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(57) Resumo: E fornecida uma composigdo compreendendo (a) um
ou mais complexos de ciclopropeno, e (b) 0 a 10% de agua em peso
com base no peso da dita composi¢do, em que a razdo em moi de
ciclopropeno na dita composi¢do para o agente encapsulante
molecular na dita composi¢cdo é 0,92:1 ou maior, ou em que a
composi¢ao esta na forma de um pé e, em uma imagem bidimensional
de uma amostra representativa do dito p6, 20% ou mais da area das
imagens das particulas do dito complexo de ciclopropeno, com base
na area de todas as imagens de todas as particulas do dito complexo
de ciclopropeno na dita imagem da dita amostra, esta na forma de
particulas do dito complexo de ciclopropeno que tém dimenséo da
largura de 10 micrémetros ou mais. Também fornecido é um processo
para fabricar uma composi¢cdo compreendendo complexo de
ciclopropeno.
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“COMPOSICAO, E, PROCESSO PARA PREPARAR UMA
COMPOSICAO”

1

FUNDAMENTOS:

E freqiientemente util fornecer um complexo de ciclopropeno
(isto é, um ou mais ciclopropenos encapsulados por um ou mais agentes
encapsulantes moleculares). Complexos de ciclopropeno sdo algumas vezes
fabricados dissolvendo-se o agente encapsulante molecular em agua e depois
introduzindo-se o ciclopropeno na soluggo liquida. Usualmente, a 4gua depois
é removida da mistura de modo que o complexo de ciclopropeno pode ser
armazenado, transportado, e manejado como um po6. Por exemplo, US
6.953.540 divulga um método continuo para preparar ciclopropenos
encapsulados.

Uma desvantagem comum para tais processos previamente
conhecidos é que a operagdo de remover agua libera um pouco do
ciclopropeno do complexo de ciclopropeno. O ciclopropeno que ¢ liberado do

complexo de ciclopropeno é normalmente perdido, através de difusdo na

atmosfera, através de decomposigfo devido a colisdo com outras moléculas,

através de outros mecanismos, ou através de uma combinagdo destes. E
deséjado fornecer composi¢des que contém complexo de ciclopropeno, que
contém baixo nivel de 4gua, e que tém altos niveis de ciclopropeno.
DECLARACAO DA INVENCAO:

Em um primeiro aspecto da presente invengdo, ¢ fornecida
uma composi¢do compreendendo

(a) um ou mais complexos de ciclopropeno, e

(b) 0 a 10% de agua em peso com base no peso da dita
composi¢io,

em que a razdo em mol de ciclopropeno na dita composigdo
para agente encapsulante molecular na dita composigéo € 0,92:1 ou maior.

Em um segundo aspecto da presente invengdo, ¢ fornecida
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uma composi¢do compreendendo

(a) 80% ou mais de um ou mais complexos de ciclopropeno,
em peso com base no peso de dita composigdo, e

(b) 0 a 10% de agua, em peso com base no peso de dita
composigdo, em que a dita composigdo € um pé e em que, em uma imagem
bidimensional de uma amostra representativa do dito p6, 20% ou mais da area
das imagens das particulas do dito complexo de ciclopropeno, com base na
area de todas as imagens de todas as particulas do dito complexo de
ciclopropeno na dita imagem da dita amostra, est4 na forma de particulas do
dito complexo de ciclopropeno que tém dimensdo da largura de 10
micrémetros ou mais.

Em um terceiro aspecto da presente invengdo, é fornecido um
processo para fabricar uma composi¢do compreendendo um ou mais
complexos de ciclopropeno, em que o dito processo compreende as etapas de

(i) adicionar 4gua, ciclopropeno, e agente encapsulante
molecular a um reator continuo com tempo de permanéncia de 15 minutos ou
mais,

(ii) remover o material do dito reator continuo, em que o dito
material compreende agua e complexo de ciclopropeno, e

(iii) remover subseqilentemente a dgua do dito material para
formar a dita composico, em que, depois da dita etapa de remover a 4gua, a
quantidade de agua que permanece na dita composi¢éo € 0 a 10% em peso
com base no peso da dita composicéo.

DESCRICAO DETALHADA:

Como usado aqui, quando uma razdo ¢ dita ser “X:1 ou
maior,” razdo esta que € considerada ser qualquer razéo de Y:1 onde Y ¢é
maior do que ou igual a X.

A prética da presente invengdo envolve o uso de um ou mais

ciclopropenos. Como usado aqui, “um ciclopropeno” € qualquer composto
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com a formula

R’ R

em que cada R!, R% R’ e R* é independentemente selecionado

do grupo que consiste de H e um grupo quimico da féormula:
(L2

onde n é um numero inteiro de 0 a 12. Cada L é um radical
bivalente. Grupos L adequados incluem, por exemplo, radicais contendo um
ou mais atomos selecionados de H, B, C, N, O, P, S, Si, ou misturas destes.
Os 4tomos dentro de um grupo L podem ser conectados entre si por ligagoes
simples, ligagdes duplas, ligagdes triplas, ou misturas destes. Cada grupo L
pode ser linear, ramificado, ciclico, ou uma combinagfo destes. Em qualquer
um grupo R (isto é, qualquer um de R!, R% R’ e R*) o nimero total de
heteroatomos (isto é, 4atomos que ndo sdo H nem C) € de 0 a 6.
Independentemente, em 'qualquer grupo R o nimero total de 4tomos que néo
de hidrogénio ¢ 50 ou menos. Cada Z é um radical monovalente. Cada Z ¢
independentemente selecionado do grupo que consiste de hidrogénio, halo,
ciano, nitro, nitroso, azido, clorato, bromato, iodato, isocianato, isocianido,
isotiocianato, pentafluorotio, e um grupo quimico O, em que G € um sistema
de anel de 3 a 14 membros.

Os grupos R!, R} R} e R* sdo independentemente
selecionados dos grupos adequados. Os grupos R R% R’, e R* podem ser os
mesmos como um e outro, ou qualquer numero deles pode ser diferente dos
outros. Entre os grupos que sio adequados para o0 uso como um ou mais de
R!, R} R3, e R* sio, por exemplo, grupos alifaticos, grupos 6xi alifaticos,
grupos alquilfosfonato, grupos cicloalifaticos, grupos cicloalquilsulfonila,

grupos cicloalquilamino, grupos heterociclicos, grupos arila, grupos
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heteroarila, halégenos, grupos silila, outros grupos, e misturas e combinagdes
destes. Grupos que sdo adequados para o uso como um ou mais de R, R% R,
e R* podem ser substituidos ou ndo substituidos. Independentemente, grupos
que sio adequados para 0 uso como um ou mais de R!, R% R’ e R podem ser
conectados diretamente ao anel de ciclopropeno ou podem ser conectados ao
anel de ciclopropeno através de um grupo interveniente tal como, por
exemplo, um grupo contendo heteroatomo.

Entre os grupos R', R?, R?, e R* adequados estdo, por exemplo,
grupos alifaticos. Alguns grupos alifdticos adequados incluem, por exemplo,
grupos alquila, alquenila, e alquinila. Grupos alifaticos adequados podem ser
lineares, ramificados, ciclicos, ou um combinagdo destes. Independentemente,
grupos alifaticos adequados podem ser substituidos ou ndo substituidos.

Como usado aqui, um grupo quimico de interesse dito ser
“substituido” se um ou mais 4atomos de hidrogénio do grupo quimico de
interesse € substituido por um substituinte. E considerado que tais grupos
substituidos podem ser fabricados por qualquer método, incluindo mas néo
limitados & fabricacéo da forma ndo substituida do grupo quimico de interesse
e depois realizagdo de uma substitui¢do. Substituintes adequados incluem, por
exemplo, alquila, alquenila, acetilamino, alcoxi, alcoxialcoxi, alcoxicarbonila,
alcoxiimio, carboxi, halo, haloalcoxi, hidroxi, alquilsulfonila, alquiltio,
trialquilsilila, dialquilamino, e combinages destes. Um substituinte adequado
adicional, que, se presente, pode estar presente sozinho ou em combinagdo
com um outro substituinte adequado, €

-(L)u-Z

onde m é 0 a 8, e onde L e Z sdo definidos aqui acima. Se mais
do que um substituinte estiver presente em um Unico grupo quimico de
interesse, cada substituinte pode substituir um atomo de hidrogénio diferente,
ou um substituinte pode ser ligado a um outro substituinte, que por sua vez €

ligado ao grupo quimico de interesse, ou uma combinagdo destes.



10

15

20

25

Entre os grupos R, R% R’, e R* adequados estio, por exemplo,
grupos 6xi alifaticos substituidos e ndo substituidos, tais como, por exemplo,
alcenoxi, alcdxi, alcinoxi, e alcoxicarboniloxi.

Também entre os grupos R!, R% R, e R adequados estio, por
exemplo, alquilfosfonato substituido e ndo substituido, alquilfosfato
substituido e ndo substituido, alquilamino substituido e ndo substituido,
alquilsulfonila substituido e nfo substituido, alquilcarbonila substituido ¢ nao
substituido, e alquilaminossulfonila substituido e ndo substituido, incluindo,
por exemplo, alquilfosfonato,  dialquilfosfato,  dialquiltiofosfato,
dialquilamino, alquilcarbonila, e dialquilaminossulfonila.

Também entre os grupos R', R, R?, e R* adequados estdo, por
exemplo, grupos cicloalquilsulfonila e grupos cicloalquilamino substituidos e
ndo substituidos, tais como, por exemplo, dicicloalquilaminossulfonila e
dicicloalquilamino.

~ Também entre 0s grupos R!, R% R?, e R* adequados estio, por
exemplo, grupos heterociclila substituidos e ndo substituidos (isto €, grupos
ciclicos aromaticos ou ndo aromaticos com pelo menos um heteroatomo no
anel).

Também entre os grupos R!, R?, R’ e R* adequados estdo, por
exemplo, grupos heterociclila substituidos e ndo substituidos que sdo
conectados ao composto de ciclopropeno através de um grupo Oxi
interveniente, grupo amino, grupo carbonila, ou grupo sulfonila; exemplos de
tais grupos R!, R? R3 e R* sdo heterocicliloxi, heterociclilcarbonila,
dieterociclilamino, e dieterociclilaminossulfonila.

Também entre os grupos R, R, R} e R* adequados estdo, por
exemplo, grupos arila substituidos e ndo substituidos. Substituintes adequados
sdo aqueles descritos aqui acima. Em algumas formas de realizagéo, um ou
mais grupos arila substituidos s3o usados em que pelo menos um substituinte

é um ou mais de alquenila, alquila, alquinila, acetilamino, alcoxialcoxi,
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alcoxi, alcoxicarbonila, carbonila, alquilcarboniloxi, carboéxi, arilamino,
haloalcéxi, halo, hidroxi, trialquilsilila, dialquilamino, alquilsulfonila,
sulfonilalquila, alquiltio, tioalquila, arilaminossulfonila, e haloalquiltio.

Também entre os grupos R, R%L R e R adequados estdo, por
exemplo, grupos heterociclicos substituido e ndo substituido que séo
conectados ao composto de ciclopropeno através de um grupo Oxi
interveniente, grupo amino, grupo carbonila, grupo sulfonila, grupo tioalquila,
ou grupo aminossulfonila; exemplos de tais grupos R, R% R’ e R sio
dieteroarilamino, heteroariltioalquila, e dieteroarilaminossulfonila. '

Também entre os grupos R', R, R, e R* adequados estdo, por
exemplo, hidrogénio, fluor, cloro, bromo, iodo, ciano, nitro, nitroso, azido,
clorato, bromato, iodato, isocianato, isocianido, isotiocianato, pentafluorotio;
acetoxi, carboetdxi, cianato, nitrato, nitrato, perclorato, alenila; butilmercapto,
dietilfosfonato, dimetilfenilsilila, isoquinolila, mercapto, naftila, fenoxi,
fenila, piperidino, piridila, quinolila, trietilsilila, trimetilsilila; e analogos
substituidos destes.

Como usado aqui, o grupo quimico G ¢ um sistema de anel de
3 a 14 membros. Sistemas de anel adequados como o grupo quimico G podem
ser substituidos ou nfo substituidos; eles podem ser aromaticos (incluindo,
por exemplo, fenila e naftila) ou alifaticos (incluindo alifatico insaturado,
alifatico parcialmente saturado, ou alifatico saturado); e eles podem ser
carbociclicos ou heterociclicos. Entre grupos G heterociclicos, alguns
heteroatomos adequados sdo, por exemplo, nitrogénio, enxofre, oxigénio, e
combinagdes destes. Sistemas de anel adequados como o grupo quimico G
podem ser monociclicos, biciclicos, triciclicos, policiclicos, spiro, ou
fundidos; entre sistemas de anel de grupo quimico G adequados que sdo
biciclicos, triciclicos, ou fundidos, os varios anéis em um Unico grupo
quimico G podem ser todos do mesmo tipo ou podem ser de dois ou mais

tipos (por exemplo, um anel aromético pode ser fundido com um anel
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alifatico).

Em algumas formas de realizagdo, G €é um sistema de anel que
contém um anel de 3 membros saturado ou insaturado, tal como, por exemplo,
um anel de ciclopropano, ciclopropeno, epdxido, ou aziridina substituido ou
ndo substituido.

Em algumas formas de realizagdo, G € um sistema de anel que
contém um anel heterociclico de 4 membros; em algumas de tais formas de
realizagdo, o anel heterociclico contém exatamente um heteroatomo.
Independentemente, em algumas formas de realizacdo, G é um sistema de
anel qué contém um anel hetérociélico com 5 ou mais membros; em algumas
de tais formas de realizago, o anel heterociclico contém 1 a 4 heteroatomos.
Independentemente, em algumas formas de realizagdo, o anel em G € ndo
substituido; em outra formas de realiza¢do, o sistema de anel contém 1 a 5
substituintes; em algumas das formas de realizagdo em que G contém
substituintes, cada substituinte € independentemente escolhido - dos
substituintes descritos aqui acima. Também adequadas sdo formas de
realizacdo em que G € um sistema de anel carbociclico.

Em algumas formas de realizagdo, cada G ¢
independentemente um fenila, piridila, cicloexila, ciclopentila, cicloeptila,
pirrolila, furila, tiofenila, triazolila, pirazolila, 1,3-dioxolanila, ou morfolinila
substituido ou ndo substituido. Entre estas formas de realizagdo incluem
aquelas formas de realizagdo, por exemplo, em que G ¢ fenila, ciclopentila,
cicloeptila, ou cicloexila ndo substituidos ou substituidos. Em algumas destas
formas de realizagdo, G é ciclopentila, cicloeptila, cicloexila, fenila, ou fenila
substituido. Entre formas de realizagdo em que G ¢é fenila substituido estdo
formas de realizago, por exemplo, em que existem 1, 2, ou 3 substituintes.
Independentemente, também entre as formas de realizagdo em que G ¢ fenila
substituido estdo as formas de realizagdo, por exemplo, em que os

substituintes sdo independentemente selecionados de metila, metoxi, e halo.
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Também consideradas sdo formas de realizagio em que R’ e
R* sdo combinados em um tnico grupo, que é ligado ao atomo de carbono
numero 3 do anel de ciclopropeno por uma ligagdo dupla. Alguns de tais
compostos sdo descritos na Publicagio de Patente US 2005/0288189.

Em algumas formas de realiza¢fo, um ou mais ciclopropenos
sdo usados em que um ou mais de R, R, R’ e R* sdo hidrogénio. Em
algumas formas de realizag3o, R' ou R? ou tanto R quanto R? sdo hidrogénio.
Independentemente, em algumas formas de realizag@o, R® ou R* ou tanto R’
quanto R‘fsﬁo hidrogénio. Em algumas formas de realizag3o, R% R?, e R* sdo
hidrogénio.

Em algumas formas de realiza¢gdo, um ou mais de RLR%L R e
R* s8o uma estrutura que ndo tem nenhuma ligagdo dupla.
Independentemente, em algumas formas de realizagdo, um ou mais de R' R%
R}, e R sdo uma estrutura que ndo tem nenhuma ligagdo tripla.
Independentemente, em algumas formas de realizagdo, um ou mais de R!, R?
R3, e R* sfio uma estrutura que ndo tem nenhum substituinte de atomo de
halogeno.

Independentemente, em algumas formas de realiza¢do, um ou
mais de R), R%, R®, e R* s3o uma estrutura que ndio tem nenhum substituinte
que € i6nico.

Em algumas formas de realizagdo, um ou mais dos R'RLR e
R* é hidrogénio ou alquila (C;-Cjo). Em algumas formas de realizagdo, cada
um dos R!, R?, R?, e R* é hidrogénio ou alquila (C;-Cg). Em algumas formas
de realizag¢do, cada um dos R', R% R’ e R* é hidrogénio ou alquila (C;-Cy).

Em algumas formas de realizagdo, cada um dos R, R:, R’ e
R* ¢ hidrogénio ou metila. Em algumas formas de realizaggo, R' é alquila (C;-
C4) e cada um dos R%, R’, e R* ¢ hidrogénio. Em algumas formas de
realizagdo, R'! ¢ metila e cada um dos R? R3 e R* ¢ hidrogénio, e o

ciclopropeno € aqui conhecido como 1-metilciclopropeno (“1-MCP”).
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Em algumas formas de realizagdo, um ciclopropeno ¢ usado
tendo um ponto de ebuligdo em uma pressdo atmosférica de 50° C ou menor;
ou 25° C ou menor; ou 15° C ou menor. Independentemente, em algumas
formas de realizacdo, um ciclopropeno é usado tendo um ponto de ebuligdo
em uma pressio atmosférica de -100° C ou maior; -50° C ou maior; ou -25° C
ou maior; ou 0° C ou maior.

A pratica da presente invengdo envolve o uso de um ou mais
agentes encapsulantes moleculares. Os agentes encapsulantes moleculares
adequados incluem, por exemplo, agentes encapsulantes moleculares
orginicos e inorgénicos. Os agentes encapsulantes moleculares orgéniéoé
adequados incluem, por exemplo, ciclodextrinas substituidas, ciclodextrinas
ndo substituidas, e éteres coroa. Os agentes encapsulantes moleculares
inorganicos adequados incluem, por exemplo, zeolitos. O agente encapsulante
molecular preferido variard dependendo da estrutura do ciclopropeno ou
ciclopropenos sendo usados.

Em algumas formas de realizagdo, o agente encapsulante
molecular contem uma ou mais ciclodextrinas. Em algumas formas de
realizacdio, cada agente encapsulante molecular que € usado € uma
ciclodextrina.

As ciclodextrinas s3o compostos cujas moléculas sdo
estruturas em forma de cone que tém estruturas as quais s@o fabricadas de 6
ou mais unidades de glicose. Como aqui usado, uma declaragdo de que uma
ciclodextrina é fabricada a partir de certas unidades de glicose deve ser
entendida como uma descri¢do da estrutura da molécula de ciclodextrina, que
pode ou ndo pode ser atualmente fabricada reagindo-se aquelas certas
moléculas de glicose. As ciclodextrinas podem ser fabricadas de tantas
quantas 32 unidades de glicose. As ciclodextrinas que sdo fabricadas a partir
de 6, 7, e 8 unidades de glicose sdo conhecidas, respectivamente, como alfa-

ciclodextrina,  beta-ciclodextrina, e  gama-ciclodextrina.  Algumas
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ciclodextrinas s3o disponiveis, por exemplo, da Wacker Biochem Inc,
Adrian, MI, assim como outros vendedores.

Independente do nimero de unidades de glicose na
ciclodextrina, a classe de compostos chamados de “ciclodextrinas” ¢
considerada também aqui incluir os derivados de moléculas de ciclodextrina.
Isto €, o termo “ciclodextrina” aqui se aplica as moléculas que sdo estruturas
em forma de cone as quais tém estruturas que sdo fabricadas de 6 ou mais
unidades de glicose e também se aplica aos derivados de tais moléculas,
quando tais derivados sfio capazes de se desempenhar como agentes
encapsulantes moleculares. Alguns derivados adequados sdo, por exemplo,
moléculas que tém uma estrutura que € (ou pode ser ) formada pela adi¢do de
um grupo alquila (tal como, por exemplo, um grupo metila) a uma
ciclodextrina. Algum outro derivado é, por exemplo, as moléculas que tém
uma estrutura que € (ou pode ser) formadas pela adicdo de um grupo
hidroxialquila ’(tal como, por exemplo, um grupo hidroxipropila) a uma
ciclodextrina. Alguns derivados que sdo considerados “ciclodextrinas” séo,
por exemplo, beta-ciclodextrina parcialmente metilada e alfa-ciclodextrina
parcialmente hidroxipropilada.

Em algumas formas de realizagdo, exatamente uma da alfa-
ciclodextrina, beta-ciclodextrina, ou gama-ciclodextrina € usada. Em algumas
formas de realizagio, uma mistura de dois ou mais das alfa-ciclodextrina,
beta-ciclodextrina, e gama-ciclodextrina sdo usadas. Em algumas formas de
realiza¢do, alfa-ciclodextrina € usada. Em algumas formas de realizagio,
nenhum agente encapsulante molecular outro que ndo a alfa-ciclodextrina €
usado.

As misturas de agentes encapsulantes moleculares adequados
também sdo adequadas.

A presente inven¢do envolve um ou mais complexos de

ciclopropeno. Um complexo de ciclopropeno ¢ uma composi¢do em que um
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ou mais agentes encapsulantes moleculares encapsula um ou mais
ciclopropenos ou uma por¢do de um ou mais ciclopropenos.

Em algumas formas de realizaggo, pelo menos um complexo
de ciclopropeno é um complexo de inclusio. Em um tal complexo de
inclusdo, o agente encapsulante molecular forma uma cavidade, e o
ciclopropeno ou uma porgdo do ciclopropeno ¢ localizada dentro da cavidade.
Em alguns de tais complexos de inclusdo, ndo existe nenhuma ligagdo
covalente entre o ciclopropeno e o agente encapsulante molecular,
Independentemente, em alguns de tais complexos de inclusdo, ndo existe
nenhuma ligagdo i6nica entre o ciclopropeno e o complexo molecular
encapsulante, se ou ndo houver qualquer atragdo eletrostatica entre uma ou
mais porgdes polares no ciclopropeno e um ou mais porgdes polares no agente
encapsulante molecular.

Independentemente, em alguns de tais complexos de inclusdo,
o interior da cavidade do agente encapsulante molecular € substancialmente
apolar, hidrofébico ou ambos, e o ciclopropeno (ou a do ciclopropeno
localizado dentro da cavidade) também ¢ substancialmente apolar,
hidrofébico ou ambos. Enquanto a presente invengdo ndo ¢ limitada a
qualquer teoria ou mecanismo particulares, é considerado que, em tais
complexos apolares de ciclopropeno, as forgas de van der Waals, as
interagdes hidrofébicas, ou ambos, causa que a molécula de ciclopropeno ou
por¢io desta permanega dentro da cavidade do agente encapsulante
molecular.

O complexo de ciclopropeno pode ser beneficamente
caracterizado pela razdo em mol de agente encapsulante molecular para mol
de ciclopropeno. A razio em mol do ciclopropeno para o agente encapsulante
molecular é de 0,92:1 ou maior. Em algumas formas de realizagdo, a razéo em
mol do ciclopropeno para o agente encapsulante molecular é de 0.95:1 ou

maior; ou 0.97:1 ou maior; ou 0,98:1 ou maior. Independentemente, em
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algumas formas de realizago, a razdo em mol do ciclopropeno para o agente
encapsulante molecular € de 1,5 ou menor; ou 1,2 ou menor; ou 1,0 ou menor.

A composi¢gio da presente invengdo contem &gua na
quantidade de 0 a 10% em peso com base no peso da composigéo. Algumas
formas de realizagdo contém 0% de 4gua. Em algumas formas de realizag&o, a
quantidade de agua, em peso com base no peso da composi¢do, é de 8% ou
menos; ou 6% ou menos. Independentemente, em algumas formas de
realizagio, a quantidade de 4gua, em peso com base no peso da composi¢do, €
de 2% ou mais; ou de 4% ou mais.

Em algumas formas de realizagfo, a quantidade de complexo
de ciclopropeno na composigdo da presente invengdo, em peso com base no
peso da composigio, é de 50% ou maior; ou 80% ou maior; ou 90% ou maior.

Algumas vezes € 1til caracterizar as composigdes da presente
invencdo determinando-se a soma do peso da 4gua e do peso do complexo de
ciclopropeno. Em algumas formas de realizagfo, a quantidade desta soma € de
08% ou mais, ou 99% ou mais, com base no peso da composi¢do.

Em algumas formas de realizagdo (aqui chamadas “formas de
realizagio em p6”) da presente invengdo, a composi¢do estd na forma de um
pb, e a quantidade de complexo de ciclopropeno na composigdo € de 80% em
peso ou mais com base no peso da composi¢&o.

Algumas vezes ¢ til caracterizar as formas de realizagdo de
particulas em um pd observando-se o tamanho das particulas em p6. Um
método util é o método e “4rea da imagem”, que é realizado como segue.
Uma amostra representativa do p6 em interesse € pulverizado em uma
superficie plana de modo que todas ou quase todas as particulas néo estdo
sobrepondo qualquer outra particula. As particulas sdo depois observadas, por
exemplo criando-se uma imagem bidimensional das particulas, por exemplo
através da microscopia Otica.

A imagem de cada particula é observada, ¢ a drea da imagem
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de cada particula € registrada.

Adicionalmente, a imagem de cada particula € observada para
determinar sua dimensdo da largura, que é aqui definida como o comprimento
do segmento de linha mais curto da imagem daquela particula. Um “segmento
de linha radial” como aqui usado é um segmento de linha que passa através do
centro geométrico da imagem da particula e que tem seus pontos finais n
perimetro da imagem da particula.

Como usado aqui, a dimensdo da largura da imagem de uma
particula ¢ aqui usado como o comprimento do segmento de linha radial da
imagem de particula que é perpendicular ao segmento de linha radial mais
curto. Em alguns casos, a imagem de uma particula € retangular ou quase
retangular, e uma estimativa util da drea da imagem € formada multiplicando-
se a dimensio dos tempos de largura a dimensédo da largura.

Uma maneira util de caracterizar uma amostra do po ¢€
observar a porcentagem da 4rea da imagem da amostra que estd na forma de
particulas de tamanho relativamente grandes. Em algumas formas de
realizacio da presente invencdo, 20% ou mais da area da imagem das
particulas na amostra, com base na drea total de todas as imagens de todas as
particulas na amostra, estd na forma das particulas que tém a dimensdo da
largura de 10 micrdmetros ou mais. Em algumas formas de realizagdo, a
quantidade da 4rea da imagem das particulas na amostra que estd na forma de
particulas que tém a dimens3o da largura de 10 micrémetros ou mais, €, com
base na area total de todas as imagens de todas as particulas na amostra, 30%
ou mais, ou 50% ou mais; ou 75% ou mais; ou 85% ou mais. Em algumas
formas de realizagdo, a quantidade da drea da imagem das particulas na
amostra que esta na forma de particulas que tém a dimensdo da largura de 20
micrdmetros ou mais, é, com base na 4rea total de todas as imagens de todas
as particulas na amostra 20% ou mais; ou 30% ou mais, ou 50% ou mais; ou

75% ou mais; ou 85% ou mais. Em algumas formas de realizagdo, a
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quantidade da 4rea da imagem das particulas na amostra que esta na forma de
particulas que tém dimensdo da largura de 50 micrémetros ou mais, €, com
base na 4rea total de todas as particulas na amostra, 20% ou mais; ou 30% ou
mais, ou 50% ou mais; ou 75% ou mais; ou 85% ou mais.

As particulas na amostra terfio pouca dimensdo de
profundidade, medida perpendicular ao plano da imagem. Enquanto néo
limitando a presente invengdo a qualquer hipdtese particular a cerca da
dimensdo de profundidade das particulas, ¢ considerado que as dreas da
imagem das particulas, como definido acima, correlacionardo com os volumes
e as massas das particulas. Portanto é considerado que a método de 4rea da
imagem como definido acima fornecera uma determinacéo util das colegbes
das particulas em que uma quantidade relativamente grande da massa ou
volume da amostra existe na forma de particulas relativamente grandes.

O recipiente no qual a formagio do complexo de ciclopropeno
ocorre é conhecido aqui como o “reator.”

Em algumas formas de realizagdo, a presente inven¢éo envolve
fazer complexo de ciclopropeno usando um método continuo. Em um método
continuo, pelo menos um ingrediente € adicionado ao reator no mesmo tempo
que o complexo de ciclopropeno ¢ removido do reator. Um reator em que um
processo continuo € conduzido ¢ aqui indicado como um “reator continuo.” A
adicdo de cada ingrediente pode, independentemente, ser continua ou pode ser
ocasionalmente interrompida. A remogdo do complexo de ciclopropeno pode
ser continuo ou pode ser ocasionalmente interrompida. Nas formas de
realizagdo continuas, os ingredientes sdo adicionados ao reator em uma ou
mais correntes. Cada corrente pode conter um ingrediente ou uma mistura de
dois ou mais ingredientes.

Agente encapsulante molecular e agua sdo adicionados ao
reator continuo. Agente encapsulante molecular e agua podem ser adicionados

separadamente ou como uma solugdo ou pasta fluida de agente encapsulante
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molecular em 4gua. Se uma solugdo ou pasta fluida de agente encapsulante
molecular em 4gua ¢ usada, agua adicional, ou agente encapsulante molecular
adicional, ou ambos, podem opcionalmente ser adicionados separadamente a
partir da solugdo ou pasta fluida. Se uma solugdo ou pasta fluida € usada, a
concentracio de agente encapsulante molecular na solugdo ou pasta fluida
pode ser menor do que, igual a, ou maior do que a solubilidade do agente
encapsulante molecular em dgua na temperatura do reator.

Ciclopropeno também é adicionado ao reator continuo.
Ciclopropeno pode ser adicionado por qualquer método. Em algumas formas
de realizacfio, ciclopropeno € gasoso na temperatura do reator. Em algumas
formas de realizagfio, o reator contém algum liquido, e um método adequado
de adicionar ciclopropeno gasoso ao reator ¢ forgar o ciclopropeno gasoso
usando a pressdo em excesso no reator em um ponto abaixo da superficie do
liquido no reator.

Opcionalmente, ingredientes adicionais (isto €, ingredientes
exceto cilopropeno, agente encapsulante molecular, e 4gua) podem ser
adicionados ao reator. Por exemplo, se o produto do processo for um po, o
material pode ser adicionado ao reator que melhoraré a capacidade deste po
fluir apropriadamente. Em algumas formas de realizagdo, nenhum ingrediente
adicional é adicionado ao reator.

E considerado que o complexo de ciclopropeno sera formado
no reator.

Complexo de ciclopropeno e agua sdo removidos continua e
opcionalmente com interrupgdes ocasionais. E considerado que outros
materiais também podem ser removidos continuamente, tais como, por
exemplo, ciclopropeno que no entra em um complexo de ciclopropeno,
agente encapsulante molecular que n3o entra em um complexo de
ciclopropeno, impurezas (se todos estiverem presentes), subprodutos (se todos

forem formados), ingredientes adicionais (se todos), outros materiais, €
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misturas destes.

E qtil caracterizar um reator continuo pela taxa de adi¢do de
volume (isto é, a taxa de adigdo de todos os materiais que sdo adicionados ao
reator, expressados em unidades de volume por unidade de tempo). Também
é util caracterizar um reator continuo pela taxa de remogéo de volumé (isto &,
a taxa de remocdo de todos os materiais que sdo removidos do reator,
expressados em unidades de volume por unidade de tempo). E considerado
que a taxa de adi¢do de volume e a taxa de remogdo de volume podem todas
flutuar, possivel e independentemente entre si, por quantidades relativamente
pequenas € que as taxas debatidas aqui sdo valores médios.

Em algumas formas de realizagio (aqui chamadas formas de
realizacfio “constantes de volume”), um reator continuo € operado duranfe um
periodo de tempo enquanto que a taxa de adigdo de volume equivale a taxa de
remocdo de volume. Em todas as formas de realizagdo, o reator pode ser
caracterizado pelo “tempo de permanéncia,” que € calculado dividindo-se o
volume dos contetidos do reator pela taxa de adi¢do de volume. A taxa de
adicdo de volume é considerada aqui “igual” a taxa de remogédo de volume
mesmo se as duas taxas ndo sdo exatamente iguais, se a desigualdade entre as
duas taxas ndo causar qualquer mudanga resultante no volume dos contetidos
do reator. Como usado aqui, uma mudanga resultante no volume dos
conteudos do reator é uma mudanga de 5% ou mais, um aumento ou uma
diminuicdo, com base no volume dos contetidos do reator.

Em algumas formas de realizagdo de volume fixo da presente
invengdo, o complexo de ciclopropeno ¢ fabricado em um reator continuo que
tem tempo de permanéncia de 15 minutos ou mais; ou 1 hora ou mais; ou 2
horas ou mais; ou 4 horas ou mais. Independentemente, em algumas formas
de realizac¢o, o complexo de ciclopropeno € fabricado em um reator continuo
que tem tempo de permanéncia de 24 horas ou mais curto; ou 10 horas ou

mais curto.
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Em algumas formas de realizagdo de volume fixo, varios
outros pardmetros do processo também s3o constantes, tais como, por
exemplo, temperatura, concentragdo de cada ingrediente, e concentra¢do do
complexo de ciclopropeno.

Em algumas formas de realizagdo de volume fixo, no inicio do
processo, uma ou mais das condig¢des do processo (temperatura dos conteudos
do reator, concentracdo dos ingredientes, concentragdo do complexo de

ciclopropeno, taxas de fluxo, ou uma combinagdo destes) tem um valor

diferente do valor que obtera quando a condi¢éo de.volume fixo € alcangada.

E considerado que uma vez que a condi¢do de volume fixo € obtida, o
processo serd operado por uma duragdo de tempo significante naquela
condi¢do. Em algumas formas de realizagfo, maioria ou todos os complexos
de ciclopropeno que sdo € usados sdo produzidos enquanto o reator estd na
condigdo de volume fixo.

Em algumas formas de realizagdo de volume fixo, a razdo da
taxa molar de adi¢do (isto €, moles por unidade de tempo) do ciclopropeno
para a taxa molar de adigdo do agente encapsulante molecular € de 0,92:1 ou
maior; ou 1,0:1 ou maior; ou 1,1:1 ou maior. Independentemente, em algumas
formas de realizagdo, a razdo da taxa molar de adigéo de ciclopropeno para a
taxa molar de adi¢do do agente encapsulante molecular é de 1,5:1 ou mais
baixa; ou 1,2:1 ou mais baixa.

Em algumas formas de realizagdo da presente invengdo, o
material que contem o complexo de ciclopropeno e agua é removido do
reator. Em algumas formas de realizagdo, este material é secado (isto &,
tratado para separar a dgua do material). Qualquer método de secagem pode
ser usado. Alguns métodos de secagem adequados incluem, por exemplo, um
ou mais métodos mecanicos, um ou mais método solventes, um ou mais
método a vacuo, um ou mais método de secagem gasosa, e combinagdes

destes.
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Alguns métodos de secagem mecanicos adequado incluem, por
exemplo, filtragdo & vacuo, outros métodos filtragdo, centrifugacdo, outros
métodos mecanicos, € combinacdes destes.

Alguns métodos solventes adequados de secagem incluem, por
exemplo, lavar com solvente solivel em agua (isto €, expor o material ao
solvente solivel em 4gua e depois remoer o solvente junto com a agua
dissolvida no solvente). Os solventes soluveis em 4gua adequados incluem,

por exemplo, alcoois soluveis em agua, cetonas soliveis em dgua, e misturas

destes. Em algumas formas de realizagdo, um método solvente de secagem €

usado o qual inclui a Iavagerh com metanol, acetona ou uma mistura destes.
Em algumas formas de realizagio, um método solvente de secagem € usado
de modo que inclui a lavagem com acetona.

Os métodos gasosos de secagem envolvem expor o material ao
gés que tem um teor de dgua relativamente baixo (isto €, tem umidade relativa
de 50% ou menor). O gas pode ser, por exemplo, ar, nitrogénio, outro gas ou

uma mistura destes, contanto que o gas tem um teor de 4dgua relativamente

- baixo. Em algumas formas de realizagdo, nitrogénio ¢ usado. O gas pode estar

em qualquer temperatura. O gas pode ser forgado para mover com relagdo ao
material sendo seco, ou o gés pode estar em repouso. Em algumas formas de
realiza¢o, o material a ser secado é trazido em contato com o gas quando o
gds estd em uma temperatura de 20° C ou maior; ou 50° C ou maior; ou 100°
C ou maior. Independentemente, em algumas formas de realizagdo, o material
a ser secado é trazido em contato com o gas quando o gis estd em uma
temperatura de 150° C ou mais baixa.

Em algumas formas de realizagfo, a secagem € conduzida
usando-se um ou mais de um método mecanico de secagem, um método
solvente de secagem, um método & vacuo de secagem, um método gasoso
seco de secagem, ou uma combinagdo destes.

Em algumas formas de realizagéo, € considerado que o reator
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sera agitado, por exemplo através da agitagdo.

No processo de fazer o complexo de ciclopropeno, outras
operagdes apropriadas, tais como, por exemplo, ajuste da temperatura, outras
operacdes, ¢ combinagdes destes, podem ser realizadas, de modo continuo ou
intermitente.

Deve ser entendido que para os propodsitos do presente
relatério descritivo e reivindicagdes que cada operagdo aqui divulgada €
realizada em 20° C a menos que de outro modo especificado.

EXEMPLOS
Exemplo Comparafivo C1

Em uma solugfio agitada que consiste de 1 parte de alfa-
ciclodextrina comercial e 9 partes de dgua foi borbulhado 1-metilciclopropeno
em uma taxa tal que a reagdo de encapsulagdo foi completada em 30 minutos.
A pasta fluida resultante foi dessecada, lavada com acetona, e seca com
nitrogénio aquecido para produzir complexo de I-metilciclopropeno/alfa-
ciclodextrina seco contendo 4,1% de dgua e 4,2% de 1-metilciclopropeno em
peso. Isto representa uma razio em mol de ciclopropeno para agente
encapsulante de 0.82:1. Uma amostra representativa foi fotografada por
microscopio éptico. A amplitude e largura de todos dos cristais no campo
foram medidas. Cristais com uma largura maior do que 10,0 microns
constituiu 19% da area do cristal total no campo.

Exemplo 2

Em uma solucio agitada que consiste de 1 parte de alfa-
ciclodextrina comercial e 9 partes de dgua foi borbulhado 1-metilciclopropeno
em uma taxa tal que a reacdio de encapsulagdo foi completada em 90 minutos.
Depois desta inicializagio, uma alimentagdo continua da solugdo de alfa-
ciclodextrina foi iniciada em uma taxa para obter um tempo de permanéncia
médio de 90 minutos. A pasta fluida reagida foi removida na mesma taxa.

Depois de 3 horas, a pasta fluida resultante foi dessecada, lavada com
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acetona, € seca com nitrogénio aquecido para produzir complexo de 1-
metilciclopropeno/alfa-ciclodextrina seco contendo 5,0% de agua e 4,8% de
1-metilciclopropeno em peso. Isto representa uma razdo em mol de
ciclopropeno para agente encapsulante de 0,96:1. Uma amostra representativa
foi fotografada por microscopio Optico. A amplitude e largura de todos dos
cristais no campo foram medidas. Cristais com uma largura maior do que 10,0

microns constituiu 89% da area do cristal total no campo.
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REIVINDICACOES

' 1. Composigio, caracterizada pelo fato de que compreende

(a) um ou mais complexos de ciclopropeno, e

(b) 0 a 10% de 4gua em peso com base no peso da dita
composi¢do, em que a razdo em mol de ciclopropeno na dita composi¢do para
o agente encapsulante molecular na dita composigéo € 0,92:1 ou maior.

2. Composicio de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada

pelo fato de que a quantidade de 4dgua na dita composicdo € de 0 a 6% em

peso com base no peso da dita composigao.

3. Composicio de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada
pelo fato de que a razio em mol do dito ciclopropeno para o dito agente

encapsulante molecular € 0,95:1 ou maior.

4. Composi¢do de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada
pelo fato de que o dito complexo de ciclopropeno compreende 1-metil

ciclopropeno e alfa-ciclodextrina.

5. Composig¢ao, caracterizada pelo fato de que compreende

(a) 80% ou mais de um ou mais complexos de ciclopropeno,
em peso com base no peso da dita composi¢do, e

(b) 0 a 10% de 4gua, em peso com base no peso da dita
composi¢do, em que a dita composigdo € um pd, e em que, em uma imagem
bidimensional de uma amostra representativa do dito p6, 20% ou mais da area
das imagens das particulas do dito complexo de ciclopropeno, com base na
area de todas as imagens de todas as particulas do dito complexo de
ciclopropeno na dita imagem da dita amostra, estd na forma de particulas do
dito complexo de ciclopropeno que tém dimensdo da largura de 10

micrémetros ou mais.

6. Composic¢io de acordo com a reivindicaggo 5, caracterizada
pelo fato de que a razdo em mol de ciclopropeno na dita composi¢do para o

agente encapsulante molecular na dita composi¢do € 0,92:1 ou maior.



10

15

20

2

7. Composigo de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizada

pelo fato de que o dito complexo de ciclopropeno compreende 1-metil
ciclopropeno e alfa-ciclodextrina.

8. Processo para preparar uma composigdo compreendendo um

ou mais complexos de ciclopropeno, caracterizado pelo fato de que
compreende as etapas de

(i) adicionar 4gua, ciclopropeno, e agente encapsulante
molecular a um reator continuo com tempo de permanéncia de 15 minutos ou
mais,

(ii) remover o material do dito reator continuo, em que o dito
material compreende dgua e complexo de ciclopropeno, €

(iii) remover subseqiientemente a agua do dito material para
formar a dita composi¢do, em que, depois da dita etapa de remogdo de agua, a
quantidade de 4gua que permanece na dita composigdo ¢ de 0 a 10% em peso
com base no peso da dita composigéo.

9. Processo de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado

pelo fato de que o tempo de permanéncia no dito reator continuo ¢ de 1 hora

ou mais.

10. Processo de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado

pelo fato de que o dito complexo de ciclopropeno compreende um complexo

de 1-metil ciclopropeno e alfa-ciclodextrina.
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RESUMO
“COMPOSICAO, E, PROCESSO PARA PREPARAR UMA

COMPOSICAO”

E fornecida uma composigéo compreendendo

(a) um ou mais complexos de ciclopropeno, €

(b) 0 a 10% de 4gua em peso com base no peso da dita
composi¢ao,

em que a razdo em mol de ciclopropeno na dita composigdo
para o agente encapsulante molecular na dita composi¢do € 0,92:1 ou maior,
ou em que a composi¢do estd na forma de um po e, erﬁ uma imagem
bidimensional de uma amostra representativa do dito pd, 20% ou mais da érea
das imagens das particulas do dito complexo de ciclopropeno, com base na
irea de todas as imagens de todas as particulas do dito complexo de
ciclopropeno na dita imagem da dita amostra, esta na forma de particulas do
dito complexo de ciclopropeno que tém dimensdo da largura de 10
micrémetros ou mais. Também fornecido € um processo para fabricar uma

composigdo compreendendo complexo de ciclopropeno.
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