20. Processo de acordo com a reivindica¢do 16, caracterizado

pelo fato de adicionalmente compreender adicionar 4gua a uma zona de poés-
reacao da extrusora a montante da matriz (23).
21. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 20, caracterizado pelo fato de que:

a carga de alimentacdo de biopolimero € alimentada na zona
de alimentacdo (24, 42) sem pré-misturacdo ou pré-condicionamento.
22. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacgoes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o produto de nanoparticulas de biopolimero forma um coléide
de polimero sob dispersdao em agua.

23. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
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precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o produto de nanoparticulas de biopolimero inclui um coléide
protetor.

24. Processo de acordo com a reivindica¢do 23, caracterizado

pelo fato de que:
o coldide protetor € biopolimero ndo reticulado.
25. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica¢oes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o produto de nanoparticulas de biopolimero inclui menos do
que cerca de 1% de biopolimero nao reticulado.
26. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

a carga de alimentac¢ao de biopolimero € amido.
27. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica¢oes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o plastificante € selecionado do grupo consistindo de agua,
alcodis, e misturas dos mesmos.
28. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o plastificante € selecionado do grupo consistindo de agua,
polidis, e misturas dos mesmos.
29. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o plastificante € selecionado do grupo consistindo de agua,
glicerol, etileno-glicol, propileno-glicol, poliglicdis, alcodis de agucar, uréia,
ésteres de acido citrico, e misturas dos mesmos.

30. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica¢des

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o agente de reticulagdo € selecionado do grupo consistindo de
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dialdeidos e polialdeidos.
31. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica¢oes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

o agente de reticulagdo € selecionado do grupo consistindo de
anidridos de 4cido, anidridos mistos, glutaraldeido, glioxal, carboidratos
oxidados por periodato, epicloroidrina, epdxidos, trifosfatos, e divinil-sulfona.

32. Processo de acordo com qualquer uma das reivindica¢oes

precedentes, caracterizado pelo fato de que:

a carga de alimentagdo de biopolimero € selecionada do grupo
consistindo de amido de batata, amido de trigo, amido de tapioca, amido de
mandioca, amido de arroz, amido de milho, amido de milho ceroso, e misturas
dos mesmos.

33. Processo de acordo com a reivindicacdo 32, caracterizado

pelo fato de que amido € amido com alto teor de amilopectina.
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