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DESCRIPCION
Formulacién activada por humedad para compuestos volatiles
Antecedentes de la invencion

Las metodologias comerciales existentes para suministrar aceites antimicrobianos volatiles en un espacio de cabeza
(como en cajas de zapatos) tipicamente implican una almohadilla absorbente, tejido o pelicula que se carga con el
aceite volatil (sumergiéndolo o exponiéndolo a una atmdsfera de aceite volatil) y almacenados en paquetes
herméticos al aire antes de su uso. Una desventaja importante de esta metodologia es que tan pronto como la
almohadilla/tejido/pelicula se retira de su empaquetado hermético al aire, ya que hay poco control sobre la rata de
liberacién, puede perder una gran cantidad | de todo el aceite volatil antes de que se desee la liberacion del aceite
volatil en el espacio de cabeza. Por ejemplo, para usar en una cadena de suministro para empacar bayas recién
cosechadas, el material después de retirarlo del empaquetado hermético al aire puede exponerse a condiciones
ambientales, seguido de enfriamiento por aire forzado durante varias horas, durante ese tiempo no se desea una
liberacién apreciable de aceite volatil.

Las metodologias alternativas pueden implicar fundir recubrimientos a partir de solventes que contienen el aceite
volatil disuelto y un aglutinante hidréfobo. Una desventaja importante de esta metodologia es que la mayoria del
aceite volatil tipicamente escapa del recubrimiento durante el proceso de secado y durante el almacenamiento.

Las metodologias adicionales implican el uso de beta-ciclodextrina (beta-CD) para encapsular el aceite volatil dentro
de un recubrimiento. Una desventaja importante con beta-CD es su escasa solubilidad en solventes fundidos
comunes (incluyendo agua) y su alto peso molecular (Mw = 113 5) en relacidon con el peso molecular de un aceite
volatil tipico. Debido a su alto peso molecular, se necesita usar una masa relativamente grande de beta-CD para
encapsular el aceite volatil, lo que resulta en un alto gasto y niveles relativamente bajos de aceite volatil incorporado
en el recubrimiento.

El documento US 2002/198107 describe sistemas de suministro para ciclopropenos en los que el ciclopropeno, libre
o encapsulado dentro de un agente de encapsulacion molecular, se incorpora en los materiales de empaquetado del
producto. El documento US 2006/013884 describe una composiciéon en polvo antibacteriana dependiente de la
humedad. Mascheroni et al., Carbohydrate polymers, vol. 98, no.1, paginas 17-25 describe la encapsulacion de
compuestos volatiles en membranas nanofibrosas de polisacarido comestible. EI documento US 2010/144533
describe una composicion que incluye un complejo de agente de bloqueo de etileno formado a partir del producto de
un agente de bloqueo de etileno y un huésped, y al menos un polimero soluble en agua. El documento CN
102585412 describe una novedosa pelicula de empaquetado activo caracterizada porque un material base formador
de pelicula es alcohol polivinilico y un auxiliar formador de pelicula contiene etilenglicol y laurilsulfato de sodio. El
documento US 2005/175805 describe un proceso de pelicula soplada para hacer una pelicula reforzada con fibra
que comprende proporcionar y fundir al menos una resina termoplastica.

Por lo tanto, sigue existiendo la necesidad de desarrollar material efectivo con liberaciéon controlada de compuestos
volatiles, en particular para aplicaciones agricolas.

Resumen de la invencion

Esta invencion esta relacionada con un método para preparar un material activado por humedad en forma de un
recubrimiento o pelicula que comprende los pasos de:

(a) dispersar un componente volatil que tiene un punto de ebullicion entre 40°C y 300°C en una solucién acuosa o
dispersion de un componente aglutinante para dar una mezcla;

(b) fundir la mezcla sobre un material de empaquetado o sustrato sélido; y
(c) solidificar la mezcla para generar un recubrimiento sobre el material de empaquetado o sustrato solido;

en la que el componente aglutinante comprende alcohol polivinilico, la mezcla tiene una viscosidad de 100 a 50,000
mPa*s(cPs) y el paso de solidificacion comprende el secado con una corriente de gas. El componente volatil puede
incluir, por ejemplo, liquidos antimicrobianos volatiles que incluyen alcoholes y/o aldehidos de bajo peso molecular
y/u otros fungicidas volatiles.

En un aspecto, se proporciona un método para preparar un material activado por humedad en forma de un
recubrimiento o pelicula que comprende: (a) dispersar un componente volatil que tiene un punto de ebullicién entre
40°C y 300°C en una solucion acuosa o dispersion de un componente aglutinante para dar una mezcla; (b) fundir la
mezcla sobre un material de empaquetado o sustrato sdlido; y (c) solidificar la mezcla para generar un recubrimiento
sobre el material de empaquetado o sustrato soélido; en el que el componente aglutinante comprende alcohol
polivinilico; en el que la mezcla tiene una viscosidad de 100 a 50,000 mPa*s (cPs) y en el que el paso de
solidificacion comprende secar con una corriente de gas.
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En una realizacién, el componente aglutinante no comprende celulosa, almidén, goma o polietilenglicol (6xido de
polietileno).

En una realizacién, el componente volatil comprende un compuesto antimicrobiano. En una realizacién adicional, el
compuesto antimicrobiano comprende un fungicida volatil. En otra realizacién, el componente volatil comprende un
aceite volatil. En una realizacién adicional, el aceite volatil comprende extractos de una seleccién de organismos del
grupo que consiste en Achillea spp., Amomum spp., Asteraceae spp., Borago spp., Brassica spp., Bulnesia spp.,
Calamus spp., Camellia spp., Cananga spp., Capsicum spp., Cassia spp., Cedrus spp., Chamaecyparis spp.,
Chrysopogon spp., Cinnamomum spp., Citrus spp., Coriandrum spp., Cupressus spp., Curcuma spp., Cymbopogon
spp., Dianthus spp., Dipterocarpus spp., Elettaria spp., Eucalyptus spp., Forniculum spp., Gaultheria spp., Geranium
spp., Glycine spp., Gossypium spp., Iris spp., Jasminear spp., Juniperus spp., Lavandula spp., Linum spp., Lippia
spp., Litsea spp., Melaleuca spp., Mentha spp., Myristica spp., Ocimum spp., Ornothera spp., Origanum spp.,
Pimenta spp., Pimpinella spp., Pinus spp., Piper spp., Pogostemon spp., Ricinus spp., Rosa spp., Rosmarinus spp.,
Salvia spp., Santa/um spp., Sassafras spp., Secale spp., Sesamum spp., Simmondsia spp., Syringa spp., Syzygium
spp., Thuja spp., Thymus spp., Trigonella spp., Vanilla spp., Zea spp., Zingiber spp., y combinaciones de los mismos.

En otra realizacién, el componente volatii no comprende CO;, ClO, o SO,. En una realizaciéon adicional, el
componente volatil no comprende CIO; o SO,. En otra realizacion, el componente volatil tiene un punto de ebullicién
entre 100°C y 300°C. En otra realizacion, el componente volatil comprende precursores solidos o liquidos de los
compuestos volatiles (gases). En otra realizacion, el componente volatii comprende un compuesto volatil o un
complejo molecular de un compuesto volatil y un agente de encapsulacion molecular.

En una realizacion, el compuesto antimicrobiano esta contra un patégeno seleccionado del grupo que consiste en
Acremonium spp., Albugo spp., Alternaria spp., Ascochyta spp., Aspergillus spp., Botryodiplodia spp., Botryospheria
spp., Botrytis spp., Byssochlamys spp., Candida spp., Cephalosporium spp., Ceratocystis spp., Cercospora spp.,
Chalara spp., Cladosporium spp., Colletotrichum spp., Cryptosporiopsis spp., Cylindrocarpon spp., Debaryomyces
spp., Diaporthe spp., Didymella spp., Diplodia spp., Dothiorella spp., Elsinoe spp., Fusarium spp., Geotrichum spp.,
Gloeosporium spp., Glomerella spp., Helminthosporium spp., Khuskia spp., Lasiodiplodia spp., Macrophoma spp.,
Macrophomina spp., Microdochium spp., Monilinia spp., Monilochaethes spp., Mucor spp., Mycocentrospora spp.,
Mycosphaerella spp., Nectria spp., Neofabraea spp., Nigrospora spp., Penicillium spp., Peronophythora spp.,
Peronospora spp., Pestalotiopsis spp., Pezicula spp., Phacidiopycnis spp., Phoma spp., Phomopsis spp., Phyllosticta
spp., Phytophthora spp., Polyscytalum spp., Pseudocercospora spp., Pyricularia spp., Pythium spp., Rhizoctonia
spp., Rhizopus spp., Sclerotium spp., Sclerotinia spp., Septoria spp., Sphaceloma spp., Sphaeropsis spp.,
Stemphyllium spp., Stilbella spp., Thielaviopsis spp., Thyronectria spp., Trachysphaera spp., Uromyces spp., Ustilago
spp., Venturia spp., y Verticillium spp. En otra realizacion, el patdbgeno se selecciona del grupo que consiste en
Bacillus spp., Campylobacter spp., Clavibacter spp., Clostridium spp., Erwinia spp., Escherichia spp., Lactobacillus
spp., Leuconostoc spp., Listeria spp., Pantoea spp., Pectobacterium spp., Pseudomonas spp., Ralstonia spp.,
Salmonella spp., Shigella spp., Staphylococcus spp., Vibrio spp., Xanthomonas spp., y Yersinia spp. En otra
realizacion, el patégeno se selecciona del grupo que consiste en Cryptosporidium spp. y Giardia spp.

En ofra realizacion, el material del paquete es para uso en carnes, plantas, partes de plantas y/o productos lacteos.
En una realizaciéon adicional, las plantas o partes de plantas comprenden plantas transgénicas o partes de plantas
transgénicas. En otra realizacion, las plantas o partes de plantas se seleccionan del grupo que consiste en cebada,
alcanfor, canola, planta de aceite de ricino, canela, cacao, café, maiz, algodén, linaza, vid, cafiamo, lupulo, yute,
choclo, mostaza, nueces, avena, amapola, colza, arroz, planta de caucho, centeno, girasol, sorgo, soja, cafa de
azucar, té, tabaco y trigo. En otra realizacion, las plantas o partes de plantas se seleccionan del grupo que consiste
en frutas, verduras, viveros, césped y cultivos ornamentales. En una realizacion adicional, la fruta se selecciona del
grupo que consiste en almendra, manzana, aguacate, platano, bayas (incluyendo fresa, arandano, frambuesa, mora,
corrientes y otros tipos de bayas), carambola, cereza, citricos (incluyendo naranjas, limén, lima, mandarina, pomelo y
otros citricos), coco, higo, uvas, guayaba, kiwi, mango, nectarina, melones (incluyendo cantalupo, melén, sandia y
otros melones), oliva, papaya, maracuya, durazno, pera , caqui, pifia, ciruela y granada. En una realizacién adicional,
la verdura se selecciona del grupo que consiste en esparragos, remolacha (incluyendo la remolacha azucarera y
forrajera), frijoles, brécoli, repollo, zanahoria, mandioca, coliflor, apio, pepino, berenjena, ajo, pepinillo, hojas verdes
(lechuga, col rizada, espinacas y otras verduras de hoja verde), puerro, lentejas, champifiones, cebolla, guisantes,
pimiento (dulce, campana o picante), patata, calabaza, batata, habichuela, calabaza, tomate y nabo. En una
realizacion adicional, la planta de vivero o flor o parte de flor se selecciona del grupo que consiste en rosas, clavel,
geranio, gerbera, lirio, orquidea u ofras flores cortadas o flores ornamentales, bulbos de flores, arbustos, arboles de
hoja caduca o coniferas. En una realizaciéon adicional, la carne se selecciona del grupo de carne de res, bisonte,
pollo, ciervo, cabra, pavo, cerdo, oveja, pescado, mariscos, moluscos o productos carnicos curados en seco.

En otra realizacion, el compuesto volatil comprende un compuesto de ciclopropeno de la férmula:

>R
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en la que R es un grupo alquilo, alquenilo, alquinilo, cicloalquilo, cicloalquilalquilo, fenilo o naftilo sustituido o no
sustituido; en la que los sustituyentes son independientemente halégeno, alcoxi o fenoxi sustituido o no sustituido.

En otra realizacion, el compuesto volatil comprende un compuesto de ciclopropeno de la férmula:

RS R*

R1 R2

en la que R'" es un grupo alquilo C4-C4 sustituido o no sustituido, alquenilo C4-Cs, alquinilo C4-Cg, cicloalquilo C4-Ca,
grupo cicloalquilalquilo, fenilo o naftilo; y R?, R® y R* son hidrogeno.

En otra realizacion, el agente de encapsulacion molecular se selecciona del grupo que consiste en alfa-ciclodextrina,
beta-ciclodextrina, gamma-ciclodextrina, o combinaciones de los mismos. En otra realizacion, el agente de
encapsulacién molecular comprende alfa-ciclodextrina o beta-ciclodextrina. En una realizacion adicional, el agente
de encapsulaciéon molecular comprende beta-ciclodextrina. En otra realizacién, el componente volatil no se libera
sustancialmente por debajo del 30% de humedad relativa después de un periodo de cinco (5) horas, sino que se
libera entre el 60% y el 100%; entre 75% y 100%; o entre 80% y 90% de humedad relativa a temperatura ambiente.

En otra realizacién, la mezcla puede fundirse sobre un sustrato para dar una lamina recubierta que puede insertarse
en, sobre, debajo o adyacente a un material de empaquetado.

En otra realizacion, el recubrimiento puede despegarse de la lamina recubierta para dar una pelicula que puede
insertarse en, sobre, debajo o adyacente a un material de empaquetado.

En una realizacion, no se usa radiacion.

En algunas realizaciones, la mezcla tiene una viscosidad entre 250 y 30,000 mPa*s (cPs), entre 500 y 30,000 mPa*s
(cPs), o entre 500 y 50,000 mPa*s(cPs).

El paso de solidificacion comprende el secado con una corriente de gas (por ejemplo, aire). En una realizacion
adicional, la corriente de gas se aplica a una temperatura entre 10°C y 120°C; entre 15°C y 100°C; o entre 20°C y
110°C. En otra realizacion, la corriente de gas se aplica a una temperatura entre 40°C y 120°C; entre 60°C y 100°C;
o entre 80°C y 110°C.

En otro aspecto, se proporciona aqui un método para aplicar un material activado por humedad a un paquete, que
comprende (a) dispersar un componente volatil que tiene un punto de ebullicién entre 40°C y 300°C en una solucién
acuosa o dispersion de un componente aglutinante para dar una mezcla; (b) fundir la mezcla sobre un sustrato
solido; y (c) solidificar la mezcla para generar un recubrimiento sobre el sustrato solido; en el que el componente
aglutinante comprende alcohol polivinilico; en el que la mezcla tiene una viscosidad de 100 a 50,000 mPa*s (cPs); y
en el que el paso de solidificaciéon comprende secar con una corriente de gas; (d) insertar productos frescos en un
paquete; (e) insertar el sustrato recubierto en, sobre, debajo o adyacente al paquete; y (f) sellar o encerrar el
paquete, por lo que el sustrato recubierto se expone a una humedad relativa elevada generada por el producto
fresco.

Aqui se describe un material que tiene la forma de un recubrimiento sobre un material de empaquetado. En otro
aspecto, se describe un material que tiene la forma de una lamina que se inserta en, sobre, debajo o adyacente a un
material de empaquetado. Aqui se describe un material que tiene la forma de una etiqueta que se adhiere a un
material de empaquetado. Aqui se describe un método para aplicar el material provisto aqui. El método comprende
(a) insertar productos frescos en un paquete; (b) insertar el sustrato, pelicula, lamina o etiqueta recubierta en, sobre,
debajo o adyacente al paquete; y (c) sellar o encerrar el paquete, por lo tanto el material esta expuesto a la alta
humedad relativa generada por los productos frescos.

Descripcion detallada de la invencion

El sistema de formulacién/material/suministro de liberacion controlada descrito aqui incluye un componente volatil
(liquido) encapsulado dentro de una pelicula o recubrimiento. La pelicula o recubrimiento tiene las siguientes
ventajas: (1) retener/encapsular el componente volatil (liquido) bajo condiciones secas o condiciones de humedad
relativa moderada (incluso cuando se calienta), y (2) liberar el componente volatil (liquido) (en forma de vapor) en
exposicion a alta humedad relativa o humedad.

Los métodos reivindicados usan un aglutinante que es una buena barrera para los gases organicos a una humedad
relativa baja/moderada, lo que da como resultado poca/ninguna difusion del componente volatil (por ejemplo, aceite
volatil) fuera del recubrimiento o pelicula bajo condiciones ambientales tipicas. La alta humedad relativa dentro de
los empaques de frutas, vegetales, flores ornamentales, carne o queso (tipicamente mas del 90%) se usa como
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desencadenante para liberar el componente volatil (por ejemplo, aceite volatil). La rata de liberacién a alta humedad
se puede ajustar mediante el ajuste de la formulacién del recubrimiento.

Los métodos reivindicados proporcionan la ventaja de evitar una pérdida sustancial del componente volatil (por
ejemplo, aceite volatil) durante el proceso de secado mediante el uso de un aglutinante que es una buena barrera
para los gases organicos a una humedad relativa baja/moderada. En una realizacion, durante el proceso de secado,
primero se forma una piel (o superficie superior) en la superficie del recubrimiento. La piel (o superficie superior) es
impermeable al componente volatil (por ejemplo, aceite volatil), pero permeable al vapor de agua. Por lo tanto, el
resto del agua se evapora del recubrimiento, pero el componente volatil (por ejemplo, el aceite volatil) permanece
atrapado en el interior.

Los compuestos adecuados para el componente volatil incluyen compuestos alifaticos o aromaticos, que incluyen
sus acidos, alcoholes, aldehidos, ésteres y cetonas. En ofra realizacion, el compuesto es una estructura
monoterpenoide o alifatica de hasta 12 carbonos de longitud. En una realizacion adicional, el compuesto se
selecciona del grupo que consiste en disulfuro de alilo, sulfuro de alilo, aldehido amilcinamico, a-fenlandreno,
aldehido amilcinamico, salicilato de amilo, anetol, trans-anetol, aldehido anisico, p-anisaldehido, benzaldehido,
acetato de bencilo, alcohol bencilico, bergamota, biciclogermacreno, borneol, acetato de bornilo, 2-buteno, a-
butileno, D-cadineno, calameneno, aldehido a-camfolénico, alcanfor, x-cariofileno, éxido de cariofileno, trans-
cariofileno, carvacrol, carveol, 4-carvomentenol, carvona, cineol, 1,4-cineol, 1,8-cineol, cinamaldehido, hexil-
cinamaldehido, trans-cinamaldehido, alcohol cinamico, terpineno a-cinamico, a-isoamil-cinamico, alcohol
cinnamilico, citral, acido citrico, citronela y aceite, citronela, hidroxi citronela, citronelol, a-citronelol, acetato de
citronelilo, citronelil nitrilo, harina de gluten de maiz , cumarina, cuminaldehido, p-cimeno, decanal, trans-2-decenal,
decil aldehido, ftalato de dietilo, dihidroanetol, dihidrocarveol, dihidrocarvona, dihidrolinalool, dihidromirceno,
dihidromircenol, acetato de dihidromircenil, dihidroterpineol, diilo, salicilato de dimetilo, acetato de cis-3,7-dimetil-1,6-
octadien-3-ilo, acetato de cis-3,7-dimetil-2,6-octadien-1-ol, dimetiloctanal, dimetiloctanol, acetato de dimetiloctanilo,
dimetilsalicilato, dimetiltiofeno, 6xido de difenilo, dipropilenglicol, dodecanal, estragol, etil vainilina, eucaliptol,
eugenol, acetato de eugenilo, farnesol, fenchol, ferniol, furfural galaxdélido, geraniol, acetato de geranilo, geranil
nitrilo, globulol, guayacol, gurjunene, heliotropina, herbanato, 1-hexanol, hexanal, trans-2-hexen-1-al, a-humuleno,
peroxido de hidrogeno, ionona, isoamil isovalerato, isobutil quinoleina , acetato de isobornilo, metileter de isobornilo,
anhidrido isobutirico, isoeugenol, isolongifoleno, isosafrol, isotiocianato, acido jasmoénico, laurilsulfato, lavandin,
limoneno, 6xido de linalool, linalool, acetato de linalilo, longifoleno, acido malico, menta, hidroperéxido de mentano,
mentol, acetato de mentilo, mentofurano, mentol, mentona, metiénico, acetato de metilo, antranilato de metilo, metil
cedril cetona, metil chavicol, cinamato de metilo, metil ciclopropano, metil eugenol, metil hexil éter, metil ionona, metil
jasmonato, 1-metil-4-isopropilo-1-ciclohexeno-8-ol, salicilato de metilo, 3-metiltiopropionaldehido, muscona, almizcle
xilol, mirceno, neral, nerol, acetato de nerilo, nonil aldehido, trans-f-ocimeno, palustrol, perilaldehido, petitgrain, a-
felandreno, p-hidroxifenil butanona, fenil alcohol etilico, fenil etil propionato, fenil etil-2-metilbutirato, cis-pinano,
hidroperéxido de pinano, pinanol, éster de pino, a-pineno, 6xido de a-pineno, B-pineno, piperonal, acetato de
piperonilo , alcohol piperonilico, plinol, acetato de plinilo, sorbato de potasio, 2-propanol, 2-propenil metil disulfuro, 1-
proponil metil disulfuro, pseudoionona, pulegone, rodinol, acetato de rodinilo, rosalina, acido rosamarinico, safrol,
salicilaldehido, sandenol, cloruro de sodio, laurilsulfato de sodio, sotolon, spatulenol, espirantol, terpenoide,
terpineol, a-terpineol, terpino-4-ol, a-terpineno, A-terpineno, terpinoleno, acetato de terpinilo, tert-butilciclohexil
acetato, tetrahidrolinalool, acetato de tetrahidrolinalilo, tetrahidromircenol, a,B-tujona, timol, trementina, acido
undecanoico, acido 10-undecenoico, vainillina y verbenona.

A menos que se indique lo contrario, los siguientes términos utilizados en esta solicitud, incluyendo la especificacion
y las reivindicaciones, tienen las definiciones que se dan a continuacién. Debe notarse que, como se usa en la
especificacion y en las reivindicaciones adjuntas, las formas singulares "un”, "una" y "el/la" incluyen referentes
plurales a menos que el contexto indique claramente lo contrario. La definicién de términos de quimica estandar se
puede encontrar en trabajos de referencia, incluyendo Carey y Sundberg, Advanced Organic Chemistry 4th Ed.,

Vols. A (2000) y B (2001), Plenum Press, Nueva York, N.Y.

El término "composicion", como se usa aqui, incluye una mezcla de materiales que comprenden la composicion, asi
como productos de reaccion y productos de descomposicion formados a partir de los materiales de la composicion.

Las realizaciones proporcionadas aqui pueden incluir uno o mas polimeros enumerados aqui.

El término "activado por humedad", como se usa aqui, se refiere a que el componente volatil se libera como un vapor
al exponer el material a alta humedad. En una realizacion, la alta humedad incluye 75% a 100% de humedad
relativa. En ofra realizacion, la alta humedad incluye 60% a 100% de humedad relativa.

El término "polimero", como se usa aqui, se refiere a un compuesto polimérico preparado mediante polimerizacion
de monodmeros, ya sea del mismo tipo o de un tipo diferente. El término genérico polimero abarca asi el término
homopolimero (empleado para referirse a polimeros preparados a partir de un solo tipo de monémero, con el
entendimiento de que se pueden incorporar cantidades de trazas de impurezas en la estructura del polimero), y el
término interpolimero.
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El término "polimero funcionalizado", como se usa aqui, se refiere a un polimero que comprende, unido por un
enlace covalente, un grupo quimico (sustituyente quimico) que comprende al menos un heteroatomo. Un
heteroatomo se define como un atomo que no es carbono o hidrogeno. Los heteroatomos comunes son oxigeno,
nitrégeno, azufre y fésforo.

El término "grupo funcional", como se usa aqui, se refiere a un sustituyente quimico que contiene al menos un
heteroatomo. Un heteroatomo se define como un atomo que no es carbono o hidrégeno. Los heteroatomos comunes
incluyen oxigeno, nitrégeno, azufre y fosforo.

El término "material perecedero”, como se usa aqui, se refiere a materia organica que puede estropearse o
descomponerse, o que tiene una disminucién en la actividad de uno o mas de sus componentes activos con el
tiempo.

Los términos "que comprende”, "que incluye", "que tiene" y sus derivados, no pretenden excluir la presencia de
ningun componente, paso o procedimiento adicional, independientemente de si el mismo se divulga especificamente
o no. Con el fin de evitar cualquier duda, todas las composiciones reivindicadas mediante el uso del término "que
comprende" pueden incluir cualquier aditivo, adyuvante o compuesto adicional, ya sea polimérico o no, a menos que
se indique lo contrario. En contraste, el término "que consiste esencialmente en" excluye del alcance de cualquier
recitacion subsiguiente cualquier otro componente, paso o procedimiento, excepto aquellos que no son esenciales
para la capacidad de operacion. El término "que consiste en" excluye cualquier componente, paso o procedimiento
no especificamente delineado o listado.

La practica de la presente invencion puede implicar el uso de uno o mas compuestos de ciclopropeno. Como se usa
aqui, un compuesto de ciclopropeno es cualquier compuesto con la férmula

R R4

R R2

donde cada R', R?, R% y R* se selecciona independientemente del grupo que consiste en H y un grupo quimico de la
férmula:

'(L)n'z

donde n es un numero entero de 0 a 12. Cada L es un radical bivalente. Los grupos L adecuados incluyen, por
ejemplo, radicales que contienen uno o mas atomos seleccionados de H, B, C, N, O, P, S, Si o mezclas de los
mismos. Los atomos dentro de un grupo L pueden estar conectados entre si mediante enlaces simples, enlaces
dobles, enlaces triples o mezclas de los mismos. Cada grupo L puede ser lineal, ramificado, ciclico o una
combinacion de los mismos. En cualquier grupo R (es decir, cualquiera de R', R?, R® y R?*) el numero total de
heteroatomos (es decir, atomos que no son H ni C) es de 0 a 6. Independientemente, en cualquier grupo R el
numero total de atomos que no son de hidrégeno es de 50 o menos. Cada Z es un radical monovalente. Cada Z se
selecciona independientemente del grupo que consiste en hidrogeno, halo, ciano, nitro, nitroso, azido, clorato,
bromato, yodato, isocianato, isocianido, isotiocianato, pentafluorotio y un grupo quimico G, en el que G es un
sistema de anillo 3 a 14 miembros.

Los grupos R', R%, R® y R* se seleccionan independientemente de los grupos adecuados. Entre los grupos que son
adecuados para usar como uno o mas de R', R?, R3 y R* estan, por ejemplo, grupos alifaticos, grupos alifaticos-oxi,
grupos alquilfosfonato, grupos cicloalifaticos, grupos cicloalquilsulfonilo, grupos cicloalquilamino, grupos
heterociclicos, grupos arilo, grupos heteroarilo, halégenos, grupos sililo, otros grupos y mezclas y combinaciones de
los mismos. Los grupos que son adecuados para usar como uno o mas de R, R?, R® y R* pueden estar sustituidos o
no sustituidos.

Entre los grupos R', R%, R3 y R* adecuados se encuentran, por ejemplo, grupos alifaticos. Algunos grupos alifaticos
adecuados incluyen, por ejemplo, grupos alquilo, alquenilo y alquinilo. Los grupos alifaticos adecuados pueden ser
lineales, ramificados, ciclicos o una combinacién de los mismos. Independientemente, los grupos alifaticos
adecuados pueden estar sustituidos o no sustituidos.

Como se usa aqui, se dice que un grupo quimico de interés esta "sustituido" si uno o mas atomos de hidrégeno del
grupo quimico de interés se reemplaza por un sustituyente.

También entre los grupos R', R?, R® y R* adecuados estan, por ejemplo, grupos heterociclilo sustituidos y no
sustituidos que estan conectados al compuesto de ciclopropeno a través de un grupo oxi, grupo amino, grupo
carbonilo o grupo sulfonilo que interviene; ejemplos de tales grupos R', R%, R® y R* son heterocicliloxi,
heterociclilcarbonilo, diheterociclilamino y diheterociclilaminosulfonilo.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2769 894 T3

También entre los grupos R', R?, R® y R* adecuados se encuentran, por ejemplo, grupos heterociclicos sustituidos y
no sustituidos que estan conectados al compuesto de ciclopropeno a través de un grupo oxi, grupo amino, grupo
carbonilo, grupo sulfonilo, grupo tioalquilo o grupo aminosulfonilo que interviene; ejemplos de tales grupos R', R?, R®
y R* son diheteroarilamino, heteroariltioalquilo y diheteroarilaminosulfonilo.

También entre los grupos R', R?, R® y R* adecuados estan, por ejemplo, hidrégeno, fltor, cloro, bromo, yodo, ciano,
nitro, nitroso, azido, clorato, bromato, yodato, isocianato, isocianido, isotiocianato, pentafluorotio; acetoxi, carboetoxi,
cianato, nitrato, nitrito, perclorato, alenilo, butilmercapto, dietilfosfonato, dimetilfenilsililo, isoquinolilo, mercapto,
naftilo, fenoxi, fenilo, piperidino, piridilo, quinolilo, trietilsililo, trimetilsililo; y analogos sustituidos de los mismos.

Como se usa aqui, el grupo quimico G es un sistema de anillo de 3 a 14 miembros. Los sistemas de anillo
adecuados como el grupo quimico G pueden estar sustituidos o no sustituidos; pueden ser aromaticos (que incluyen,
por ejemplo, fenilo y naftilo) o alifaticos (que incluyen alifaticos insaturados, alifaticos parcialmente saturados o
alifaticos saturados); y pueden ser carbociclicos o heterociclicos. Entre los grupos G heterociclicos, algunos
heteroatomos adecuados son, por ejemplo, nitrégeno, azufre, oxigeno y combinaciones de los mismos. Los sistemas
de anillo adecuados como el grupo quimico G pueden ser monociclicos, biciclicos, triciclicos, policiclicos, espiro o
fusionados; entre los sistemas de anillos del grupo quimico G adecuados que son biciclicos, triciclicos o fusionados,
los diversos anillos en un solo grupo quimico G pueden ser del mismo tipo o pueden ser de dos o mas tipos (por
ejemplo, un anillo aromatico puede fusionarse con un anillo alifatico)

En una realizacion, uno o mas de R, R?, R® y R* es hidrogeno o alquilo (C4-C10). En otra realizacién, cada uno de
R', R?, R® y R* es hidrogeno o alquilo (C+-Cs). En otra realizacion, cada uno de R+, Rz, Rs y R4 es hidrogeno o alquilo
(C+4-Ca). En ofra realizacion, cada uno de R', R?, R® y R* es hidrogeno o metilo. En otra realizacion, R' es alquilo (C+-
C4) y cada uno de R?, R3y R* es hidrogeno.

En otra realizacion, el ciclopropeno tiene la férmula:

>R

en la que R es un grupo alquilo, alquenilo, alquinilo, cicloalquilo, cicloalquilalquilo, fenilo o naftilo sustituido o no
sustituido; en la que los sustituyentes son independientemente halégeno, alcoxi, o fenoxi sustituido o no sustituido.
En una realizacién, R es alquilo C1.s.

En otra realizacion, el ciclopropeno tiene la férmula:

R® R*

R! R?
en la que R'" es un grupo alquilo C4-C4 sustituido o no sustituido, alquenilo C4-Cs, alquinilo C4-Cg, cicloalquilo C4-Ca,
grupo cicloalquilalquilo, fenilo o naftilo; y R?, R® y R* son hidrogeno.

Como se usa aqui, la frase "vector transgénico" se refiere a un vector que contiene un segmento insertado de ADN,
el "transgén" que se transcribe en ARNm o se replica como ARN dentro de una célula anfitriona. La frase "transgén”
se refiere no solo a esa porcion de ADN insertado que se convierte en ARN, sino también a aquellas porciones del
vector que son necesarias para la transcripcion o replicacion del ARN. Un transgén tipicamente comprende un gen
de interés, pero no necesariamente comprende una secuencia de polinucledtidos que contenga un marco de lectura
abierto capaz de producir una proteina.

Las carnes, plantas o partes de plantas, o productos lacteos pueden tratarse en la practica de la presente invencion.
Un ejemplo es el tratamiento de plantas enteras; otro ejemplo es el tratamiento de plantas enteras mientras estan
plantadas en el suelo, antes de la cosecha de partes utiles de la planta.

Cualquier planta que proporcione partes Utiles de la planta puede tratarse en la practica de la presente invencion.
Los ejemplos incluyen plantas que proporcionan frutas, verduras, cultivos de vivero, flores y granos.

Como se usa aqui, la frase "planta” incluye plantas dicotileddneas y plantas monocotiledéneas. Ejemplos de plantas
dicotiledoneas incluyen tabaco, Arabidopsis, soja, tomate, papaya, canola, girasol, algodon, alfalfa, papa, vid,
garbanzo, guisante, Brassica, guandu, remolacha azucarera, colza, sandia, melén, pimiento, mani, calabaza,
rabano, espinacas, calabaza, brdcoli, repollo, zanahoria, coliflor, apio, repollo chino, pepino, berenjena y lechuga.
Los ejemplos de plantas monocotiledéneas incluyen maiz, arroz, trigo, cafia de azucar, cebada, centeno, sorgo,
orquideas, bambu, platano, espadafas, lirios, avena, cebolla, mijo y ftriticale. Los ejemplos de frutas incluyen
manzana, aguacate, platano, bayas (incluyendo fresa, arandano, frambuesa, mora, moras negras y otros tipos de
bayas), carambola, cereza, citricos (incluyendo naranjas, limoén, lima, mandarina, pomelo y otros citricos), coco, higo,
uvas, guayaba, kiwi, mango, nectarina, melones (incluyendo cantalupo, melén, sandia y otros melones), oliva,
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papaya, maracuya, durazno, pera, caqui, pifia, ciruela y granada. Los ejemplos de vegetales incluyen esparragos,
remolacha (incluyendo la remolacha azucarera y forrajera), frijoles, brdcoli, repollo, zanahoria, yuca, coliflor, apio,
pepino, berenjena, ajo, pepinillo, verduras de hoja verde (lechuga, col rizada, espinacas y otras verduras de hoja
verde), puerro, lentejas, champifiones, cebolla, guisantes, pimiento (dulce, campana o picante), patata, calabaza,
batata, habichuela, calabacin, tomate y nabo. Los ejemplos de plantas de vivero o flores o partes de flores incluyen
rosas, clavel, geranio, gerbera, lirio, orquidea u otras flores cortadas o flores ornamentales, bulbos de flores,
arbustos, arboles de hoja caduca o coniferas

Varias realizaciones proporcionadas se basan en la dispersion del componente volatil (liquido) en un aglutinante que
es una buena barrera contra los gases organicos bajo condiciones de humedad relativa baja/moderada, pero una
barrera pobre contra los gases organicos bajo condiciones de alta humedad relativa.

En una realizacion, el componente volatil (liquido) comprende un aceite esencial/aceite natural/extracto vegetal con
propiedades antimicrobianas. En otra realizacién, la pelicula/recubrimiento proporcionado aqui puede insertarse
dentro del empaquetado para fruta, verdura, flor u otras partes de plantas, carne o queso, para controlar el
crecimiento de mohos o bacterias. Se sabe que varios aceites esenciales volatiles/aceites naturales/extractos de
plantas (denominados en adelante "aceites volatiles") retrasan la aparicion del crecimiento de moho y actualmente
se usan comercialmente en aplicaciones de empaquetado.

El aglutinante para diversas realizaciones proporcionadas aqui incluye alcohol polivinilico, ya que es una buena
barrera contra los gases organicos cuando esta seco y una barrera pobre cuando esta expuesto a alta humedad
relativa. En una realizacion, el alcohol polivinilico se usa con un grado de hidrdlisis entre 55% y 100%; o entre 65% y
99%.

Los aceites volatiles adecuados para diversas realizaciones proporcionadas aqui incluyen sustancias liquidas no
solubles en agua que pueden formar (con ayuda opcional de un dispersante) una emulsion estable en una solucién
acuosa del aglutinante.

Como se usa aqui, un fluido es "no acuoso" si contiene, en peso con base en el peso del fluido, 10% de agua o
menos. Como se usa aqui, un liquido que tiene alta viscosidad es una composicion que es liquida a 25°C y que tiene
viscosidad a 25°C a una rata de cizallamiento de 0.01 seg" de 10 Pa*s 100 (Poise) o mas.

La solucidon proporcionada tiene una viscosidad de aproximadamente 100 a aproximadamente 50,000 mPa*s(cPs); o
500 a 30,000 mPa*s (cPs). Por debajo de la viscosidad preferida, se cree que las gotas de aceite dispersadas
migran rapidamente a la superficie del recubrimiento mientras se secan y, por lo tanto, escapan a la atmdsfera
durante el proceso de secado. En otra realizacion preferida, el recubrimiento se seca bajo una corriente de gas,
preferiblemente aire, con el fin de formar rapidamente una piel impermeable en la superficie del recubrimiento.

Diversas realizaciones proporcionadas aqui estan en la forma de una lamina (sustrato recubierto o pelicula
independiente) o una etiqueta, que se inserta en un paquete o una plataforma, o un recubrimiento en la superficie
interior o exterior del material de empaquetado. El paquete puede ser un paquete pequefo para el consumidor, una
bolsa a granel, una caja o una envoltura de plataforma.

Los siguientes ejemplos se dan con el propdsito de ilustrar la invencion y no se interpretaran como una limitacion del
alcance de la invencion o las reivindicaciones.

Ejemplos
Ejemplo 1

Se disuelven 25 gramos de alcohol polivinilico (Mowiol 4-88, grado de hidrdlisis del 88%) en 75 gramos de agua
desionizada bajo agitacion y calentamiento suave, para generar la soluciéon Al, que se deja enfriar a temperatura
ambiente.

Se disuelven 0.042 gramos de dodecil sulfato de sodio en 3.57 gramos de agua desionizada, y se agregan 8.33
gramos de 1-hexanol gota a gota mientras se agita rapidamente con un agitador magnético para generar la emulsion
B1. La emulsion blanca B1 se agrega a la solucion A1y luego se agita para producir una mezcla blanca C1, donde
la mezcla C1 tiene una viscosidad de aproximadamente 983 mPaxs (cPs) (rata de cizallamiento = 2.31 s). La
cantidad de 1-hexanol en relacién con la cantidad total de [PVOH + 1-hexanol] es del 25% en peso.

La mezcla blanca C1 se funde sobre un sustrato de PET con un espesor humedo de 254 micras, y luego se seca
para producir la Formulacion D1.

Tabla 1. Andlisis de espacio de cabeza de la Formulacion D1 (25% PVOH, alta viscosidad).

Formulacion D1 Condiciones de secado % de HR  |Area de tira |ppm 1-hexanol en 20mL
en vial de pelicula |de espacio de cabeza
(cm?)
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Muestra 1-1 (comparativa) |Ambiente, 16 horas Ambiente* (16 0
100% 15.3 2
Muestra 1-2 Corriente de aire frio 15 minutos, [Ambiente* [14.3 0

luego ambiente 16 horas

100% 15.4 592

*% de HR de ambiente es 49% cuando las muestras GC se prepararon

Los recubrimientos secos [PVOH/1-hexanol/sds] sobre PET se cortan en tiras de aproximadamente 15 cm? y luego
los recubrimientos se despegan de las tiras de PET vy las tiras de recubrimiento delaminadas se colocan en un horno
a 80°C durante 15 minutos con el fin de eliminar el 1-hexanol no encapsulado restante.

Las tiras de recubrimiento se colocan luego dentro de viales de espacio de cabeza de GC (20 ml). En algunos casos,
se agrega una gota de agua (0.10 mL) al fondo del vial (evitando el contacto con la tira) antes de sellar el vial, para
generar una atmosfera de 100% de humedad relativa (HR). Luego, los viales se equilibran durante al menos 10
horas antes de colocarlos en un GC Agilent para analizar la concentracion de 1-hexanol en el espacio de cabeza. Se
usa como referencia un vial que contiene 1-hexanol puro (0.50 mL). Se supone que el vial de referencia crea una
concentracion saturada de 1224 ppm de 1-hexanol en el espacio de cabeza (calculado a partir de la presion de
vapor conocida de 0.124 kPa a 25°C).

Las concentraciones de 1-hexanol detectadas en los espacios de cabeza de los viales de la Formulacién D1 se
muestran en la Tabla 1. Se puede ver que la muestra que se seca bajo una corriente de aire y también se expone al
100% de humedad, libera una cantidad significativa de 1-hexanol en el espacio de cabeza.

Ejemplo 2 (referencia)

Se disuelven 15 gramos de alcohol polivinilico (Mowiol 4-88, grado de hidrdlisis del 88%) en 85 gramos de agua
desionizada con agitacion y calentamiento suave, para generar la solucion A2, que se deja enfriar a temperatura
ambiente.

Tabla 2. Andlisis del espacio de cabeza de la Formulacién D2 (15% PVOH, baja viscosidad).

Formulacion D2 Condiciones de secado % de RH |Area de tira |ppm 1-hexanol en 20mL

en vial de pelicula |de espacio de cabeza
(cm?)

Muestra 2-1 IAmbiente, 16 horas IAmbiente* [15.1 0

(comparativa)
100% 14.3 0

Muestra 2-2 Corriente de aire frio 15 minutos, Ambiente* [14.3 0

(comparativa) luego ambiente 16 horas
100% 14.2 0

*% de HR de ambiente es 49% cuando las muestras GC se prepararon

Se disuelven 0.025 gramos de dodecilsulfato de sodio en 2.14 gramos de agua desionizada, y se agregan 5 gramos
de 1-hexanol gota a gota mientras se agita rapidamente con un agitador magnético para generar la emulsion B2. La
emulsion blanca B2 se agrega a la solucion A2 y luego se agita para producir una mezcla blanca C2, donde la
mezcla C2 tiene una viscosidad de aproximadamente 94 mPaxs (cPs) (rata de cizallamiento = 26.4 s™). La cantidad
de 1-hexanol en relacion con la cantidad total de [PVOH + 1-hexanol] es del 25% en peso.

La mezcla blanca C2 se funde sobre un sustrato de PET con un espesor himedo de 254 micras, y se seca de
acuerdo con la Formulacion D2.

Se realiza un anadlisis de espacio de cabeza similar al del Ejemplo 1, y se muestra 1-hexanol detectado en los
espacios de cabeza de los viales de la Formulacion D2 en la Tabla 2.

Los resultados de los Ejemplos 1 y 2 indican que se necesita una combinacién de soluciéon de recubrimiento de
viscosidad relativamente alta y secado bajo una corriente de aire con el fin de encapsular el 1-hexanol dentro de la
pelicula de PVOH. Ademas, el 1-hexanol no se libera bajo la humedad relativa ambiental, pero se liberan cantidades
significativas a aproximadamente o cerca del 100% de humedad relativa a temperatura ambiente (20-25°C).
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Ejemplo 3

Se prepara una mezcla C3 y se funde sobre un sustrato de PET para producir la Formulacion D3 [PVOH/1-
hexanol/sds] de una manera similar a la del Ejemplo 1, excepto que se usé una corriente de aire mas fuerte para
secar los recubrimientos que en los Ejemplos 1 y 2. El recubrimiento seco sobre PET se corta en tiras de
aproximadamente 7 cm? y luego el recubrimiento se despega de cada tira y se coloca en un horno a 80°C durante 15
minutos con el fin de eliminar cualquier 1-hexanol no encapsulado. Las tiras de recubrimiento delaminadas se
colocan dentro de los viales del espacio de cabeza del GC. Los viales del espacio de cabeza del GC contenian
pequefos recipientes que contenian diferentes soluciones de sal saturadas (aproximadamente 0.15 ml) para
controlar la humedad relativa dentro de los viales del GC. Las humedades relativas tedricas generadas por las
soluciones salinas acuosas saturadas a 20°C se muestran en la Tabla 3. Las sales utilizadas para generar las
diferentes humedades relativas son: LiCl da un 11% de HR; MgCl, da 33% de HR; K2CO3 da 43% de HR; Mg(NOs),
da 54% de HR; NaBr da 58% de HR (a 25°C); Kl da 69% de HR (a 25°C); NaCl da 76% de HR; y K2SO4 da 98% de
HR. Los viales se dejan reposar a 20°C durante 13-17 horas, y luego Agilent GC analiza la concentracion de 1-
hexanol en el espacio de cabeza. La mezcla C3 también tiene una viscosidad de aproximadamente 983 mPaxs
(cPs).

Tabla 3. Andlisis de espacio de cabeza para la Formulacion D3 (25% PVOH, alta viscosidad).

Condiciones de secado %de HRenvial |Area detira |ppm 1-hexanol en 20 mL espacio de
GC(20°C) de pelicula  |cabeza después de 13-17 horas
(cm?)
Corriente de aire frio 15 minutos, luego (11% 6.9 11
ambiente 16 horas
33% 6.79 59
43% 7.13 395
54% 6.9 587
58% (25°C) 6.9 1055
69% (25°C) 6.9 1143
76% 6.9 1128
98% 6.86 1062

Se usa como referencia un vial que contiene 1-hexanol puro (0.50 ml). Se supone que el vial de referencia crea una
concentracion saturada de 1224 ppm de 1-hexanol en el espacio de cabeza (calculado a partir de la presion de
vapor conocida de 0.124 kPa a 25°C). Las concentraciones de 1-hexanol que se encuentran en los espacios de
cabeza de los viales para la Formulacién D3 se muestran en la Tabla 3.

Los resultados muestran que después de 13-17 horas, se han liberado mayores cantidades de 1-hexanol
correspondientes a grados crecientes de humedad relativa dentro de los viales del espacio de cabeza del GC a
temperatura ambiente (20-25°C).

Ejemplo 4

Se prepara una mezcla C4 y se funde sobre un sustrato de PET para producir la Formulacion D3 [PVOH/1-
hexanol/sds] de una manera similar a la del Ejemplo 1, excepto que se usé una corriente de aire mas fuerte para
secar los recubrimientos que en los Ejemplos 1 y 2. El recubrimiento seco sobre PET se corta en tiras de
aproximadamente 7 cm? y luego se desprende el recubrimiento de cada tira y se coloca en un horno a 80°C durante
15 minutos para eliminar cualquier 1-hexanol no encapsulado. Las tiras de recubrimiento delaminadas se colocan
después dentro de los viales del espacio de cabeza de GC. Los viales del espacio de cabeza de GC contenian
pequefnos recipientes que contenian soluciones acuosas saturadas de KNOgs (aproximadamente 1.5 ml) que
tedricamente generaban una atmosfera de 95% de humedad relativa dentro de los viales. A diferentes intervalos
después de sellar la tira de recubrimiento dentro del vial del GC, se inyectan muestras de espacio de cabeza en el
GC Agilent para el analisis de la concentracion de 1-hexanol.
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Tabla 4. Analisis de espacio de cabeza para la Formulacion D4 (25% PVOH, alta viscosidad).
Condiciones de secado Tiempo transcurrido después  |Area de tira de [ppm 1-hexanol en 20 mL
de sellar el vial de GC (horas) |pelicula (cm?) |de espacio de cabeza
Corriente de aire frio 15 minutos, 0.15 6.49 54
luego ambiente 16 horas
0.63 6.6 278
1.18 6.75 650
1.73 6.6 863
2.25 6.79 961
2.78 6.9 964
3.33 6.9 1043
4.43 6.75 1057
8.82 7.05 1098

Se usa como referencia un vial que contiene 1-hexanol puro (0.50 ml). Se supuso que el vial de referencia creaba
una concentracion saturada de 1224 ppm de 1-hexanol en el espacio de cabeza (calculado a partir de la presion de
vapor conocida de 0.124 kPa a 25°C). Los resultados del analisis del espacio de cabeza se muestran en la Tabla 4,
que indica la rata rapida de liberacion de 1-hexanol de la tira delaminada de recubrimiento a una humedad relativa
del 95% a temperatura ambiente (20-25°C). La mezcla C4 también tiene una viscosidad de aproximadamente 983
mPasxs (cPs) (rata de cizallamiento = 2.31 s™).

Ejemplo 5
Comparacioén de 1-hexanol, trans-2-hexenal y guayacol

Preparacion de emulsiones de PVOH que contienen 1-hexanol, trans-2-hexenal o guayacol: se afiaden 35.0 g de
alcohol polivinilico (PVOH, Mowiol 4-88) a un vaso de precipitados de vidrio y luego se agregan 65.0 g de agua
desionizada (DI) por filtraciéon. La mezcla se calienta a 60-80°C y se agita con un agitador mecanico hasta que el
PVOH se disuelve completamente. Se utiliza papel de aluminio para cubrir el vaso de precipitados para reducir la
evaporacion durante el calentamiento: el vaso de precipitados se pesa antes de calentar y después de la disolucion
del PVOH, y se agrega agua DI adicional para reemplazar el agua perdida debido a la evaporacion.

Se afiadieron 0.0583 g de dodecil sulfato de sodio (SDS) a 5.0 g de agua DI. La mezcla se agita en un agitador
magnético hasta que se disuelve el SDS. A la solucion de SDS en agua se agregan 11.667 g de 1-hexanol, trans-2-
hexenal o guayacol (los "activos") gota a gota, bajo agitacién rapida para formar una emulsién blanca (70% en peso
de 1-hexanol, trans-2-hexenal, o guayacol en agua). La emulsion resultante se agrega luego a la solucion enfriada
de PVOH en el vaso de precipitados y la mezcla resultante se agita mecanicamente durante 5 minutos. En el caso
del 1-hexanol y el trans-2-hexenal, la emulsidon blanca homogénea resultante se deja reposar durante
aproximadamente horas para permitir que las burbujas se disipen antes de la fundicion. En el caso del guayacol, se
obtiene una solucién transparente.

Fundicién de emulsiones: usando un aplicador de pelicula Elcometer 4340 con una cuchilla de fundicién de pelicula
de 9" Gardco Microm I, la emulsidon [PVOH/1-hexanol/SDS/agual, la emulsién [PVOH/trans-2-hexenal/SDS/agua], o
la soluciéon [PVOH/guayacol/SDS/agua), se funde sobre una lamina de PET. Se utiliza un espesor himedo de 10
mils (254 micras). Inmediatamente después de la fundicion, el recubrimiento se seca con un secador de cabello
comercial dirigido en un angulo de aproximadamente 45° con respecto al plano del recubrimiento, a baja velocidad,
en un ambiente frio, durante 15 minutos. Luego se deja el recubrimiento sobre una rejilla de secado en la campana
extractora durante la noche.

Tabla 5. Cuantificacion de compuestos mediante analisis GC

Compuesto activo % Activo incorporado (comparado con la cantidad Cantidad absoluta de activo
maxima tedrica) incorporado (% en peso)
1 -Hexanol 75.0% 18.8%
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Trans-2-hexenal 71.9% 18.0%

Guayacol 68.7% 17.2%

Cuantificacion de la cantidad de 1-hexanol, trans-2-hexenal o guayacol en el recubrimiento: se corta una tira de
aproximadamente 6.8 cm? desde el centro de la lamina de PET recubierta. El recubrimiento se despega del soporte
de PET y luego se coloca en una placa de Petri en una campana extractora durante la noche para permitir que se
evapore cualquier activo residual no encapsulado. Al dia siguiente, el recubrimiento delaminado se pesa con
precision en un vial de GC de 20 ml. Se agregan 5.0 gramos de agua DI y el vial se sella inmediatamente. El
contenido del vial se agita suavemente para disolver el recubrimiento en el agua, y se deja al menos 10 horas para
que el espacio de cabeza se equilibre con la fase acuosa. Luego se extrae una muestra de espacio de cabeza con
una jeringa para inyeccion en la columna GC. La cuantificacion del activo se realiza comparando con una curva de
calibracién de "Area Maxima de GC de la muestra del espacio de cabeza" frente a "Concentracién de 1-hexanol,
trans-2-hexenal o guayacol en solucion" generada con muestras de concentraciones conocidas de compuesto activo
disuelto en agua DI en viales GC (después de dejar al menos 10 horas para equilibrar).

Los resultados se muestran en la Tabla 5. La incorporacion de 1-hexanol, trans-2-hexenal y guayacol se muestra
como un porcentaje relativo a la incorporacion tedrica maxima con base en la cantidad afadida a la solucion de
recubrimiento, suponiendo que no haya pérdidas debido a evaporacion (25% en peso de activo), donde se puede
ver a partir de los datos que las tiras con base en PVOH contienen altos niveles de liquido volatil incorporado.

Tabla 6. Cinética de liberacion de trans-2-hexenal.

Tiempo transcurrido (horas) después de insertar la tira en el vial de GC |Concentracion de trans-2-hexenal en el

a temperatura ambiente/95% de HR espacio de cabeza (ppm)
0.17 350.60
0.70 589.45
1.25 1266.50
1.78 2036.63
2.33 3484.15
2.87 4541.25
3.42 6173.40
4.52 7357.28
17.77 6742.25

Analisis de la liberacion de trans-2-hexenal o guayacol desde el recubrimiento al espacio de cabeza: se corta una
tira de aproximadamente 13.6 cm2 desde el centro de la lamina de PET recubierta. El recubrimiento se despega del
soporte de PET y luego se coloca en una placa de Petri en una campana extractora durante la noche para permitir
que se evapore cualquier activo residual no encapsulado. Se prepara un vial de GC, 20 ml, con un tapén de tabique
atornillado a una humedad del 95% mediante la adicion de un mini vial de ultracentrifuga de plastico con el tapon
cortado que contiene aproximadamente 0.20 g de solucién saturada de nitrato de potasio (KNOs), con algunos
granos de KNO3 solido afadido para mantener la saturacion. Después de permitir tiempo (al menos 2 horas) para
que la humedad en el vial se equilibre, la tira de recubrimiento se agrega al vial de GC y el vial se sella
inmediatamente. Después de permitir la cantidad de tiempo deseada para la liberacion del activo del recubrimiento,
se extrae una muestra de espacio cabeza con una jeringa para inyeccion en la columna GC. La concentracion en el
espacio de cabeza se determina comparando el Area Maxima de GC de la muestra con el Area Maxima de GC del
espacio de cabeza de un vial que contiene 0.5 ml de trans-2-hexenal puro o guayacol. Las presiones de vapor
conocidas de estos compuestos a temperatura ambiente se pueden usar para calcular la concentracién de espacio
de cabeza saturado para estas muestras de referencia (8685 y 145 ppm (V/V) respectivamente).

Los resultados para trans-2-hexenal se muestran en la Tabla 6, y los resultados para guayacol se muestran en la
Tabla 7. Se puede ver a partir de los datos que las tiras que contienen trans-2-hexenal y guayacol, liberan
rapidamente el activo compuesto para lograr niveles de saturacion del espacio de cabeza en el vial de GC en
exposicion a 95% de humedad relativa.
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Tabla 7. Cinética de liberaciéon de guayacol.

Tiempo transcurrido (horas) después de insertar la tira en el vial de GC a |[Concentracion de guayacol en espacio
temperatura ambiente/95% de HR de cabeza (ppm)
0.62 76.17
1.2 81.90
1.75 80.20
3.52 82.55
23.75 89.52
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REIVINDICACIONES

1. Un método para preparar un material activado por humedad en la forma de recubrimiento o pelicula que
comprende:

(a) dispersar un componente volatil que tiene un punto de ebullicion entre 40°C y 300°C en una solucién acuosa o
dispersion de un componente aglutinante para dar una mezcla;

(b) colar la mezcla sobre un material de empaquetado o sustrato solido; y

(c) solidificar la mezcla para generar un recubrimiento sobre el material de empaquetado o sustrato solido;
en la que el componente aglutinante comprende alcohol polivinilico;

en la que la mezcla tiene una viscosidad de 100 a 50,000 mPa*s (cPs) a 25°C y

en la que el paso de solidificacion comprende secar con una corriente de gas.

2. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la mezcla se funde sobre un sustrato sélido y el método
comprende ademas (d) despegar el recubrimiento del sustrato sélido para generar una pelicula o lamina.

3. El método de la reivindicacion 1, en el que el paso de solidificacion comprende el secado con una corriente de
gas a una temperatura entre 20°C y 120°C.

4. El método de la reivindicacion 1, en el que la mezcla tiene una viscosidad entre 500 y 50,000 mPa*s (cPs) a 25°C.
5. Un método para aplicar un material activado por humedad a un paquete, que comprende

(a) dispersar un componente volatil que tiene un punto de ebullicion entre 40°C y 300°C en una solucién acuosa o
dispersion de un componente aglutinante para dar una mezcla;

(b) moldear la mezcla sobre un sustrato sélido; y

(c) solidificar la mezcla para generar un recubrimiento sobre el sustrato sélido;
en el que el componente aglutinante comprende alcohol polivinilico;

en el que la mezcla tiene una viscosidad de 100 a 50,000 mPa*s (cPs) a 25°C;y
en el que el paso de solidificacion comprende secar con una corriente de gas;
(d) insertar productos frescos en un paquete;

(e) insertar el sustrato recubierto en, sobre, debajo o adyacente al paquete; y

(f) sellar o encerrar el paquete, por lo tanto, el sustrato recubierto se expone a una alta humedad relativa generada
por el producto fresco.
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