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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para "CAPSU-
LAS".

A presente invengao refere-se a um método de preparagao de
microcapsulas e mais particularmente aqueles utilizando hidrocoléides deri-
vados de n&o-animal como material de parede.

Hidrocoldides, suspensdes coloidais de materiais em agua, sao
materiais desejaveis para preparagdao de microcapsulas, uma vez que eles
sao prontamente disponiveis e de modo barato de fontes naturais, ambos
animais e vegetais. Exemplos tipicos sdo gelatina derivada de varios animais
e gomas derivadas de planta, tal como goma gelana. Alguns desses materi-
ais podem ser reticulados, por exemplo, através de exposigao a ions de cal-
cio ou magneésio. )

Anteriormente, a formagao de capsulas foi conseguida através
de coacervacdo, onde uma casca € deixada formar em particulas de nucleo
dispersas. Este processo tem sido usado por muitos anos, mas ele pode ser
complexo e dificil, frequentemente requerendo controle muito preciso de
temperatura e pH. Ele também usa materiais derivados de animal (gelatina
de porco, bovina ou peixe). Isto pode ser limitante pelo fato de que, no caso
de sabor, muitos consumidores ndo desejam consumir produtos derivados
de animal, ou como uma escolha vegetariana consciente ou em um desejo
de evitar doengas carregadas por animais, tal como BSE ("doenga da vaca
louca").

Foi agora constatado que é possivel preparar capsulas de nu-
cleo-casca através de um método simples que evita as complexidades de
métodos conhecidos. E entdo provido um método de fabricagdo de capsulas
de nucleo-casca contendo um liquido imiscivel em agua compreendendo as
etapas de:

(a) dispersao no liquido imiscivel em agua de um agente reticu-
lante que é inativo sob as condigdes da disperséo;

(b) emulsificagdo da dispersdo resultante em uma solugéo a-
quosa de um hidrocoloide reticulavel; e

(c) ativagdo do agente reticulavel para fazer com que o hidroco-
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I6ide reticule na interface de dispersdo/solugao.

S&o ainda providas capsulas contendo liquido preparadas atra-
vés de um processo conforme acima descrito.

O liquido a ser encapsulado pode ser qualquer liquido imiscivel
em agua desejado, adequado. Ele é tipicamente um 6leo com sabor, mas
ele pode ser também qualquer liquido que ndo seja apreciavelmente soluvel
em agua e cuja encapsulagéo é desejada, por exemplo, um agente farma-
céutico. Exemplos nao-limitantes de 6leos com sabor incluem amil octanoa-
to, cinamato de benzil, acetato de decila, isovalerato de geranila, limoneno,
salicilato de metila, nootkatona, butirato de octila, 2-pentiltiofeno, isotiociana-
to de feniletil, delta-tetradecalactona, 2,2'-tiodimetilenodifurano, tritioacetona
e isobutirato de vanilina.

O liquido pode ser usado sozinho ou ele pode incluir um solven-
te imiscivel em agua adequado. O uso de tais solventes ja € amplamente
conhecido e a pessoa versada na técnica nao tera nenhuma dificuldade em
selecionar um solvente ou mistura de solvente adequado para qualquer dada
aplicagdo. Um solvente particularmente desejado € MCT, triglicerideos de
cadeia meédia, que sao materiais comerciais prontamente disponiveis. Esses
sao essencialmente triésteres de acidos graxos com glicerol e sdo 6leos com
pouco odor, de baixa viscosidade, que sdo estaveis a oxidagdo. Uma mistura
de tais liquidos pode ser usada, ou separada em capsulas individuais ou
misturada dentro das capsulas. Ainda, o liquido pode ser uma solugdo de
material sélido ou gasoso.

O hidrocoldide usado na presente invengao pode ser qualquer
hidrocoléide adequado para uso em encapsulagdo e capaz de ser usado em
conjunto com o agente reticulante, que sera descrito mais tarde na presente
descrigdo. Hidrocoldides adequados sdo geralmente derivados de fontes
vegetais e eles incluem (mas ndo estdo limitados a) sais de alginato de grau
alimenticio, pectina, goma curdlana e goma gelana. Os alginatos de potas-
sio, sodio e amoénio sdo todos materiais de grau alimenticio, alginato de so6-
dio sendo o mais geralmente encontrado.

O agente reticulante para uso na presente invengao deve ser
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um que possa ser dissolvido ou disperso na fase encapsulada, que seja ina-
tivo sob as condigées de sua dispersdo ou solugdo e que possa ser ativado
para reticular o hidrocol6ide dissolvido na fase aquosa continua. Dependen-
do da natureza do agente reticulante, ativaciao pode ser através de qualquer
meio convencional, tal como mudanga de temperatura ou pH, irradiagdo ou
adicdo de um agente de ativagdo. Em um exemplo, tipico, o agente reticu-
lante pode ser ions de calcio ou magnésio. Em tal caso, carbonato de calcio
pode ser disperso no liquido a ser encapsulado e o liquido por sua vez e-
mulsificado em uma solugédo hidrocoldide aquosa, onde o hidrocoldide é reti-
culavel através de exposi¢do a ions de Ca™. Em pH neutro, o carbonato de
calcio é insoluvel em agua. No entanto, se o pH da solugdo aquosa for tor-
nado acido, o carbonato de calcio se torna mais soluvel e libera ions de
Ca™, que entdo causam reticulagdo do hidrocoldide na interface de goticu-
la/solugdo aquosa para formar uma casca. O processo da invengao pode ser
realizado facilmente em equipamento prontamente disponivel.

As capsulas podem ser feitas como capsulas ja carregadas com
o liquido desejado a ser encapsulado. Alternativamente, elas podem ser co-
mo capsulas "vazias" e carregadas com liquido quando desejado através de
gualquer um dos métodos conhecidos da técnica. Métodos tipicos incluem
aqueles descritos na Patente U.S. 6.045.835, cujo conteudo € aqui incluido a
titulo de referéncia.

As capsulas entdo preparadas podem ser usadas em qualquer
uma da ampla faixa de aplicacées onde um material encapsulado é deseja-
vel. Exemplos nao-limitantes incluem géneros alimenticios de todos os tipos,
tal como sorvete, picolé, sopas, caldos e sopas de carne e vegetais, macar-
roes, massas € arroz, carnes e queijos, pimentas e misturas de pimenta e
alimentos fritos; bebidas de todos os tipos, tais como chas fermentados, be-
bidas carbonadas, bebidas alcodlicas, bebidas energéticas, produtos latici-
nios e sucos; doces, tal como gomas, chocolates e doces de todos os tipos;
produtos assados de todos os tipos, tal como tortas, bolachas e biscoitos;
preparagdes medicinais em forma sélida, liquida ou spray, pastas de dente,

géis dentais e pds para os dentes; enxaguatérios bucais; preparagdes cos-
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meéticas na forma de cremes, logdes e sprays.

E entdo também provida uma aplicagdo compreendendo uma
base de aplicagdo e capsulas carregadas preparadas conforme acima des-
crito. Por "base de aplicagado" se quer dizer uma composi¢ado compreenden-
do todos os outros ingredientes necessarios comuns que, em adigao as cap-
sulas, sdo necessarios para fazer aplicagdes para uso ou consumo. As apli-
cacgdes podem conter todos os ingredientes padrao que sao requeridos para
a aplicagdo para realizar o propésito desejado, todos sendo usados em
quantidades reconhecidas na técnica. Devido aos muitos propositos aos
quais as aplicagdes de acordo com a invengdo podem servir, ha muitos des-
ses e a lista que segue € apenas uma pequena amostra, mas a pessoa ver-
sada na técnica sera prontamente capaz de formulagdo qualquer aplicagao
desejada usando apenas o versado comum na técnica. Exemplos tipicos
incluem pigmentos, matérias corantes e corantes; tensoativos e emulsifican-
tes; solventes e co-solventes; agentes espessantes e modificadores de vis-
cosidade; cargas e extensores; antioxidantes e conservantes; absorvedores
de UV, agentes espumantes; agentes desespumantes; e similar.

A invengéo é agora descrita com referéncia aos exemplos n&ao-
limitantes que seguem.

Exemplo 1
Preparacao de capsulas "vazias"

A um béquer de 1 litro contendo 495 mg de agua destilada, 5 g
de alginato de sédio (Keltone® LV) foram adicionados. Esta mistura foi agita-
da em velocidade moderada até que o alginato foi completamente dissolvido.
A um béquer de 250 ml contendo 43,2 g de MCT, 2,8 g de CaCO3 em p¢ fino
foram adicionados. Esta mistura foi agitada em velocidade moderada para
dispersar uniformemente o CaCOs;. Esta dispersao foi adicionada a solugao
de alginato, cujo pH era neutro, enquanto agitando em velocidade modera-
da. Quando o tamanho de goticula desejado de 100-500 microns foi atingi-
do, acido citrico 50% foi adicionado para diminuir o pH para 4,5. ApGs varios
minutos, a batelada se tornou viscosa e 500 g de agua destilada foram adi-
cionados para diluir o sistema. A batelada foi deixada agitar em velocidade
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moderada por varias horas. Durante este periodo de tempo, o tamanho das
paredes das capsulas aumentou significantemente. No dia seguinte, as cap-
sulas foram concentradas e secas usando métodos convencionais.

Exemplo 2
Preparacao de capsulas contendo sabor

A um béquer de 2 litros contendo 995 g de agua destilada, 5 g
de alginato de sddio (Keltone® LV) foram adicionados. Esta mistura foi agita-
da em velocidade alta até que o alginato de sodio foi completamente dissol-
vido. A um béquer de 250 ml contendo 43,2 g de d-limoneno, 2,8 g de Ca-
CO3; em po fino foram adicionados. Esta mistura foi agitada em velocidade
moderada para dispersar uniformemente o CaCOs. Esta dispersao foi adi-
cionada a solugédo de alginato, cujo pH era neutro, enquanto agitando em
velocidade moderada. Quando o tamanho de goticula desejado de 500-1000
microns foi atingido, solugao de acido citrico 50% foi adicionada para diminu-
ir o pH para 5. O pH da batelada foi monitorado enquanto agitando em velo-
cidade moderada. Com o tempo, o pH aumentou e mais solugdo de acido
citrico 50% foi adicionada para manter o pH em torno de 5. Isto foi continua-
do até que o pH permaneceu ndo-modificado. A batelada foi deixada agitar
da noite para o dia. Agitagao foi entdo parada e as capsulas foram lavadas
com agua fresca e concentradas. A pasta fluida de capsula concentrada foi
entdo adicionada a um béquer de 1 litro contendo 500 gramas de uma solu-
¢ao de CaCl, 2% para finalizar a reticulagao e reforgo das paredes. As cap-
sulas foram agitadas nesta solugado por varias horas. As capsulas foram no-
vamente lavadas com agua para remover qualquer CaCl; residual e arma-
zenadas em agua.

Exemplo 3
Carregamento a frio de capsulas vazias

14,6 g de capsulas secas do exemplo 1 e 1,4 g de agua foram
misturados completamente para distribuir uniformemente a agua. As paredes
da céapsula foram deixadas por 15 minutos. 4 g de acetofenona foram adicio-
nados as capsulas hidratadas e a mistura misturada completamente e entao

deixada descansar da noite para o dia.



A liberagao de sabor em agua foi determinada atraves da disso-
lugao das capsulas carregadas a 500 mi de agua a 30° C. As capsulas foram
verificadas liberar cerca de 50% do sabor encapsulado em 10 minutos e

75% em 30 minutos.
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REIVINDICAGOES

1. Método de fabricagéo de capsulas de nlcleo-casca contendo
um liquido imiscivel em agua compreendendo as etapas de

(a) dispersdo no liquido imiscivel em agua de um agente reticu-
lante que é inativo sob as condigdes da dispersio;

(b) emulsificagdo da dispersao resultante em uma solugdo a-
quosa de um hidrocoléide reticulavel; e

(c) ativagao do agente reticulante para fazer com que o hidroco-
I6ide reticule na interface dispersao/solugao.

2. Método de acordo com a reivindicagdo 1, em que o hidroco-
I6ide é derivado de uma fonte vegetal.

3. Método de acordo com a reivindicagdo 2, em que o hidroco-
l6ide é pelo menos um de um sal de alginato de grau alimenticio, pectina,
goma curdlana e goma gelana.

4. Método de acordo com a reivindicagao 1, em que o liquido i-
miscivel em agua a ser encapsulado esta presente durante o processo de
preparacgao das capsulas.

5. Método de acordo com a reivindicagdo 1, em que as capsulas
sdo feitas como capsulas vazias e sdo carregadas com liquido imiscivel em
agua em uma etapa subsequente.

6. Capsulas contendo liquido preparaveis através de um pro-
cesso de acordo com a reivindicagao 1.

7. Aplicagdo compreendendo uma base de aplicagado e capsulas

carregadas preparadas de acordo com a reivindicagao 1.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

