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Ya se han propuesto varios métodos para producir preparacio-
nes sécas, pulverulentas, que contienen una substancia bioldgica~
mente veliosa que, por si, se descompone fdcilmente al aire pero
en las preparaciones estd protegids contra la oxidacidn adrea y
lo similar, de modo que las preparaciones permanecen esiables du-
rente muchos meses ain bajo candiciones adversas. Estas técnicas
fueron usadas; entre otras; en la produccidn de prgparaciones egm-
tabilizadas que contienen lus vitaminas A, E y/0 D, solubles en
grasas. Sin embargo, estos métodos tembidn fueron usados exitosa-

mente para awmentar la estabilidad de perfumes o de entibidticos.
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De acuerdo con uno de los métodos conoc idos; la substancia
biolbgicaumente valiosa; gea como tal o disuelts en aceite y, si
fuera requerido , con adicién de anti-oxidantes o substancias sinér-
glcas, es disuelta o suspendide en une solucidn acuosa de un co-
loide formedor de pelicula y un carbohidreto, y esta solucidn es
luego pulverizada y secada.

Como coloide formedor de pelicula, se ha usado por ejemplo,
una pectina, pero pueden usaerse también una albimina adecusda, en
particular gelakina o casefna. Como carbohidrzto, se ba usado la
sacarosa, lsctosa, manosa; sorbitol y glucosa, o jarabes de estos
compuestos o mezclas de los mismos. »

Se ha prestado mucha atencidn a la composicién de le emul-
gién que contiene una vitamina A y/0 D acuosa y a la maners en que
la emulsién acuosa debe ser convertida en una condicién finemente
dividida y secsa.

Uno de los problemas gque se presentan durante la estabili-
zacidn de esta substancia sensible a la oxidacidn es la eleccifn
de una composicién adecuada de la cepa que rodea la substancia sen-—
gible a la oxidacidén. Esta capa puede consistir en una mezcla {n-
tima de un maberial ceroso, nqmmalmente sélido con un punto de fu-
sién de por lo menos aprox. 45¢C, un material que cohtiene une vi-
tamina soluble en grasa; una hé-rina vegetal y un antioxidante co-
mestible, mezcla que es covertida en pequeilas particulas esféri-
cas sdlidas. 4 esta mezcla puede agregarse ademds un material co-
mestible que actia sobre la superficie.

ILa substancie sensible a la oxidaéién tembién puede ser in-
corporada en una envoltura de otro matexrisl. Con respecto a las
vitamines A y/o D se ha propuesto dispersarlas en wn liquido acuo-
so callente que contiene albimine, por e jemplo gelatine, elblmina

o mezclas de las mismas, o pectina, o gome ardbiga en cardeter de
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coloide formador de pelicula y ademés carbohidratos, por ejeamplo
glucosa, lactosa, sacerosa, o mezclas de les mismas, siendo soli-
dificada la emulsidn obtenide, si fuerae desesble despuds de agre-
garle substencias sinérgicas o antioxidantes y, antes o despuds de
la solidificacibn, dispersada en la forma de pequetias particulas.

Un problems ain mayor que el de la composicidén de las parti-
culas es la cuestidn con que método de reduccidn puede obtenerse
una preparacidn seca y pulverulenta que, no obstante, es estable
gl aire, Si bien estos problemas han sido resueltos técnicamente
de una manera razonablemente satisfactoria, logs métodos usados
hasta el presente o son complicados o costosos o la calidad del
preducto no era satisfatoria. Una emulsién que contiene gelatinag
o pectine y carbohidratos, aperte de viteminas, puede ser pulve-
rizade en un gas caliente. Si bien este procedimiento es compara-
tivemente simovle, en la practica resulta necesaria una torre de
secado costosa. hdemds este método presenta la limitacidn en que
son producidas particulas porosas llenas de gas que no son esfé-
ricas al ser examinadas bajo microscopio.

Como altermativa, una emulsidn acuosa de uno de los tipos
mencionados yrevismente y que contiene vitamines, puede ser dig-
persada en un aceite no soluble en agua, siendo eliminado el acei-
te por lavado despuds de la solidificacidn de la fase heterogh-
nea. La as{ llamada técnica de emuleidn doble provee particulas
satisfactoriamente esféricas pero, sin embargo, este método es
costoso y comparativamente complicado debido al hecho de que las
particulas deben ser lavadas con solventes adecuados oara elimi-
nar el aceite y luego deben ser secedas. Ademds, los solventes de-
ben ser regemerados continuamente y esto afecte adversamente la
economia del procedimiento.

También se ha propuesto atomizer ung emulsién en una nube de
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un polvo que contiene almidén y puede ser movids en la Fforma de
una capa sobre un trangportador a cinta.

En este procedimiento, el polvo colector absorbe parte del
agua presente en les perticulas dispersedas, pero, sin embargo, la
cantidad absorbida no es tal como para permitir la omisidn de un
secado adicional por calentamiento.

Ademds este método estd sujeto a la iimitacién que el polvo
colector no puede'ser separado completamente de las particulas so-
lidificadas de la emulsidn pulverizeda, de modo que estas siempre
contienen por lo menos de 15 a éo% del almiddn en polvo sin que
este dltimo contribuya & la estebilidad de la preparacién.

Otra limitacidn del referido método conziste en que el pol-
vo colector se torma inutilizable con el transcurso del tiempo
debido a su aceién extractora de hﬁmedadzy por lo temto debe ser
regenerado, '

De acuerdo con el método de la presente invencién; las di-
ficultades mencionadas préviamente pueden evitarse y puede produ~
cirse una preparacién seca, pulverulenta, que es estable al aire
¥y que contiene una substancia bioldgicamente valiosa mediante la
atomizacidn de una emuléién acuosa de la substancia en aire a tem-
peratura ambiente en lugar de hacerlo en aire calentado.

Ademés, en el método de acuerdo a ls presente invencidn, se
usa un ligquido acuocso con una viscasidad elevada, Como resultado,
las particulas que caen sufren una solificacién apreciable en un
tiempo corto y ya desPﬁés de alguﬁos pocos segundos resisten sa~
tisfactoriamente la deformacidn, por ejemplo al chocar contra una
base sdélida. Ia eleccidn de uma viscosidad elevada elimina le ne-
cesidad de recoger las gotas del lfquido.acuoso stomizado en un
medio recolector especial; por ejemplo un aceite que no es misci-

ble con el 1liquido acuoso o en una nube (o cepa) de almiddén pul-
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verulento. De acuerdo con el método de la presente invencidn, las
gotitas que se solidifican pueden ser recogidas sobre una base sé-
lidae. Sin embargo, debe impedirse que las particulas caigan unas
gobre las otras y se peguen entre si,pero esto puede evitarse des-
plezando el orificio atomizador y la superficie sélida colectora
una con respecto a la otra.

Dado que, de acuerdo con la presente invencidn, la emulsidn
acuosa es atomizada al aire a temperatura ambiente,; el método no
necesita la torre de secado costosa. 4 pesar de esto las particu-
las pulvefizadas no deben pasar a través de un medio colector.
Eliminando las etapas que ‘torman complicadé y costosa la técnica
convencional, el método de acuerdo con la presente invencidn re-
sulta técnicamepte gimple y ademds puede llevarse a cabo en for-
ma continua., |

Ta posibilidad de mejorar ain més la técnica de produccidn
de preparaciones secas, estables y pulverulentas de substancias
biolégi&amente valiosas se basz, entre otras; sobre la mejora.del
conocimiento que fué obtenido duwrante la'investigacién que ha can-
ducido 2l invento, de la influencia de la‘cqmposicién de la emul-
sién que debe ser atomizada sobre la razbén de solidificacion de
las particulag pulverizades y del conocimiento del grada de adhe- -
rencia de las particulas solidificadas al material colector de
distintas naturalezas. Ademés, las pruebag gque han conducido al
invento han demostrado que las cmdiciones bajo las cuales se ile—
va a cabo la atomizacidén afecten el resultado final,

" Los distintos factares que determinan el presente invento

pueden describirse detallademente tal como sigue a cantinuacidn.

De acuerdo con la presente invencién, un lfquido acuoso es
atomizado que contiene una subgstancis biologicamente valiosa y

ficilmente oxidable y una mezcla de substancias adecuadas para -
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proteger la substencia oxidable contra el atagque del aire, con-

diciones atmosféricas, minerales y lo similar.

En 12 presente memoria déscriptiva, el término "substen-
cias bioldgicamente valiosas, fécilmente oxidables" se usa peara
designar un grupo de caupuestos de naturaleza distintas. Como
ejemplo puede mencianarse viteminas, antibidticos, perfumes y
albdminas. De las viteminas se pueden mencionar especialmente
las vitawines 4, D, D, ¥ E. Antibidticos significantes son es—
pecialmente los derivados de penicilina y tetraciclina, por ejem-
plo aureomicina o bacitracina.

Tes substancias bioldgicamente valiosas pueden ser disuel-
tas en el liquido acuoso. Sin embergo, si las substancias no son
solubles en agua pero pueden disolverse en grasas y/o aceites; el
1{quido acuoso tambidn puede contener la substancia a proteger em
la forma de una solucidn aceitosa finamente dividida. Esta reali-
zacidn se prefiers, por ejemplo para la probteccién de viteminas
solubles en grasa A, D y E, de modo que estas vitaminas se produ-
cen preferentemente en la forma de emﬁlsiones de aceite en agua.
El aceite puede contener lesg vitaminas A y/0 D parcialmenfe en la
condicién (micro) cristalina.

Al 1iquido acuoso puede agregarse par lo menos un entioxi-
dante, substancia sindrgica o fomador comple jo, por ejemplo hi-
droxifenoles butilados, tales como butil fenol 4pietil=2,6~diter-
ciario, butil~4-hidroxi-snisol 2= o 3-ierciario y/o mezclas de
los mismos, dcido nor-dihidrogusriaretico, aliquil gelatos, tales
como los butil, propil u octil esteres de dcido gdlico, dcido te-
tra-acético de etilene diamina o las sales elcalinas, por ejemplo
las sales de sodio de los mismos, y ademés hidroquinona; tamina C,

decido citrico, dcido fosférico, lecitina y lo similar. De cual-

quier modo, la fase acuosa debe contener por lo menos una substan-
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cia que es adaptada para encerrar lag substenclas bioldgicamen~

te veliosas después de la solidificacidn de las gotitas produci-

. das por la atomizacidn. Como substancias formadoras de peliculas

adecuadas pueden citarse le gelatina y/p pectina, mientras que

los éarbohidratos teles como la glucosa, sacarosa y/o lactosa

son altemente adecuadas para ser usadas en combinaciénvcon, pre-
ferentemente, la gelatina pars rellenar la estructura hueca de
la gelatine solidificada seca. .

Se ha encontrado que, ¢con el fin de obtener el resultado
de acuerdo con la presente invencidn, el liguido acuoso a atomizar
debe tener una viscosidad que & une temperature de ;09 C estd com-
prendida entre 500 y 1300 centipoise, mientras que los mejores
resultados se obtienen con un liquido acuocso gue, & 769 C, tiene
una viscosidad de 550 a 850 centipoise. |

Estas exigencias son satisfechas cuando el liquido acuoso
comprende de 65 a 45% de mgia mientras que el resto {es decir, los
constituyentes sdélidos que incluyen cualquier substencias aceito-.
sas) comprende de 10 a 65% de un coloide fomador de pelicula(ge-
latina o pectina); dé 8 & 55% de por lo menos un carbohidrato
(glucosa, lactosa; gacarosa) ¥ de 20 a 40¢ de una substancia bio-
légicgmente valiosa de una solucidén o dispersidn de la misma en un’
1{quido no riscille en agua, por ejemplo aceite. En particular se
logran resultados satigfactorios si el liguido acuoso contiene de
55 a 45% de agua mientras que el resto contiene de 35 a 65% de ge-
latina, de 8 a 35% de carbohidrato y de 20 a 40% de wna substencia
oxidable o una solucidn o dispersidn de la misma en aceite. La
glucosa puede ser reemplazada (total o parcialmenxe) por dextrina,
y esto es ventajoso con miras de obtener particulas que, después

de la atomizacién son capaces de resistir una presidén elevada sin

deformarse.




10

15

20

25

30

257336

AdemZs se ha encontrado que los productos que presentan
un camtenido de gelatina tan elevado tienen una facilidad de pul=
verizacidén particulamente satisfactoria pero que la estabilided
de la substancia bioldgica puede me jorarse aun reduciendo el con-
tenido de gelatina a un valor comprendido entre 35 a 45% y fijen~
do el contenido de carbohidrato a un valor comprendido entre 25
a 35%4. Ias prevaraciones obtenidas de esta manera presemtan una
estabilidad excelente.

Pare la atomizacidn es ventajoso que el liguido acuoso ten-
ga la temperatﬁra nds eleveds posible, por ejemplo entre 55 y 80¢
C. 8in embargo, existen 1limites naturales que son establecidos
por la estabilidad de la substancia bioldgicemente valiosa y de
la emulsidn, gi es esta formma del liguido acuoso que debe ser ato-
mizado. |

Bas muy ventajoso pars el liguido acuoso que, mientras es im-
pulsado hacla el orificio del atomizador, el mismo es sametido a
un calentamiento adicional en la Wltima porcidén de los cafios de
alimentacidn. Esto permite elevar la temperstura del liquido acuo-
s0 atomizado a un valor comprendido entre 85 & 902 C sin afectar
la substancia oxidable. La ventaja de este método consiste en que
puede usarse una emulsidn de una viscosidad muy elevada de, por
ejemplo, 1000 a 1200 centipoise a una temperatura de 702 C, de mo-
do que es disminuido el tiempo de solidificacién y el secado adi-
cional requiere muy poco tiempo.

Txisten varios sistemas adecuados para la atomizacidén de un
ligquido, si bien la realizacidn afecta el resultado. En principio,
el liquido acuoso puede ser pulverizado sobre un disco giratorio
de modo que el mismo es subdividido en una niebla muy fina,.

Como regla, la capacidad de atomizadores de este tipo es

grande, pero ellos presenten la limitacién debido al hecho de qﬁe
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se fomsg un cono pulverizador con un éngulo de épice grande y
gsto haria necesario el uso de un transportador a cinta de gran
ancho, econdmicamente desventajoso.

Por lo tanto, a8l llevar a cabo el método de acuerdo con la
presente invencién; ge prefiere una tdonica segin la cual la emul-
sidn que debe ser atomizade es presionada a través de un orifi-
cio angosto. Los dispositivoes adecuados para este fin son los
asi llamados "eyectores a presién", "eyectores‘de remolino™, o
"log eyectores de dos flufdos". Dado que los atomizadores de los
dos primeros tipos pueden imprimir a las gotitas de emulsién una
velocided elevada, 1o que no es deseable dado que las gotitas pue—
den chocar camtra la cinta colectora con una fuerza demasiado gran~
de, en el método de acuerdo con la presente invencidn se prefiere
un atomizador del dltimo tipo dedo que el mismo no presenta la
liuitecidn mencionade.

Otra ventaja de este atomizador cmsiste en que el mismo
permite variaciones mayores'de le. razbn de atomizacién de la emul-
sidn, y esto no es el caso con los reféridos discos giratorios,
dado que existen limites criticos para el mimero de revoluciones
v la visgcosidad de la emulsién.

~Cuando se utilizen los referidos atcmizadores de dos fases,
una cantidéd comparativamente grande de aire pasa a través del
atomizador durante la atomizacién del liquido. Debido a las co-
rrientes de turbulencia asi proiucidas,. el ligquido acuoso es arras—
trado y subdividido en gotitas muy pequeilas, Un atomizador adecua-
do puede tener un didmetro en el orificio de 1 a 5 mm y permite
obtener gotitas con un tamaifio que varia entre 100 a 600 micrqneé
en la condicién no secada.

En este orificio la razbn de pulverizacidén del ligquido acuo-

g0 puede ser de 0,1 a 1 litro por minuto, siendo la sobrepresidn
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ejercida sobre el 1iquido de 0,2 a 1 atm,

La’cantidad de aire que, juntamente con la emulsion, pasa
a través.del orificio, depende més o menos del atomizador usado
pero, sin embargo, como regla una centided de 100 a 200 litros
de aire pof minuto bajo una sobrepresidn de 2 & 3,5 atmdsferas
producird el resultado deseado.

Cuando el liquido acuoso es atomizado de le manera descrip-
ta precedentemente, son producidas particulas que pogseen una far-
ma esférica muy satisfactoria y que, debido a la proporgién ele~
vada de substancia seca y la gran facilidad de gelatinizaéién;'
empiezan & solidificarse en un tiempo muy corto. Con el fin de
dar a las particulas pulverizadas el tilempo suficiente para la
golidificacidn, es esencial que la atomizacidn no se.elleve a ce~
bo demasiado cerce del transportador a cinta. 35i el eyector del
atomizador estd dirigido hacia abajo, la altura minime deberia
ser 1;80 metros. Bl eyector del atomizador como altermativa puede
estar dirigido hacia erriba. En este caso, la disposicién pfefe-
rentemente es tal que el camino a lo largo del cual caen las par-
tieulas es por lo ménos 1,80 metros. En la meyorfa de 1os casos

une trayectoria de 4 metros es amplismente setisfactoria, y cam

-une trayectoria "de 2,20 metros ya se obtienen resultados muy sa~

tisfactorioz.

Después de la atomizacibn, las particﬁlas-son recogidas so-
bre una capa sélida mévil a la cual las particulas golidificadas
se adhleren muy poco o nada. No es necesario que esta capa tenga
una forna predetérminada. Ia misma puede afectar la fome de un
trangportador a cinta normalyo de un disco o superficie cénica
gue gira alrededor de su eje. En todos estos casos, preferente-

mente el atomizador es diseﬁado‘dé modo tal que el eje del cono

pulverizador es perpendicular él pleno del transportedor a cinta |
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o coincide con el eje del disco o de la superficie cdnica.

Ia velocidad del transportador de cinta o el periodo de
revolucidn del disco o de la superficie cénica preferentemente .
es ajustada de. modo tal que las particulas no caen una sobre la‘
otra. E1 tamalo de las particulas obviamente depende de la razdn
de pulverizacidn, el dngulo de cpertura del cono pulverizador
y del ancho de la cinta o del didmetro del disco. Con las condicio

nes citadas precedentemente de una rszdn de pulverizacidn de 0,2

a 1 litro de dispersidn acuosa por minuto y una trsyectoria de -

caida para las perticulas de 1,8 a 4 metros, los mejores resulta-
-dos fueron ovtenidos con una velocidad de cinta de G,1 a 1 metro
por segundo. |

5i el liquido es pulverizado sobre un transportador de cin-
ta, las particuias golidificadas pueden ser facilmente retiradas
por medio de cepillos. Isto también es el caso cuendo se utiliza
un disco giratorio como la capa mévil, sin embargo en este caso
la etapa de atomizacidn preferentemente es interrumpida periddi-
cemente pare poder retirar las particuias. Tsto no es necesario
cuando la capa mévil afecta la forma de una superficie cdnica que
gira alrededor de su 4pice. En este caso, las particulas caen
por su propio peso y son recogidas en la porcidn de dpice de la
superficie cénica. Abriendo este dpice, las particulas pueden ser
retiradas ain catinuemente.

Para lograr una realizacidn satisfactoria del presente in-
vento, la eleccidn del material de la superficie de la capa mévil
es de vitel importancia. Este material debe repeler y no absorber
el aguae pare impedir que las particulas se adhiersn a ls superfi-'
cie. 5i la forma esférica de las particulas pulverizadas no debe
cumplir exigencias muy estrictas, resultan muy adecuzdas las su-

perficies duras, por ejemplo vidrio, metal o superficies cerdmi-
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cas. Una superfipie 'meta’tlica adecuada es, por ejemplo, una su-
pverficie de acero inox'idabie o de cobre que puede estar niquela-
do, cromsda o galvanizdda, Preferentemente, la superficie de es-
tos materizles duros no es lisa sino dspera. 3Isto disminuye el
drea de contacto de la capa con'cada‘par‘ticula v facilita el re-
tiro de las particulas de la capa. Si se elige una superficie me-
tdlica, puede usarse también une malla metalica, por ejemplo una
malla de cobre o una mallsa hecha de acero inoxidable. Obviamente,
el aného de las mallas dgbe ser menor que el dié.;ne'bro medio de las
particulas pulverizadas. Un ancho de malla de 10 a 80 micrones,
preferentemente de 45 a 50 micrones provee resultados muy satis-
factorios. El uso de une malla metdlica como capa colectora ofre-
ce la ventaja adicional de que tales superficies con los anchos de
malla mencimadas previemente son eldsticas de modo ue las parti-
culas no sufren grandes deformaciones cuando chocan contra la ca-
pa. Un transportador de cinta hecho de una malla metdlica, que ge-
neralmente es comparativemente ductil y ofrece poca resistencia

a la deformacidén, naturalmente cederd con el tiampo. En este caso,
preferentemente la cinta es provista de una capa de refirerzo para
contrarrestar la deformacién.

Deberia notarse que cuando se usan capas de vidrio, cerdmi-
ca o de metal, sea en forma de mallas o como superficie continua,
debe prestarse atencién a las propiedades repelentes de agua. En
la mayoria de ‘1os casog, la superficie debe ser tratada con una
substencia repelente de agua que no es mojada. fhcilmente., Ademds
es importante que esta substancia también pueda actuar camo lu-
bricante. Substencias adecuadas sm, por ejemplo, talco, aceites
vegetales o animales sblidos hidrogenados, sales metélicas de dci-
dos carbdnicos alifiticos de peso molecular superior, por ejemplo

estearato o palmitato de calcio, magnesio, sodio o aluminio, ¥y

- 12 -
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tembién silicatos, por ejemplo silicato de Na, Ca o Mg. M4s en
particular, se obtienen resultados satisfactorios con estearato o
palmitato de celcio 6 de magnesio 0 mezclas de los mismos, dado
que como consecuencia de laractividad superficial del eétearato,
las gotitas de emulsién adquieren una c mfiguracion esférica casi
perfecta sobre la cinta. Estos lubricantes repelentes de agua y
no facilmente mojables son aplicados a la capa colectara como wia
capa con un espesor de 0,1 a 1 mm, Esto puede lograrse aplicando
a la capa un lubricante finamente pulverizado o pulverizando una
suspensién dei.polvoven un agente dispersador volétil, por ejemplo
alcohol etflico. Como alternativa, el lubricante en polvo puede
ser restregédo en la capa.

Si la forma esférica de las particulaé pulverizades debe sa~
tisfacer exigencias muy severas una vez recolectadas las mismas,
es preferible el usc de una capa colectora Que comprende un teji-
do de fibras naturales o sinteticas en lugar dé una capa colecto-
ra hecha de un material duro,

Los tejidos gruesos son los més adecuados; por e jemplo, los
as{ 1lsmados tejidos gruesos de hilo, algoddn, lino y ademds ter-
ciopelo y corduroy. El 4rea de contecto propiamente dicho entre
las particulas y las capas de este tipo es muy pequefa, dado que
las particulas permanecen acostadas sobre o entre los pelitos fi-
nos del tejido propiamente dicho, de modo que las particulas pul-
verizadas no se adhieren mucho a este material.

En general se ha encmtrado que la facilidad de uso de estos
tejidos es satisfactoria si ellos tienen entre 10.000 a 250.000
pelos verticales por cm2 (cuando las particulas pulverizadas son
del orden de magnitud de 100 a 600 micrones).

Tal como se he mencionado previemente, la superficie debe

ger repelente de agua y poco o nada mojable, y esto es vilido tam~
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bien cuando se usa wn tejido como base., ELl tejido puede pt‘esenﬁsa:n;
estas propiedades debido a la naturaleza del hllo, pero sin embar—
go, si esto no fuerassf, el tejido puede ser smetido a un trata-
wiento adecuado, por ejemplo con lecitina o siliconas.

Con los tejidos de fibras ginteticas tal tratemiento gene~
raluente no es mecesario y por esta razén los tejidos de este ma~

terial son altesmente adecuados pare llevar a cebo el método de

-acuerdo con la presente invencidn. Tejidos adecuados son, por ejem-

-~ plo, los tejidos de material sintético conocidos bajo los nombres
comerciales "Nylon Lidra Sub*, "Nylon", "Siremn', "Duracal“,‘"Orlon";
"Duralwae", "Dysel", "Tel“;rlené "o

Deberia notarse que log tejidos sm particularmente adecua-
dos en las realizaciones del invento en que las particulas pulve-
rizades son recogides sobre un transportador de cinta.

Una vez que las particulas han sido retiradas de la base
mévil, por ejemplo por medio de una instalacidén raspadora o6 cepi-
1lladora simple, es deseable que las particulas sean secadas. Esto
puede lograrse de la manera normal en un tambor secador mantenlen—
do las particulas o una temperature comprendida entre 509C a 7590,
por ejemplo 65¢ C, durante algunas horas, por ejemplo de 2 a 5 “
horss. Las particulas obtenidas gon duras pero no quebradizas y

altauente adecuadas pare la conversidn en tabletas.
IJRMPIC 1

10 partes de glucosa y 60 pertes de gelatina fueron disuel-
tas en 122,2 partes de agus. Una, solucidn(23,3 partes) de palmi-
tato de vitemine A en aceite (1;5 3.U./g), quecontenie 6;7 partes
de butilfenol 4-meti1—2;6~diterciario como antiokidante v fué cem
lentada & ;09 ¢, fué agregada a la solucidn mencionzada en primer

término. Ia mezcla fué homogeneizeda y lusgo celentads a una tem-
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peratura de }GQC. A esta temperstura de la emulsidén le viscosided
era 6CO centipbise.

E1l 1iquido fué “atomizado por medio del asi llemsdo atomi-
zador de 2 fases despuds de un tratamiento precalentador corto
mediante el cual el liquido fué calentado a 902C. El orificio del
eyector tenia un didmetro de 5 mm. Ia cantidad de 1iquido pulveri-
zado por minuto ers de 500 a 600 mililitros. Ia eltura de ceida
era 2,20 metros.

Las gotitas pulverizadas fueron recogidas sobre y retiradas:
por medio de un transportador de cinta hecho de lona que ha sido
tratada con estearato de calcio para torner la superficie repelen-
te al agua. Ia velocidad de la cinta era 50 cm. por segundo.

Las particulas solidificadas fueron recogidas y luego seca-

das a una temperaturs de 40¢ C en un tambor secador giratorio du-

rante aproximademente 4 horas. La preparacién obtenida contenia
350 S.B, de vitamina A por kilo. Las particulas ersn casi perfec-

temente esféricas y tenian didmetros entre 100 y 600 micrones.
BIRPIO IT

De le manera descrita en el Bjemplo I, fué preparada una
emulsién acuosa de 60 partes de gelatina, 12,2 partes de jarabe
de glﬁcosa, 23;3 partes de una solucidén de pelmitato de vitamina
A en mceite (concentracién 1,5 S.U./g), 6,5 partes de ionol y 120
partes de agua. La emulsidn tenia una viscosidad de 650 centipoise
a 709C, |

Ta emulsién fué atomizada bajo las condiciones descritas en
el ejemplo I sobre un transportador de cinta hecho de gmma con al-
me de tejido, tratado con estearato de maguesio. Meron obtenidas
particulas esféricas con didmetros que variaben entre 100 y 600

mlcrones, gue luego fusron secadas a 65¢C durante 4 horas.
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De la menera descrita en el Ejemplo I, fué presentada una

i

BJEMPIQ III,

epu;sién hecha de 40 partes de gelatina, 50 partes de glucosa,
23,3 partes de una solucién de palmitato de vitemina A en aceite
(concentracidén 1,5 S.U./g) 6,}.partes butilfenol 4-metil-2.6-di-
terciario y 92,3 partes de agua. A %090 la emulsidn tenia una vis~
cogidad de %50 centipoise. ’

Similermente de la manera descrita en el LEjemplo I; esta
emulsidn fué pulverizada despuds de ﬁn precelentemiento a una tem-

peratura de 809 a 852C. Ias particulas pulverizadas fueron reco-—

- gldas sobre un transportador de cinta hecho de una malla de cobre

con un didmetro de malla de 45 micrones, en el cual fué introdu-
cido estearato de aluminio., FPueron producidas particulas de una
configuracibn esférica substancialmente perfecta con un didmetro

de 200 a 700 micrones a una temperzbtura de 502C durante 7 homs,.
BJEHPLO IV.

De la manera descrite en el Ejemplo I, fué preparada una
emulsidn de 40 partes de galatina; 36,2 partes® un jarabe de glu-
cosa, 21,8 partes de acetato de vitemina A disuelta en aceite .
(2,5 S«E./8), 8,2 partes de anisol hidroxibutilo y 86,l'partes de
agua. A 5690 la viscosidad era 500 centipoise. Degpués de un pre-
calentamiento a una temperatﬁra de 852C, la emulsidn fué atomiza-
da por medio de un atomizador de 2 fases con un orificio de 5 mm
sobre una transportadora de cinta hecha de un tejido de fibras
gintéticas de un material conocido bajo el nombre comsrcial de
"NYLON LIDRA SUB". El material tenia una superficie de éspéra en
la cual se introdujo una mezecla de estearato de calcio y magne-
sio. La'trayectoria media de las perticulas era 2,2 m. Ia veloci-

dad de la cinta transportadora era 40 cm por segundo. Las parti-
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culas fueron secadas a 459C durante 5 horas.

<

2
R

FJENMPIO V,

Pué preparada una emulsidén de 60 pertes de gelatina; 10 par-
tes de glucosa; 25 partes de aceite de soya en la vitamina 'D3 era
disuelta hasta una concentracidén de 4 3.U./g, 4 partes de 4dcido
nordihidro-guaiaretico, 1 parte de tocoferol, pequefias cantidades
de 4cido cftrico y lecitina, y finalmente 22,2 partes de agua. A
7090, la enulsién tenia una viscosidad de 700 centipoise. La mis-
ma fué atomizadsa a unae velocidad de 0,5 litrog por minuto a una
temperatura de 852 por medio de un atomizadbr de 2 fages can un
didmetro de 5 mm. le trayectoria media de 1las particules era 3 me-
trog. Las gotites solidificadas fueron recogidas sobre un trans-
portador de cinta hecho de un tejido que consistia de un meterial
rugoso conocido bajo el nombre bomemial "DURAGALY, Iea cinta trans-
portadora tenia una velocidad de 75 cm por segundo. Una vez reco-
5idas las particulas, ellas fusron secadas a una temperatura de
459C durante 5 hores.

. Esta solicitud que corresponde & la presentada en Holanda
el 15 de Abril de 1959, bajo el mimero 238.195, se acoge a los
beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propieded
Industrial. | |

- NOTA =

Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan pa~—
ra que gean objeto de esta solicitud de Patemte de Invencidn en
Espafia, por VEINTE afios, s los siguientes:

19.-V'Mé’codo para la produccién de una preparacidn seca pul-

verulenta que es estable sl aire y cuyas particulas individuales

- 17 =
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contienen una substancia bioldgicamente valiosa, por lo menos un
antioxidante, sustancias sinérgiqas, y edemds un coloide forma-
dér de pelicula y un carbohidrato, caracterizedo por el hecho de
que las substancias que componen leas particu;as son disueltas o
dispersadas en agua pare obtensr un iiguido que 2 TO2C tiense una
viscosidad entre 500 y 1300 centipoise, ligrido que iuego es ato-
migzado, siendb,recogides las particulas solidificedas as{ produ-
cidas sobre una capa de base sdlida que se despleza relativemen-
te al oz_'ificio del eyector y a la cual las particulas solidifica-
das se adhieren poco o nada, después de lo cual les particulas smn
retiradas de le base y secadas.

20, Método de acuerds con la reivindicaeibn 1, ceracteri-
zado po:b el hecho de que lla dispersidn o sol_uéién acuosa contie-

ne geia‘bina o pectina como coloide formador de pelicula, y glu~-

cosa, sacarosa o lactosa como el carbohidrato.

39.~ Método .de acuerdo cm la reivindicacidn 2, ceracteri-

za.do pof"el hecho de que la emulsidén o soluc.;ién acuosa contiene
de 65 a 45¢% de agua y comprende ademés de 10 a 65% deA gélatina,
de 8 a 55% de carbohidrato y de 20 a 405 dé una solucién misci-
ble en azua del campuesto biolégicamente valioso gue se oxida'fép-
cilmente al aire.

 4¢.- Mtodo de acuerdo con la reivindicacién 3, camcberi-
zado par el hecho de que el liquido acuoso cmsiste de una emul-
gidn de aceite en agua, siendo la fase acei“ﬁosa heterogénea una
solucién de por lo menos una de las vitaminas A, D o E en aceite
a la cual pueden agregarse antioxidantes y/o sustancias sindrgi-
cas, mientras que la fase homogénea contiene gelatina y carbohi-
drato y, si fuera deseable, entioxidantes y sustancias sindrgi-
cas.,

59,- liétodo de acuerdo con cualquiera de las reivindicacio-
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nes 1 a 4, caracterizado por el hecho de que la temperaturs de lg
dispersidn ecuosa dursnte ls atomizacién se encuentra entre 55 y
90<C. |
 69.~ Método de acuerdo con le reivindicacién 5, caracteriza-
do por,él hecho de que inmediatamente entes de le atomizecidn el
1{quido acuoso es calentalo a une temperatura entre ~7~5 ¥ 90¢C.

—7_9.- Método de acuerdo can les reivindicaciones 1 & 6; ce~
racterizado por el hecho de que el liguido acuoso tiene una visco-
sidad de 550 a 850 centipoise a la temperatura de atomizacién.

82.,~ Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 7, ca~
racterizado por el hecho de que el 1fquido acuoso es atomizado en
pequetias gotitas por medio de un asi llamado atomizador de 2 fases,
en el cual el 1ligquido acuoso es subdividido por aire.

¢,- Método de acuerdo con la reivindicacién 8, caracteriza~
do por el hecho de que por minuto son atomizados 0,2 a 1 litro del
liguido acuoso a travds de un orificio de 1 a 5 mm. de didmetro
bajo una sobrepresién de 0,2 a 1 atm, pasendo de 100 a 200 litros
de aire por minuto a travds del orificio o una sobrepresién de 2
a 3,5 atm. con el fin de obtener particulzs que durante la atomi-~
zacién, tienendidmetros de 100 & 600 micrones y son recogides en |
estado de solidificacidn sobre un trensportedor de cinta que es-
%4 dispuesto por debajo del orificio de atomizacién y se despla~
za a una velocidad de 0;1 a 1 metro por segundo, después de lo
cual les particulas solidificadas son retiradas de la cinta y se-
cadas, '

102.~ Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 & 9, ca-
racterizado por el hecho de que el orificio se encuentra de 1,8
a 4 metros por encima de la caba colectora mévil,

119~ Nétodo de acuerdo con la reivindicacibn 10, caracte~

rizado por el hecho de que el orificio estd dispuesto entre 2 &

- 19 -
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3 metros por encima de la capa colectora.

12¢,~ Método de acaerdé con las reivindicacimes 1 a 11,
caracterizado nor el hecho de que entre el orificio y la capa
colectora estd provisto un dispositivo que produce una corrien-
te de aire en una direccidn opuesta a la direccidén de caida de
las particulas.

13¢,- Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12, ca~
racterizado pa el hecho de que la capa de base mévil esté hecha
de uno de los materiales siguientes: vidrio, acero, gma, malla
metdlica, tejidos de fibrés naturales, tejidos de fibras sintéti-
cas, tejidos éue poseen una, superficie fibrosa ligeramente 4spera
¥y un drea de contacto reducidae

14¢.- Método de acuerdo con las reivindicacimes 1 a 12, ca-
racterizado par el hecho de que la capa de base movil’consiste de
goma reforzada con tejidoe.

15¢,~ Método de acusrdo con las reivindicacimes 1 a 12, ca-
facterizédo por el hecho de que la capa-de base mévil consistede
una mella de cobre con unaacho de malla de 10 & 100 micraoes.,

16¢,- iétodo de acuerdo con las reivindicacimes 1 a 12,
caracterizado por el hecho de que la capa de base mévil consiste
de malla de acero con un ancho de malla de 10 & 100 micromes.

17%.- Método de acuerdo con lag reivindicaciones 1 & 12, ca~
racterizédo por el hecho de que la capa de base mévil consiste‘de
lona, '

18%.- Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 & 12; ca~
racterizado por el hecho de que la capa de base mévil consiste de -
"Hylon".

192.- Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12, ca~
racterizado por el hecho de que la capa de base mévil consiste de

#3irant.
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209,~ Kétodo de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12,
caracterizado por el hecho de que la capa de base mdévil consis-—
te de "Duracal",

21¢,~ Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12,
caracterizado por el hecho de que la capa de base movil consis-
te de "Orion",

22%,~ Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12, ca-
racterizédo ror el hecho de que la capa de base ﬁévil congiste de
"Duralwac". | '

23%,- Método de acuerdo con las reivindiceciones 1 a 12, ca-
racterizédo por el hecho de que la capa de base mbévil consiste
de "Dymelt, |

249,- Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 12, ca~
racterizado por el hecho de que la capa de base mévil comsiste de
"Terylene .

25¢.,~ Método de ecuerdo con las reivindicacimes 1 a 12,
oaracteriéado por el hecho de que la capa de base névil consiste
de "Balata".

26%.- liétodo de acuerdo con las reivindicaciones 15 o 16,
caracberizado por el hecho de que & través de la malla en el pun-—
to de incidencia de las particulas pulverizades es generada una
corriente de aire en direccidn opuesta a la direccidén de caida
de las particulas.

2%9.— iétodo de acuerdo con la reivindicacién 26, caracte—
rizado por el hecho de que la corriente de aire es calentada.

289.- Método de acuerdo con las reivindicacimes 13 y 16 a
24, caracterizado por el hecho de que las propiedades repelentes
de agua de la supefficie son aumentadas mediante un tratamiento
con un polvo que posee propiedades repelentes de agua.

29¢,~ Kétodo de acuerdo con la reivindicacién 28, caracte-
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rizado por el hecho de que e utiliza una sal alcalina o alcali-

noterrea de un 4cido carbdnico alifdtico que contiene de 16 a 30
dtomos de carbono.

30%.~ Método de acuerdo con la reivindicacidn 29, ceracteri-
zado por'el hecho de gue se usa un estearato de Ca o Ng.

312, Método de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 20Q,
caracterizado por el hecho de que las particulas son retiradas de
la base por cepillado.

32¢,~ Método pei-a la produccién de una preparacidn seca pul-
verulenta.

Tal y cono se ha descrito en le Memorie que entecede y can
los fines que se han especificado.

Esta Memoris consta de veintidos hojas esoritas & mdquina
por uns So0la care.

Madrid,
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