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DESCRIPCION
Composicion de fragancia

La presente invencion se refiere a una composicion de control de olores que es capaz de absorber los malos olores
y la humedad y liberar simultdneamente una fragancia de una forma controlada, mas particularmente a aquellas
composiciones para su utilizaciéon en productos de consumo, especialmente productos de consumo sélidos para el
control de olores, tales como productos sanitarios, pafiales, arenas higiénicas (“litters”) de mascotas, ambientadores,
sistemas centrales de aire acondicionado, absorbentes de humedad y similares.

Se han utilizado tradicionalmente materiales absorbentes para absorber los malos olores y la humedad. En algunos
casos se afiaden directamente al absorbente compuestos que contrarrestan el olor, tales como una sustancia
guimicamente reactiva, un perfume enmascarante o una fragancia agradable. Sin embargo, la adicion directa de
compuestos que contrarrestan los malos olores a los absorbentes tiene serios inconvenientes. En primer lugar, la
adsorcion irreversible de parte del compuesto que contrarresta los malos olores a menudo altera la eficacia del
compuesto. En segundo lugar, debido a determinadas interacciones entre el absorbente y el odorante, algunos
componentes de la fragancia afadida pueden absorberse o retenerse mas que otros dentro de los poros del
absorbente, lo que conduce a la distorsion de las caracteristicas olfativas de la fragancia. En tercer lugar, la adicién
de sustancias odorantes directamente a los absorbentes conduce por lo general a un impacto olfativo
sobredimensionado de la composicién recién preparada y un impacto olfativo infradimensionado de la composicién
envejecida. En el caso en el que se ha afiadido directamente la fragancia al absorbente, la liberacién de olores es
esencialmente incontrolada.

Ademas, las fragancias se han afiadido tradicionalmente a los productos de consumo mediante la mezcla de un
perfume liquido dentro del producto. Existen mdultiples problemas con este enfoque, tales como la posibilidad de una
pérdida de fragancia inaceptablemente elevada durante la fabricacion, la distribucién desigual de la fragancia en el
producto, la obstruccién de la maquinaria de fabricacion y peores propiedades mecanicas del producto final.

La patente de EE.UU. No. 6.803.833 describe un procedimiento para la liberacion de la fragancia en presencia de
materiales absorbentes, proporcionando un vehiculo de liberacion que contiene un material de recubrimiento, una
fragancia y un fijador, en el que el material de recubrimiento es un material en polvo que es capaz de absorber
sustancias oledfilas, y el fijador es una cera de bajo punto de fusién o un sélido de alto peso molecular, tal como
polietilenglicol.

Aunque el procedimiento descrito en la patente de EE.UU. No. 6.803.833 da a conocer ciertamente un control de
olores mejorado en comparacion con la técnica anterior, tiene la desventaja de depender de una variedad de
fijadores y materiales de recubrimiento que no son conocidos por ser altamente eficientes en la retencion de los
ingredientes de fragancia volatiles durante un periodo de tiempo prolongado, especialmente a temperatura ambiente
y por encima de la misma. De este modo, se espera que dichos vehiculos de liberacién de fragancia pierdan su
eficacia en el control de los olores con el tiempo.

La publicacion de patente japonesa 2004-33047 da a conocer granulos impregnados con perfume producidos
mediante la pulverizacion de un perfume liquido y un inhibidor de evaporacion del perfume liquido sobre la superficie
de los granulos de polvo vegetal.

Se ha utilizado para tratar de proteger la fragancia, el secado por pulverizacion de la fragancia en una matriz soluble,
tal como dextrina, maltodextrina y aztcar. Sin embargo, aunque este procedimiento ha producido el encapsulado, la
forma de encapsulado resultante es invariablemente un polvo fino, que es dificil de manejar y de incorporar de forma
homogénea en el producto, y que es propenso a la trituracién durante el procesamiento del producto.

Ademas, las particulas secadas por pulverizacion con fragancia son generalmente muy sensibles a la humedad, y la
exposicion a la humedad durante un periodo de tiempo largo da como resultado a menudo pérdidas de fragancia y
disminucion del rendimiento olfativo.

Por consiguiente, sigue existiendo la necesidad de dar a conocer una composicién de control de olor que sea capaz
de absorber los malos olores y la humedad y liberar simultaneamente una fragancia volatil o sustancias que
contrarresten los malos olores de una forma controlada y que no presente los inconvenientes citados anteriormente.
En particular, sigue existiendo la necesidad de dar a conocer una composiciéon de control de olores que tenga la
capacidad de retener la fragancia volatil o la sustancia que contrarresta los malos olores durante un periodo de
tiempo prolongado, incluso en condiciones de almacenamiento drasticas, tales como temperaturas superiores a
35°C y una humedad relativa superior al 65%, a la vez que aln libera esta fragancia en contacto con liquidos
acuosos tales como orina, agua de refrigeracion, y similares.

Se ha descubierto ahora que las desventajas de la técnica conocida pueden superarse sustancialmente e incluso
completamente mediante la utilizacion de una determinada composicion de control de olor multifuncional. Por lo
tanto, la presente invencién da a conocer una composicion soélida de flujo libre adaptada para suministrar fragancia a
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un producto de consumo que esta sometido a influencias malolientes reales o potenciales, o neutralizar los malos
olores del mismo, que comprende:

- un sistema de liberacion que comprende un material de nucleo rodeado por un material de fragancia que
comprende microgotitas de una fragancia dispersa en un material de encapsulado de fragancia

Y,
- un material absorbente externo en el que se dispersa el vehiculo de liberacion de fragancia.

caracterizado porque el material de encapsulado de fragancia se selecciona de polisacaridos, polisacaridos
modificados y manitol, y porque el material de encapsulado de fragancia esta rodeado por un recubrimiento protector
seleccionado de celulosa microcristalina e hidroxietilcelulosa, y una mezcla de las mismas con carragenano,
maltodextrina y polietilenglicol.

En una realizacion particular de la presente invencion, la composicion comprende esencialmente un sistema de
liberacion y un material absorbente externo, tal como se ha definido anteriormente.

En una realizacion particular de la presente invencion, tanto el sistema de liberacién como los materiales
absorbentes externos estan en forma granulada de flujo libre. El absorbente externo tiene un tamafio de particulas
comprendido entre 0,2 y 10 milimetros, y en particular entre 0,5 y 5 milimetros, mientras que el sistema de liberacién
tiene tamafios de particulas que varian preferentemente entre 0,5 y 4 milimetros, en particular de 1,5 a 3 milimetros
y de 0,8 a 3 milimetros. Estos tipos de intervalos de tamafio son particularmente deseables y una de las ventajas de
la presente invencién es que las particulas del sistema de liberacion pueden prepararse facilmente con estos
tamafios.

La forma de las particulas no es critica. Aunque preferentemente tanto las particulas del sistema de liberacion como
del absorbente externo son esencialmente esféricas, dado que dicha forma es mas atractiva en apariencia y las
particulas de esta forma son menos propensas al desgaste durante el transporte, es posible que las particulas del
sistema de liberacién o el absorbente externo o ambas puedan tener otras formas. Entre los ejemplos de otras
formas se incluyen plaquetas (preferentes especialmente para arenas higiénicas para animales), cristales, cilindros,
elipsoides y fibras. En los casos no esféricos, las dimensiones indicadas anteriormente se refieren a la dimensién
mayor de la particula.

En una realizacién mas preferente de la presente invencion, el sistema de liberacion y la fase absorbente externa
son de colores diferentes.

La presente invencién comprende ademas un método de reducir o eliminar los malos olores, que comprende poner
en contacto una fuente real o potencial de malos olores con una composicion neutralizante de malos olores soélida de
flujo libre tal como se ha definido.

Por "material de nucleo" se entiende un material en particulas que se dispersa en un material de fragancia o se
recubre con el mismo, o se recubre con un material de encapsulado de fragancia. EI material de nucleo puede
absorber parte de la fragancia incluida en el sistema de liberacion y facilitar su liberacién retardada. EI namero y
tamafio de las particulas del material de niicleo presentes no son estrechamente criticos, siempre que se cumplan
los requisitos de tamafio de particula del producto final. EI material del nicleo puede ser cualquier material conocido
en la técnica que pueda producirse con tamafio deseado para su utilizacion en el interior de las particulas o
reducirse al mismo. Puede ser organico o inorganico. Es admisible utilizar una mezcla de dos o mas materiales
absorbentes de este tipo.

El material de nucleo tiene, en una realizacion, una densidad aparente de 0,2 a 2,0 g/cm3, mas particularmente de
0,2-1,5 g/em®, 0,5-1,2 g/lcm® y 0,8-1,2 g/cm®.

Ademas, el material del nicleo puede ser un material soluble en agua o un material absorbente insoluble en agua, o
una mezcla de los mismos. Resultara obvio para una persona experta en la técnica que, mediante la variacion de la
composicion del material del nicleo, es posible obtener materiales de nicleo que son completamente solubles en
agua, parcialmente solubles o dispersables en agua o completamente insolubles en agua, dependiendo del tipo de
aplicacion prevista y del efecto visual deseado.

Entre los ejemplos de materiales de nudcleo solubles en agua, Utiles como material de nicleo en la presente
invencion se incluyen (sin que constituyan limitacién) materiales inorganicos tales como sales de metales alcalinos y
de metales alcalinotérreos, y materiales organicos tales como carbohidratos de bajo peso molecular, no celulésicos,
tales como sacarosa, fructosa, sacarosa, y otros azlcares, maltodextrinas, y polvos de polimeros solubles en agua
tales como alcohol polivinilico, sulfonato de poliestireno, poliacrilatos y similares.
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En una realizacién particular de la presente invencion, el material del nicleo soluble en agua es esencialmente,
como minimo, un azucar soluble en agua.

En una realizacién adicional, el material del niicleo se compone esencialmente de un material organico insoluble en
agua. En una realizacién particular, el material del ndcleo es de origen vegetal. En una realizaciéon particular
adicional, el material del nicleo se compone de mazorca de maiz molida. Esta realizacion se discute adicionalmente
a continuacion.

Entre los ejemplos tipicos de materiales absorbentes insolubles en agua, apropiados, que no constituyen limitacion,
se incluyen arcillas tales como tierra de diatomeas, bentonitas, sepiolitas, ilita y caolinita sédicas y célcicas; zeolitas,
aluminosilicatos y silicatos porosos o mesoporosos, gel de silice, dioxido de silicio hidratado, que pueden ser
modificados por tratamiento quimico, materiales organicos tales como mazorca de maiz, hojas, fibras de trigo y
fibras de celulosa molidas.

En una realizacion adicional, el material del nicleo se compone esencialmente de un material absorbente insoluble
en agua. En una realizacién mas preferente, el material del nicleo es un material inorganico. En una realizacion adn
mas preferente, el material del nucleo es idéntico al material absorbente externo. Esta realizacion se explica
adicionalmente a continuacion.

Los materiales de fragancia para su utilizacién en composiciones de la presente invencién pueden seleccionarse a
partir de productos naturales tales como aceites esenciales, absolutos, resinoides, resinas, concretos, y
componentes de perfume sintéticos tales como hidrocarburos, alcoholes, aldehidos, cetonas, éteres, acidos,
acetales, cetales y nitrilos, incluyendo compuestos saturados e insaturados, compuestos alifaticos, carbociclicos y
heterociclicos, o precursores de cualquiera de los anteriores. Otros ejemplos de composiciones odorantes que se
pueden utilizar se describen en H 1468 (Registro Estatutario de Invenciones de Estados Unidos). La fragancia puede
tener opcionalmente productos quimicos de aroma que son conocidos por reducir la percepcion de los malos olores
y/o impedir su formacion mediante una accién antimicrobiana.

Entre los ejemplos, que no constituyen limitacion, de neutralizantes de malos olores se incluyen aldehidos, tales
como trimetilhexanal, benzaldehido, vainillina, liral, dihidrojasmonato de metilo, ligustral, melonal, octilaldehido, citral,
cimal, nonilaldehido, bourgeonal, laurilaldehido; enonas tales como alfa ionona, beta ionona, gamma metil ionona,
alcoholes tales como cicloalquilalcohol terciario, ciclohexil-2-metil-2-butanol, ciclohexil-1-etanol, cetonas tales como
4-etilciclohexilmetil cetona, 3- y 4-isopropilciclohexilmetil cetona y 4-ciclohexil-4-metil-2-pentanona; ésteres tales
como crotonato de geranilo, n-butirato de ciclohexil-1-etilo, acetato de ciclohexil-1-etilo, p-tertbutilfenoxiacetato de 2-
hidroxietilo, fenoxiacetato de 6-hidroxihexilo, fenoxiacetato de 4-hidroxibutilo, cinamato de bencilo, cinamato de
metoxioctilo, cinamato de fenilo, ésteres de acido fumarico, fenoxiacetato de 2-hidroxietilo, fenoxiacetato de 2-
hidroxietil-p-tertbutilo, fenoxiacetato de 6-hidroxihexilo, fenoxiacetato de 4-hidroxibutilo, ésteres de metilo y de etilo
del acido 3-metil-2-hexenoico, ciclohexilmetilo y ciclohexenilmetilo; carbonatos, tales como carbonatos de
isociclogeraniol, carbonatos de ciclohexeno, carbonatos de ciclohexano, carbonatos de norborneno, y carbonatos
dihidroisociclogeraniol; nitrilos, tales como 3-metil-5-fenil-pentanonitrilo y 3-metil-3-ciclohexil-pentanonitrilo y mezclas
de los mismos.

Entre los ejemplos, que no constituyen limitacién, de materiales antimicrobianos se incluyen alcoholes ciclicos, por
ejemplo, 3-fenil-2-propen-1-ol, 4-(1-metiletil)-benceno metanol, 2-fenil-etanol, 3-fenil-propanol alcohol bencilico,
alcohol feniletilico; alcoholes ramificados o no ramificados, lineales, por ejemplo, a partir de 10-undecenol, 1-
nonanol, lactonas, por ejemplo, 5-hexil-furano-2(3H)-ona, dihidro-5-pentil-2(3H)-furanona, éteres ciclicos tales como
2,4,4'-tricloro-2-hidroxi-difenil éter; compuestos fendlicos, tales como fenol, 2-metilfenol, 4-etilfenol aceites esenciales
tales como romero, tomillo, lavanda, eugenol, geranio, arbol de té, clavo, citronella, menta, anis, limén, naranja,
sandalo, cedro, vervaina, o sus componentes activos, tales como anetol, timol, eucaliptol, eugenol, farnesol, mentol,
limoneno, salicilato de metilo, &cido salicilico, terpineol, nerolidol, geraniol, cedrol, cavacrol, verbenona, eucaliptol y
pinocarvona, hinoquitiol, berberina, aldehido cinamico, alcohol de cinamilo y mezclas de los mismos; aldehidos
ciclicos, por ejemplo, 2-metil-3-fenil-2-propenal, 2-fenil-propanal, aldehidos lineales ramificados o no ramificados, por
ejemplo, 3,7-dimetil-octa-2,6-dien-1-al, 2,4-nonadienal, y mezclas de los mismos.

Los materiales de fragancia particularmente adecuados para su utilizacién en la presente invencién son aquellos que
tienen un factor de pérdida inferior a 10* Pa ppm, en los que el término "Factor de Pérdida" se refiere a un parametro
que esta relacionado con las pérdidas de material de fragancia durante la aglomeracion en un lecho fluidizado y se
define como el producto de la presion de saturacién de vapor del componente puro (Pa) en el estado estandar
(278,15 K, 1 atm) y la solubilidad en agua (ppm) a temperatura ambiente. Las presiones de vapor y los datos de
solubilidad en agua para los componentes de fragancia disponibles comercialmente son bien conocidos, por lo que
el Factor de Pérdida para un componente de fragancia dado puede calcularse facilimente. Alternativamente, se
pueden tomar facilmente mediciones de presion de vapor y de solubilidad en agua utilizando procedimientos bien
conocidos en la técnica. La presion de vapor de los componentes de fragancia puede medirse utilizando cualquiera
de las técnicas cuantitativas de analisis de espacio de cabeza conocidas, véase por ejemplo Mueller y Lamparsky en
"Perfumes: Arte, Ciencia y Tecnologia”, capitulo 6 "Medicion de Olores", en las paginas 176 a 179 (Elsevier, 1991).
La solubilidad en agua de las fragancias puede medirse segin procedimientos conocidos en la técnica para la
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medicidn de materiales poco solubles en agua. Una técnica preferente implica la formacién de una solucién saturada
de un componente de fragancia en agua. Un tubo con una membrana dializada se coloca en la solucién de tal
manera que después del equilibrio se forma una solucién idealizada dentro del tubo. El tubo puede ser retirado y la
solucién de agua en el mismo se extrae con un disolvente organico adecuado para eliminar el componente de
fragancia. Finalmente, el componente de fragancia extraido puede concentrarse y medirse, por ejemplo utilizando
cromatografia de gases. Otros métodos de medicién de fragancias se describen en Gygax y otros, Chimia 55 (2001)
401-405.

Por "material de encapsulado de fragancia" se entiende un material barrera que previene efectivamente que la
fragancia se difunda fuera del sistema de liberacion. Materiales de encapsulado de fragancias son materiales
hidrofilos que se pueden seleccionar entre:

(1) polisacaridos y polisacaridos modificados, tales como almidén y almidon modificado o dextrina que
contienen fragmentos de succinato de octenilo;

(2) manitol;

El material de encapsulado de fragancia preferente es una mezcla de almidén modificado que contiene fragmentos
de succinato de octenilo y manitol, mezclados en una relacion de % en peso de 90:10 a 10:90, especialmente de
80:20 a 50:50.

Por "recubrimiento protector" se entiende una capa delgada de un material que tiene la funcion de impedir que
niveles bajos de humedad presentes en el producto provoquen el colapso o la aglutinaciéon de las particulas y, sin
embargo, que en presencia de cantidades mas grandes de agua en la utilizaciéon, se descomponga y permita la
liberacion de la fragancia. Los materiales de recubrimiento de proteccion adecuados se seleccionan de celulosa
microcristalina e hidroxietilcelulosa. El recubrimiento de proteccion preferente es celulosa microcristalina e
hidroxietilcelulosa, o una mezcla de los mismos con carragenano, maltodextrina y polietilenglicol.

Si se desea color en las composiciones, puede ser proporcionado por la utilizacion de cualquier materia colorante
adecuada. Entre los colorantes especialmente adecuados para su utilizacién en la presente invenciéon se incluyen
colorantes solubles en agua y pigmentos dispersables en agua, que tengan una alta afinidad con el material de
encapsulado y, por consiguiente, una limitada capacidad de migrar al entorno. Es preferente no utilizar colorantes
que migren facilmente con la accién del agua, ya que pueden conducir a la decoloracion y la tincion de la
composicion, lo que da como resultado una apariencia no deseable, la tincion del recipiente o de los dispositivos que
contienen la composicion, y la tincion del entorno circundante a los contenedores o dispositivos en el caso de que la
composicion se derrame fuera de éstos. Resultara obvio para todos los técnicos en la materia que la seleccion de un
material colorante adecuado dependera de la naturaleza del material de encapsulado y que esta seleccion se basa
en el trabajo de exploracion en el laboratorio. Un método conveniente de exploraciéon y seleccion de materiales
colorantes adecuados implica, por ejemplo, poner una particula coloreada del sistema de liberacion en un lecho de
material absorbente, afiadir una cierta cantidad de agua (por ejemplo, 1 ml) a esta particula y medir el diametro del
punto de color que puede resultar de la migracion del material colorante después de un cierto tiempo (por ejemplo,
24 horas). Materiales colorantes que generan puntos de color con un radio menor que el diametro medio de la
particula coloreada se consideran adecuados para el alcance de la presente invencidn. Materiales colorantes
preferentes son los pigmentos dispersables en agua, tales como pigmentos de ftalocianina. Los materiales
colorantes mas preferentes son dispersiones acuosas de pigmentos dispersables en agua formulados con resinas
de estireno-acrilico.

El sistema de liberacién segin la presente invencion puede contener aditivos de formulacion, tales como
emulsionantes, aglutinantes y agentes desaglutinantes, aditivos funcionales tales como modificadores de pH, y
agentes bioactivos, tales como agentes antimicrobianos, repelente y atrayentes de insectos.

El sistema de liberacién tiene una densidad aparente de 0,2-2,0, en particular, 0,4-2,0, 0,4-1,3, 0,5-1,5y 0,7-1,1
g/cms, mientras que la relacion de la densidad aparente del sistema de liberacion a la densidad aparente del
absorbente externo esta entre 0,5 y 1,5, especialmente entre 0,7 y 1,3 y mas particularmente entre 0,8 y 1,2.

El sistema de liberacion se mezcla con un material absorbente externo. Por "material absorbente externo” se
entiende cualquier material de flujo libre que puede absorber un liquido acuoso o malos olores en cantidad suficiente
para proporcionar control de la humedad y/o los malos olores. Materiales capaces de absorber mas del 50% en peso
de agua o de disminuir sustancialmente la concentracion de espacio de cabeza y la percepcién de los malos olores
pertenecen a la categoria de materiales absorbentes particularmente (tiles en la presente invencién. No se
considera relevante en el contexto de la presente invencion hacer diferencia entre absorcion y adsorcion y, por lo
tanto, los materiales que se consideran habitualmente como materiales adsorbentes estan incluidos en la categoria
de materiales absorbentes.

El absorbente externo de flujo libre puede adoptar forma de particulas, por ejemplo, en forma de particulas esféricas
o alargadas, o fibrillas. Los materiales absorbentes externos tipicos se seleccionan, por ejemplo, de arcillas tales
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como tierra de diatomeas, bentonitas, sepiolitas, ilita y caolinita sodicas y célcicas; zeolitas, aluminosilicatos y
silicatos porosos o mesoporosos; ciclodextrinas; carbones activados; polimeros superabsorbentes, tales como
poliacrilatos, poliacrilamidas o poliestireno sulfonado; absorbentes organicos como mazorca de maiz molida, ceniza
de cascara de arroz, alfalfa molida, trigo molido, sémola, virutas de madera, picado de tallo de soja, cascara de
cacahuete, virutas de madera, y mezclas de los mismos. Las mezclas de estos materiales absorbentes con
materiales de relleno tales como celulosa, arena, tierra, roca molida, cenizas volantes, o mezclas de los mismos,
pueden considerarse como materiales absorbentes, siempre que estas mezclas presenten propiedades apreciables
de absorcion de agua y de absorcidon de malos olores, tal como se ha citado anteriormente. Tipicamente, el material
absorbente se acondiciona con el fin de mejorar su capacidad de vertido, fluidez y aspecto, para eliminar las
particulas de polvo finas y evitar la aglutinacion excesiva en presencia de agua. Entre los tratamientos tipicos de
acondicionamiento se incluyen, sin que constituyan limitacion, granulacién o aglomeracion, compactacion, extrusion
y extrusion de junta, para producir formas granuladas, perlas, varillas y copos que, opcionalmente, se pueden
mezclar con agentes antiaglutinantes. Los métodos para preparar estas formas son bien conocidos en la técnica.

En una realizacion especifica de la presente invencién, especialmente Util para los absorbentes de humedad y
unidades centrales de aire acondicionado, el material absorbente puede ser un material de secado conocido, tal
como cloruro célcico, cloruro magnésico, sulfato magnésico, gel de silice, silicatos, celite, alimina activada, zeolitas,
carbones activados y tamices moleculares. Opcionalmente, estos pueden mezclarse con los materiales absorbentes
de malos olores, tales como sales metalicas, por ejemplo, sulfato de aluminio o ricinoleato de zinc, ciclodextrinas y
carbon activado.

En otra realizacion especifica de la presente invencion, especialmente Gtil para los absorbentes de humedad y
unidades centrales de aire acondicionado, la composiciéon se comprime para formar un comprimido o cualquier forma
compacta que pueda ser deseable

Un ingrediente posible adicional del absorbente externo es una fragancia. Aunque en muchos casos, es deseable
disponer de toda la fragancia en el sistema de liberacién, en algunos casos, es deseable tener algo de fragancia,
tipicamente hasta el 1,0% en peso en el absorbente externo, preferentemente hasta el 0,5% en peso en el
absorbente externo. La fragancia afiadida al absorbente externo no tiene que ser necesariamente la misma
fragancia que se utiliza en el sistema de liberacion.

Una realizacion preferente para arenas higiénicas de animales es cuando el material del nucleo es un absorbente
inorganico, especialmente cuando es el mismo material que el absorbente externo, ya que esto se ha encontrado
que sorprendentemente, reduce la aglutinacién del producto. Entre los ejemplos preferentes de materiales de nicleo
y absorbentes externos se incluyen tierra de diatomeas, bentonitas, sepiolitas y caolinita sédicas y calcicas, todos
tratados quimicamente de forma opcional.

La presente invencion se refiere ademas a un método para formar un sistema de liberacién tal como el que se ha
descrito anteriormente, que comprende las etapas de pulverizar un material de fragancia sobre un material
absorbente, que se convierte de este modo en el material absorbente interno tal como se ha descrito anteriormente.
Opcionalmente, el material de encapsulado resultante puede recubrirse con un material de recubrimiento tal como se
ha definido anteriormente.

El material de fragancia puede ser pulverizado sobre las particulas, en la forma de una emulsién, con el fin de crear
composiciones segun la presente invencién. El material de fragancia puede aplicarse a las particulas del ndcleo en
un proceso de aglomeracion, por ejemplo en un lecho fluidizado. Preferentemente, la aglomeracién se lleva a cabo
en cualquiera de los secadores de lecho fluidizado conocidos equipados con un recipiente de producto. El proceso
se inicia con la fluidizacion del material de ndcleo.

La emulsion de material de fragancia puede formarse por la mezcla a elevado esfuerzo cortante, de la fragancia con
una fase acuosa que comprende agua y los materiales de encapsulado, y opcionalmente un colorante, para formar
una emulsiéon. La emulsién puede posteriormente rociarse sobre las particulas de nucleo fluidizadas utilizando una
tobera de presion, s6nica o neumatica, preferentemente, una tobera de dos fluidos, o una tobera de tres fluidos que
se introduce bien en la parte superior (pulverizacion superior), bien en el lateral (pulverizacion lateral), bien
tangencialmente (pulverizacion tangencial), o bien en la parte inferior (pulverizacion inferior) del lecho fluidizado.

Alternativamente, la emulsion del material de fragancia puede aplicarse a las particulas del nicleo en un proceso de
recubrimiento por pulverizacién, en el que el material de fragancia es aplicado como recubrimiento sobre un material
de nucleo que tiene un tamafio de particula y distribucién de tamafios de particulas acorde con el tamaiio final de
particula y distribucion de tamafios de particulas deseados del sistema de liberacion. El proceso de recubrimiento
por pulverizaciéon puede llevarse a cabo en un secador de lecho fluidizado, un dispositivo de recubrimiento de
tambor, un dispositivo de recubrimiento en plancha caliente (“pan coater”) o un mezclador Loedige, o cualquier
dispositivo mecanico en el que se ponga el material de ndcleo en particulas en movimiento de tal manera que la
superficie de las particulas se exponga homogéneamente a la pulverizacién que proporciona la emulsion de material
de fragancia.
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Después de que se ha completado la aglomeracién o el proceso de recubrimiento por pulverizacién o después de
que la emulsién se ha pulverizado completamente sobre las particulas del nacleo fluidizadas, se puede aplicar
opcionalmente el material de recubrimiento en el sistema de liberacién. Tipicamente, el material de recubrimiento
puede proporcionarse en forma de masa fundida, solucién, emulsidon o dispersion acuosa, y se pulveriza sobre el
sistema de liberacion utilizando la misma configuracién de tobera tal como se ha descrito anteriormente.

La presente invencién da a conocer ademas una composicién de control de olores que comprende tipicamente:

- Del 0,1 al 10%, preferentemente 0,25-10%, mas preferentemente del 0,5 al 5% del sistema de liberacion de
fragancia, que comprende

- del 50 al 90%, preferentemente del 60 al 75%, de un material de nucleo y
- del 10 al 50%, preferentemente del 25 al 40% de un material de fragancia que contiene

- del 1 al 30%, preferentemente del 10 al 20% de una fragancia o sustancia que contrarresta los malos olores y

- del 70 al 99%, preferentemente del 80 al 90% de material de encapsulado de fragancia,

- del 0,5 al 10%, preferentemente del 1 al 5% de mate rial de recubrimiento protector, que contiene
opcionalmente del 0,01 al 5%, preferentemente del 0 ,2 al 2,5% de un colorante;

y, opcionalmente,

- del 0,01 al 5%, preferentemente del 0,2 al 2%, mas preferentemente del 0,2 al 2,5% de un colorante

Y,

- del 90 al 99,9%, preferentemente 90-99,75%, mas preferentemente del 95 al 99,5% de un material absorbente
externo, siendo todos los porcentajes en peso.

La composicion y el método de la presente invencidon son Utiles en muchas aplicaciones diferentes, en las que los
malos olores o su potencial generacion deben prevenirse 0, como minimo, reducirse. Por lo tanto, la presente
invencion da a conocer ademdas un producto que esta adaptado para exponerse a una fuente real o potencial de
malos olores y para, como minimo, reducir los malos olores o el potencial de los mismos, comprendiendo el producto
una composicion solida de flujo libre tal como se ha definido anteriormente.

Entre los tipos de productos en los que puede utilizarse la presente invencidn se incluyen, sin que constituyan
limitacion, arenas higiénicas para animales, toallitas sanitarias y pafiales de incontinencia, filtros para unidades
centrales de aire acondicionado, y absorbentes de humedad. La presente invencion es particularmente eficaz en
relacion a las arenas higiénicas para animales, especialmente para gatos. Por lo tanto, la presente invencion da a
conocer ademas una arena higiénica para animales, especialmente una arena para gatos, que comprende una
composicion sélida de flujo libre tal como la que se ha definido anteriormente.

A continuacion, la presente invencion se describe adicionalmente con referencia a los siguientes ejemplos que no
constituyen limitacién, que describen realizaciones preferentes, siendo todos los porcentajes de los materiales en
peso.

Ejemplo 1: Preparacién de material absorbente

Se vertieron 800 g de arcilla ilita en un granulador himedo de laboratorio Loedige M 5 equipado con tres palas de
reja de arado unidas a un eje de rotacién horizontal, y una picadora giratoria montado lateralmente.

La camara se calentd por bafio de aceite externo a 70°C (temperatura del producto fue 55 °C).

Se afiadieron 100 ml de agua directamente a la arcilla en la camara de mezcla. Se pusieron en marcha la reja de
arado y la picadora y el proceso de mezcla se realizé durante 10 minutos. Se afiadieron 50 ml mas de agua y se
mezclé durante 2 minutos. Finalmente, se bombearon en la cdmara 280 g de hidroxipropilmetil celulosa 10% p/p en
agua.

El material granulado se sec6 en una estufa a 80 + 5°C durante 20 minutos para obtener un material granulado
absorbente de color gris marronaceo de 1,O3g/(:m3 de densidad aparente.

Ejemplo 2: Preparacién de un sistema de liberaciéon con absorbente como material de ntcleo

Se preparé una emulsion de material de fragancia mediante la emulsion de 2 Kg de aceite de fragancia en una fase
acuosa que contiene 10 Kg de agua, 2 Kg de manitol 60 (de Roquette Fréres), 6 Kg de almidén modificado HiCap
100 (de National Starch) y 0,07 Kg de dispersion de pigmento GS Heucosperse® (de Heubach International). La
emulsion se prepard segun un procedimiento en el que los materiales de encapsulado mencionados se afiadieron
lentamente con agitacién vigorosa (15500 rpm) con una turbina Polytron (Ystral GmbH X 50710, Alemania) hasta
que se alcanzd la disoluciéon completa. La fragancia se afiadié a continuacién con agitaciéon continua. La mezcla se
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homogeneiz6 durante otros 10 minutos hasta que se obtuvo una emulsion estable con un tamafio de particulas
promedio inferior a 1 micra.

Se colocaron 20 Kg del material absorbente preparado segin el Ejemplo 1 en un granulador de lecho fluidizado
conico WS-GT-0.40 (Allgaier Werke GmbH, Alemania) y se fluidizaron mediante la aplicacion de un flujo de aire de
300 m*h (a medida que el proceso continud, se encontrd necesario aumentar progresivamente la presion a 600
m3/h). A continuacion, se pulverizaron 20 Kg de dicha emulsién de material de fragancia sobre el material
absorbente fluidizado mediante la aplicacion de una presion de aire de atomizacién de 2,5 bar con una velocidad de
pulverizacién de hasta 10 Kg por hora, utilizando una tobera de dos fluidos insertada lateralmente (Schlick Modell
0/2, Duesen-Schlick GmbH, Alemania). La temperatura de entrada fue de 100°C, la temperatura de salida fue de
45°C. Posteriormente, se pulverizd sobre la composicién resultante una suspension acuosa de material de
recubrimiento (LustreCIear® LC 101, de FMC BioPolymer Pharmaceutical) para formar un material de recubrimiento
granulado que contiene el 2% de material de recubrimiento. Esto produjo 25 Kg de sistema de liberacion en forma
granulada. Después del tamizado (tamiz de 2,0 mm), se encontrd que la densidad aparente fue de 0,90 g/cm3, y el
material en particulas era de flujo libre y estaba libre de polvo.

Ejemplo 3: Preparacién del sistema de liberacién con azdcar como material de nucleo

Se aplicé el mismo procedimiento que anteriormente pero el material de nicleo absorbente se reemplazé por
sacarosa Middling Fine (de Sudzucker, Alemaniag gue tiene una distribucion de tamafio de particula entre 0,7 y 1,3
milimetros y una densidad aparente de 0,79 g/cm®.

Ejemplo 4 (comparativo): Preparacién del sistema de liberacién con azilcar como material de ndcleo, mediante
recubrimiento por pulverizacion

Se prepar6 tal como se describe en el ejemplo 1 una emulsién de material de fragancia que contiene el 18,7% de
perfume, el 8,4% de manitol 60 (de Roquette Freres), el 33,6% Hi-Cap® 100 (de National Starch), el 0,1% de la
dispersion de pigmento Heucosperse® (de Heubach Internacional) y el 39,3% de agua.

Se colocaron 12 Kg de azucar grueso (Carrare® C10, de Sucrerie Couplet, Bélgica) como material de ndcleo en un
granulador de lecho fluidizado cénico WS-GT-0.40 (Allgaier Werke GmbH, Alemania) y se fluidizaron mediante la
aplicacion de un flujo de aire de 350 m®h (a medida que el proceso continud, se encontrd necesario aumentar
progresivamente la presion a 600 m3/h). A continuacion, se pulverizaron 4,9 Kg de dicha emulsiéon de material de
fragancia sobre el azucar grueso mediante la aplicacién de una presion de aire de atomizacién de 4 bar con una
velocidad de pulverizacion de hasta 4 Kg por hora, utilizando una tobera de dos fluidos insertada lateralmente
(Schlick Modell 0/2, Duesen-Schlick GmbH, Alemania). La temperatura de entrada fue de 100°C, la temperatura de
salida fue de 45°C. Esto produjo un sistema de liberacion que tiene un tamafio de particula comprendido entre 2 mm
y 3 mm y una densidad aparente de 0,74 g/cm3, que era de flujo libre y estaba libre de polvo.

Ejemplo 5: Preparacién del sistema de liberacibn con mazorca de maiz como material de nucleo, utilizando un
dispositivo de recubrimiento de tambor

Se introdujeron 1,25 Kg de fraccion A1l de mazorca de maiz (de Independence Corn By-Products, lowa, EE.UU.) en
un Vario DRC 500/600 (de Driam, Alemania) con un tambor de 2,5 |. Ajustes: Distancia lecho - Tobera 8-10 cm;
tobera: 1,2 mm, presién de pulverizacion: 1,0 bar; velocidad de pulverizacion: 5 - 12 g/min.

Se pulverizaron 0,83 Kg de emulsion de material de fragancia que comprende el 39,5% de agua, el 8,3% de manitol,
el 33,0% de Hi-Cap® 100, el 18,6% de perfume y el 0,7% de colorante utilizando una tobera de tres fluidos Schlick
alimentada a 0,55 Kg/h con una bomba peristaltica. La temperatura de entrada se fijo a 80°C, la temperatura de
salida a 50°C durante la pulverizacion.

Finalmente, se pulverizaron 0,313 Kg de una dispersién conteniendo el 8,0% de LustreClear® LC 101 (de FMC
BioPolymer Pharmaceutical) y el 92% de agua sobre el producto coloreado. La temperatura de entrada se mantuvo
a 80°C y la temperatura de salida a 45°C durante la pulverizacion.

Esto produjo 2,2 Kg del sistema de liberacion que tenia una densidad aparente de 0,56 g/cm3, y el material en
particulas era de flujo libre y estaba libre de polvo.

Ejemplo 6: Efecto del recubrimiento en la estabilidad de almacenamiento:

Se pulverizaron varias cantidades de una suspension acuosa de material de recubrimiento (LustreCIear® LC101, de
FMC BioPolymer Pharmaceutical) sobre el sistema de liberaciéon preparado segun el ejemplo 3. Se mezclé 1 g de
sistema de liberacion, preparado segun el ejemplo 3, con 49 g de material absorbente en una placa Petri abierta y se
colocaron en condiciones climaticas controladas (37°C y humedad relativa del 70% durante un méaximo de 5
semanas y 75°C y 80% de humedad relativa durante 1 dia). Después de un cierto periodo de tiempo, tal como los
que se indican en la Tabla 1, se evalué la pegajosidad de las muestras, es decir, el grado de aglutinacion con las
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particulas absorbentes circundantes. Las muestras se clasificaron como sigue: + +: no pegajosa, +: poco pegajosa,
el polvo se pega, 0: ligeramente pegajosa, sélo se pegan las particulas pequefias, -: pegajosa.

Tabla 1.
Muestra 37Cy 70 % H.R. 75C y 80 % H.R.
Recubrimiento (%) | 1 dia| 1 semana |3 semanas | 5 semanas 1dia
0,00 0 - - - -
0,30 + + 0 - -
0,74 ++ + - - 0
0,97 ++ + - - 0
1,19 ++ ++ - - 0
1,40 ++ ++ + - 0
1,62 ++ ++ + - 0
1,84 ++ ++ +/0 - +
2,06 ++ ++ +/0 - +
2,34 ++ ++ +/0 0 +

Ejemplo 7: Evaluaciones olfativas en arena higiénica:

El sistema de liberacion de fragancia tal como se prepard en el ejemplo 2 contenia el 7% de fragancia. Este se
dosificé al 1% en el material absorbente preparado en el ejemplo 1. Se dosificé una cantidad equivalente de aceite
de fragancia libre (0,07%) en el material absorbente preparado en el ejemplo 1. Se colocaron 100 g de las mezclas
respectivas en frascos de 250 ml. Se compard inicialmente la intensidad olfativa de un conjunto mediante la adicion
de 10 g de agua. Un jurado de 5 personas clasifico la intensidad de olores en una escala de 5 puntos (1 = muy baja
intensidad de olor y 5 = alta intensidad de olor). Un segundo conjunto se colocé en una estufa de almacenamiento a
37 ° C durante siete dias.

Las muestras se sacaron de la estufa y se dejaron enfriar a temperatura ambiente. Se vertieron 10 g de agua en los
productos respectivos y el jurado evalu6 la intensidad de los olores. Los resultados fueron:

Muestra Puntuacion de intensidad inicial | Puntuacién de Intensidad tras 7 dias a 37 °C
Fragancia libre 2,2 14
Sistema de liberacion | 3,8 4.5

El sistema de liberacion es claramente muy eficaz en la retencion de los ingredientes de fragancia volatiles durante
un periodo de tiempo prolongado en comparacion con la adicion del aceite de fragancia libre.

Ejemplo 8. Evaluacion olfativa de diferentes particulas.

Utilizando el procedimiento descrito en el ejemplo 3, se prepararon dos sistemas de liberacién. Uno tenia azucar
como material de nucleo interno y un recubrimiento (2%) aplicado tal como se describe en el ejemplo 2. El segundo
sistema tenia azlicar como material de ndcleo interno, pero no se aplico el recubrimiento. Los sistemas de liberacion
se afiadieron al 1% en el material absorbente preparado en el ejemplo 1y las muestras se prepararon tal como en el
ejemplo 5. Se preparé un control de fragancia libre tal como en el ejemplo 5. Las muestras se evaluaron utilizando la
metodologia indicada en el ejemplo 5. Los resultados del jurado fueron:

Muestra Puntuacién de intensidad | Puntuaciéon de Intensidad tras 7
inicial dias a 37°C

Sistema de liberacién basado en azucar con un | 3,8 4,0

2% de recubrimiento

Sistema de liberaciéon basado en azlcar 4,0 4.6

Control de fragancia libre 2,2 14
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Ejemplo 9. Evaluacion olfativa de diferentes particulas en arcilla de bentonita

Se prepar6 el sistema de liberacion de fragancia segun el ejemplo 2. Se preparé un sistema de recubrimiento seguin
la patente de EE.UU. No. 6.803.833 con la siguiente formulacion: 69 partes de zeolita, 10 partes de arcilla de
bentonita, 1 parte de propilenglicol, 20 partes de fragancia.

Las muestras del sistema de liberacion y de fragancia libre se prepararon tal como en el ejemplo 5. Las muestras
que contienen la fragancia con recubrimiento se prepararon mediante la adicion de 0,35% (p/p) a la arcilla para tener
la misma fragancia. Las muestras se evaluaron como en el Ejemplo 5. Los resultados se muestran a continuacion:

Muestra Puntuacion de intensidad inicial | Puntuacion de Intensidad tras 7 dias a 37 °C
Sistema de liberacién del gj. 3 | 2,6 45
Fragancia libre 1,8 1,0
Fragancia con recubrimiento 2,8 3,4

El sistema de administracién ofrece una mejora de rendimiento sobre la fragancia con recubrimiento y una mejora
mucho mayor sobre la fragancia libre después del almacenamiento.

Ejemplo 10. Efecto del nicleo absorbente interno en la formacién de grumos

Utilizando el procedimiento descrito en los ejemplos 2, 3y 5, se prepararon tres sistemas de liberacion. Uno tenia el
absorbente de arcilla interno sin recubrimiento externo. El segundo sistema tenia azlicar como material de nlcleo
interno y no se aplicé recubrimiento. El tercer sistema tenia mazorca de maiz como material de ndcleo interno y no
se aplico recubrimiento. Los sistemas de liberacién se afiadieron al 1% al material absorbente externo preparado en
el Ejemplo 1 y las muestras se almacenaron a 30°C y 80% de humedad relativa. Se evalu6 la aglutinacién de las
arenas higiénicas:

+ + = no pegajoso + = un poco pegajoso, el polvo se pega 0 = algo pegajoso, se pegan las particulas pequefias — =
pegajoso.

Los resultados se muestran a continuacion:

Muestra Grado de aglutinacion
Ncleo interno de arcilla — sin recubrimiento +
Nucleo interno de azlcar — sin recubrimiento -
Nucleo interno de mazorca de maiz — sin recubrimiento | +

Las particulas con nucleo interno de arcilla se aglutinan menos de las que tienen un nucleo interno de azucar.

Ejemplo 11. Evaluacion olfativa del sistema de liberacién en compresas para incontinencia

Se afiadio el sistema de liberacién tal como el que se ha preparado en el ejemplo 3 a compresas para incontinencia
Serenity® Extra absorbency fabricadas por Tena. Estas compresas se obtuvieron como muestras de mercado. Las
compresas de incontinencia se abrieron por un lado y se separ6 la capa absorbente interior para formar un espacio
para depositar dentro las muestras individuales. Se prepararon dos conjuntos de muestras mediante la adicion de
0,3 g del sistema de liberacion preparado segun el ejemplo 3 al centro de la compresa para la muestra 1 y 0,0021 g
de fragancia al centro de una compresa. Se afiadieron 10 g de agua al conjunto 1y la intensidad se calificé tal como
en el ejemplo 5. El conjunto 2 se colocé en una estufa a 37° C durante 7 dias y las compresas se equilibraron a
temperatura ambiente y se afiadieron 10 g de agua a las respectivas compresas. Los resultados del jurado fueron:

Muestra Puntuacion de intensidad inicial | Puntuacion de Intensidad tras 7 dias a 37 °C
Sistema de liberacién del ej. 2 | 2,9 4,2
Fragancia libre 4,0 1,0

Resulta evidente que el sistema esta liberando mas fragancia desde el sistema de liberacion tras el almacenamiento.
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REIVINDICACIONES

1. Composicion solida, de flujo libre, adaptada para suministrar fragancia o neutralizante de malos olores en un
producto de consumo que esta sometido a influencias malolientes reales o potenciales, que comprende:

- Un sistema de liberacién que comprende un material de nicleo rodeado por un material de fragancia que
comprende microgotitas de una fragancia dispersa en un material de encapsulado de fragancia

Y,
-un material absorbente externo en el que se dispersa el vehiculo de liberacién de fragancia,

caracterizado porque el material de encapsulado de fragancia se selecciona entre polisacaridos, polisacaridos
modificados y manitol, y porque el material de encapsulado de fragancia esta rodeado por un recubrimiento
protector seleccionado entre celulosa microcristalina e hidroxietilcelulosa, y una mezcla de los mismos con
carragenano, maltodextrina y polietilenglicol.

2. Composicion, segun la reivindicacion 1, que comprende

- un sistema de liberacion que comprende un material de nicleo rodeado por un material de fragancia que
comprende microgotitas de una fragancia dispersa en un material de encapsulado de fragancia, rodeado por un
recubrimiento protector,

2
- un material absorbente externo en el que se dispersa el vehiculo de liberacion de fragancia.

3. Composicion, segun la reivindicacién 1 o la reivindicacién 2, en la que el material de encapsulado de fragancia se
selecciona entre almidén y dextrina que contienen fracciones de succinato de octilo.

4. Composicion, segun la reivindicacion 1, en la que tanto el sistema de liberacion como el material absorbente
adoptan forma de flujo libre y granulada, variando el tamafio de particulas de 0,2 a 10 milimetros, preferentemente
de 0,5 a 5 milimetros, mientras que el sistema de liberacion tiene tamafios de particula que van preferentemente de
0,5 a 4 mm, mas preferentemente de 1,5 a 3 milimetros y mas preferentemente de 0,8 a 3 milimetros.

5. Composicion, segun la reivindicacion 4, en la que el sistema de liberacién y el material absorbente externo son
esencialmente esféricos.

6. Composicion, segun la reivindicacion 1, en la que el sistema de liberacién tiene una densidad aparente de 0,4-2,0,
preferentemente de 0,5-1,5 g/cm3, mientras que la relacion de la densidad aparente del sistema de liberacion a la
densidad aparente del absorbente externo esta comprendida entre 0,5 y 1,5, preferentemente entre 0,7 y 1,3 y mas
preferentemente entre 0,8 y 1,2.

7. Composicion, segun la reivindicacion 1, en la que el sistema de liberaciéon y el material absorbente externo son de
colores diferentes.

8. Composicion, segun la reivindicacion 1, en la que el material absorbente externo comprende fragancia.

9. Composicion, segun la reivindicacion 1, en el que el material absorbente es un material secante, seleccionado
preferentemente entre el grupo que comprende cloruro calcico, cloruro magnésico, sulfato magnésico, gel de silice,
silicatos, celite, alimina activada, zeolitas, carbones activados y tamices moleculares, siendo estos mezclados
opcionalmente con materiales absorbentes de malos olores, preferentemente materiales absorbentes de malos
olores seleccionados entre sales metdlicas, ciclodextrinas y carbon activado.

10. Composicién de control de olores, segun la reivindicacion 2, que comprende:

- de 0,1 a 10%, preferentemente 0,25-10%, mas preferentemente del 0,5 al 5% del sistema de liberacién de
fragancia, que comprende

- del 50 al 90%, preferentemente del 60 al 75%, de un material de nucleo y

- del 10 al 50%, preferentemente del 25 al 40% de un material de fragancia que contiene

- del 1 al 30%, preferentemente del 10 al 20% de una fragancia o sustancia que contrarresta los malos olores y

- del 70 al 99%, preferentemente del 80 al 90% de material de encapsulado de fragancia,

- del 0,5 al 10%, preferentemente del 1 al 5% de un material de recubrimiento protector, que contiene opcionalmente
del 0,01 al 5%, preferentemente del 0,2 al 2,5% de un colorante;

y, opcionalmente,

- del 0,01 al 5%, preferentemente del 0,2 al 2%, mas preferentemente del 0,2 al 2,5% de un colorante

Y,
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- del 90 al 99,9%, preferentemente 90-99,75%, mas preferentemente del 95 al 99,5% de un material absorbente
externo, siendo todos los porcentajes en peso.

11. Método de reducir o eliminar los malos olores, que comprende poner en contacto una fuente real o potencial de
malos olores con una composicién neutralizante de malos olores sélida de flujo libre, segun la reivindicacion 1.

12. Producto que esta adaptado para ser expuesto a una fuente real o potencial de malos olores y para, como
minimo, reducir los malos olores o potencial de los mismos, producto que comprende una composicion solida de
flujo libre, segln la reivindicacién 1.

13. Producto segun la reivindicacion 12, en el que el producto es una arena higiénica para animales.

12
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