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"UXORIA DESCRIPTIVA 
Para solicitar

P A T E N T E  p E  I N V E N C I O N
en

E S F A R A  
por VEINTE años

a nombre de AMERICAN VISC0S3 CORPORATION, entidad norteame­
ricana, establecida en 1617 Pennsylvania Boulevard, Pila— 
delfia, Hensilvania, Estados unidos de America, por: 
"MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA PREPARACION DE GRANULOS LIBRE­
MENTE FLUYENTES APARHfTEMENTE SECOS".

Esta invención se refiere a la protección o estabili­
zación de substancias químicas inestables, particularmente 
materiales oleosos. Más en particular se refiere a una mez­
cla de partículas de agregados de cristalitos de celulosa 

5 o de sus derivados, que tienen sorbida en ellos la substan­
cia inestable, estando formada la mezcla en una forma gra­
nular autosustentadora y estando recubierta con una envol-
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tura protectora. 2  §  3  5  2  É
Aunque se ha propuesto antes la protección de materia­

les oleosos inestables dando como resultado la formación de 
productos en forma subdividida recubiertos de gel, el méto­
do de preparar tales productos, especialmente en gran esca­
la, es difícil y necesita un .control exacto de la elección 
de materiales, pH y temperatura. Además, los productos están 
limitados a tamaños microscópicos. La presente invención su­
pone sencillas operaciones de mezclado y secado, admite un 
control mejor y menos critico, es realizable a la tempera­
tura ambiente, es capaz de ser realizada en gran escala, y 
da como resultado un producto de tamaño conveniente que pue­
de ser fácilmente manipulado, a saber, gránulos cuya mayor 
dimensión abarca desde una fracción de 1 mm a varios milí­
metros.

La invención produce gránulos libremente fluyentes, 
aparentemente secos, constituidos cada uno de ellos por un 
núcleo unitario y una envoltura externa. El núcleo es una 
mezcla autosustentadora y conformada de partículas de agre­
gados de cristalitos de celulosa, o de ciertos derivados 
de agregados de cristalitos de celulosa y una substancia 
química inestable, habiendo sido esta última sorbida sobre 
las partículas antes de dar forma a la mezcla. La conforma­
ción de la mezcla se realiza mediante el empleo de algo de 
presión, aplicada preferiblemente por medio d.e un movimien­
to de deslizamiento o de rodamiento. La cubierta es un re­
cubrimiento sólido y delgado de un material formador de pe­
lícula preferiblemente un coloide protector comestible. El 
núcleo autosustentador proporciona gránulos con caracterís­
ticas de sequedad aparente y de libre fluencia, y la cur-

-  2 -



+

5

lo

15

20

25

30

28J52)cía mímica inest:bierta protege la substancia química inestable contra el 
deterioro o cambio, sin perjudicar aquellas característi­
cas.

Considerando primeramente el método general de prepa­
ración de los gránalos, comprende mezclar partículas de los 
agregados de cristalitos de celulosa o de loa derivados de 
los agregados, con la substancia química inestable, formar 
y conformar la mezcla resultante para formar granulos auto- 
sustentadores, y aplicar, seguidamente, a los granulos un 
material formador de película para recubrirlos. Después de 
esto, los gránalos recubiertos pueden ser o no secados, y 
se recuperan en una forma libremente fluyente y aparente­
mente seca.

El método comprende más especialmente y considerando 
ilustrativamente la invención en relación con la protección 
de un aceite inestable, mezclar los agregados de cristalita 
de celulosa, o derivados de los agregados, y el aceite en 
un dispositivo mezclador en el que las partículas de la mez­
cla pueden ser sometidas a la acción de rodillos o prensadas 
de manera deslizante contra superficies de curva cóncava, 
preferiblemente circular, tales como las paredes laterales 
de un recipiente mezclador redondo. Tal acción puede obte­
nerse convenientemente en un mezclador de tipo usual que 
tenga un agitador del tipo de paletas, que gira dentro de 
un recipiente mezclador y que puede ser ajustablemánte sepa­
rado de las paredes del recipiente para proporcionar un pe­
queño espacio libre variable, de por ejemplo,0,1 a 4 ó 5 mm, 
entre las paredes y los bordes externos del agitador. Se 
entenderá que pueden utilizarse otros dispositivos adecua­
dos.
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De acuerdo con un procedimiento preferido; el agua
está presente en la mezcla en una cantidad de 45 a 75% en 
peso de la mezcla, preferiblemente de 55 a 65%, comprendien­
do el resto los agregados, o ciertos derivados de los agre- 

5 gados, y el aceite. La mezcla puede comprender por ejemplo
de 1 a 33% en peso del aceite, de 75 a 15% en peso de agua 
y de 25 a 55% en peso de los agregados o derivados de los 
agregados, siendo la suma de aceite y agua superior a 45%, 
abarcando preferiblemente desde 45 hasta 75% en peso de la 

10 mezcla. También es posible, pero no preferido, utilizar una 
mezcla de aceite y agregados o de aceite y derivados de 
agregados, en la cual el aceite constituye el líquido total 
en una cantidad de 1 a 45%  en peso de la mezcla, siendo el 
resto de 99 a 55%  los agregados o derivados. Asi, en un sen- 

15 tido más amplio, la mezcla puede comprender de o a 75% en 
peso de agua, de 1 a 45% de aceite, y de 99 a 25% de agre­
gados o derivados; cuando se emplea agua, la suma de aceite 
y agua debe ser superior al 45%.

Lae concentraciones de las mezclas de nádeos deacrL- 
20 tas en el párrafo precedente, se refiere a substancias in­

estables.
Se ha encontrado que el mezclado continuado de la mez­

cla de liquido y agregados o de liquido y derivados en las 
condiciones precedentes, da como resultado la formación de 

25 núcleos libremente fluyentes y aparentemente secos, de una 
forma más o menos esférica. Dorante esta operación el lí­
quido es sorbido sobre los agregados o derivados, es decir, 
tanto adsorbido como absorbido, de manera que no solamente 
recubra las superficies de los mismos, sino que también sea 

30 retenido en los poros, grietas y fisuras de los mismos. Los
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tiempos de mezclado para conseguir este resultado pueden va­
riar desde 2 6 3  minutos hasta 2 ó 3 horas, preferiblemente 
de 30 a 60 minutos. El tamado de los nádeos corresponderá 
con el tamaño del espacio libre entre el agitador y las pa- 

5 redes del recipiente de mezclado.
Después de la formación de los núcleos se secan éstos, 

si se utilizó agua para prepararlos, efectuándose adecuada­
mente el secado en aire, aunque es utilizable cualquier otro 
procedimiento usual. El secado es valioso para ligar el acei- 

lO te u otra substancia inestable, tendiendo los nádeos a vol­
verse más duros y más resistentes a la atrición mecánica, y 
más fáciles también de recubrir, proporcionando un mejor 
apoyo para la envoltura de recubrimiento. Seguidamente, se 
sumergen ios nádeos y se mezclan con el material de reeu- 

15 brimiento en forma liquida, preferiblemente en forma de una 
solución acuosa, durante un tiempo justamente suficiente 
para recubrirlos sin cambiar su forma. Generalmente, es sufi­
ciente un periodo de mezclado de 1 a 5 minutos para formar 
un recubrimiento sobre los nádeos, secándose los nádeos 

20 o gránulos recubiertos resultantes para formar el producto 
final. Bl espesor del recubrimiento puede ser regulado va­
riando la concentración del material de recubrimiento en 
la solución.

Los agregados de cristalitos de celulosa son peque- 
25 Kos agregados desintegrados de celulosa de grado de polime­

rización nivelado. Estos pequeños agregados,desintegrados, 
sus propiedades y un método para desintegrar la celulosa 
de grado de polimerización nivelado, se describen en la 
patente U.S.A. número 2.978.446, expedida el 4 de abril 

30 de 1961. Son productos insolubles en ácido producidos por
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28352! n*-
hidrólisis ácida controlada do la celulosa, y el valor del 
grado de polimerización nivelado refleja una destrucción 
de la estructura fibrosa original del material de partida 
celulósico. El término "grado de polimerización nivelado"

5 hace referencia al grado medio nivelado de polimerización
del producto de celulosa, medido de acuerdo con el artícu­
lo de o.A. Battista, titulado "Sydrolysis and crystalliza- 
tion oí Celluloae", Vol. 42, INDUSTRIAL AND ENGINE3RING 
CHEMISTRY, páginas 502-7 (1950).

10 Los agregados ¿e cristalinos de celulosa que se recu­
peran del tratamiento de hidrólisis, tienen un tamaño de 
.partícula en el margen de 1 ó 2 mieras hasta unas 300 mi­
eras, como se determina visiblemente mediante examen mi­
croscópico, pudiendo ser designados como "agregados de cris- 

15 talitos de celulosa tal como se han formado". Como se ha 
descrito en la patente, sometiendo una masa de agregados 
de cristalitos a una desintegración mecánica de manera 
que se produzca una masa de agregados desintegrados en la 
que por lo menos aproximadamente un 1%  en peso de los agre- 

2o gados de cristalitos de celulosa tienen un tamaño de par­
tícula menor de 1 miera aproximadamente, la masa desinte­
grada es capaz de ser suspendida coloidalmente en medios 
acuosos; esto es, la masa se caracteriza por formar una 
suspensión estable en medios acuosos.

25 El material de partida para los agregados de crista­
litos de celulosa puede ser cualquiera de los materiales 
celulósicos naturales, tales como fibras naturales, por 
ejemplo, ramio, algodón, algodón purificado, pulpas de 
madera purificadas, tales como pulpa al sulíito blanquea- 

30 da y pulpa al sulfato blanqueada, o formas regeneradas
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28352
le celulosa, por ejemplo, rayón y celofana, teniendo'éh 
todos los caeos un grado de polimerización real mayor que 
su grado de polimerización nivelado medio. Los agregados 
pueden tener un valor de grado de polimerización nivelado 
medio en el margen de aproximadamente 15 hasta aproximada­
mente 375, y el valor específico dependerá del material de 
partida. A partir de formas regeneradas de celulosa se pro­
ducen, por ejemplo, agregados que tienen un grado de poli­
merización nivelado medio en el margen de 15 a 6o. A par­
tir de formas naturales de celulosa hinchadas con álcali, 
tales como hilos de algodón y pulpas de madera purificadas, 
se pueden obtener agregados que tienen un grado de polime­
rización nivelado medio en el margen de 6o a 125. La pulpa 
al sulfito como material de partida producirá agregados de 
criatalitcs de celulosa que tienen un grado de polimeriza­
ción nivelado medio en el margen de 200 a 300* Aunque las 
cadenas de celulosa en los cristalitos son de longitud uni­
forme en comparación con el material de partida, ocurren 
algunas variaciones y por esta razón se hace referencia al 
grado de polimerización como un valor de grado de polimeri­
zación nivelado medio.

En su estado tal como se han formado, los agregados se 
caracterizan por la presencia de muchas grietas en sus su­
perficies, incluyendo irregularidades de superficie simila­
res, como poros, depresiones, vacios, fisuras y muescas. 
Debido a estas irregularidades la capacidad sórbante de los 
agregados para aceites y otros líquidos es substancial. La 
densidad aparente de los agregados es también mucho menor 
que su densidad absoluta. La densidad aparente de los agre­
gados puede abarcar desde 110 hasta unos 56o kilos por me-
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tro cúbico* Su pureza química es muy elevada, comprendien­
do el material por lo menos el 95%  y preferiblemente por 
lo menos 97% o 99%  de unidades de poliglucosa o de anhi- 
droglucosa, basado en análisis cromatográfico* En térmi­
nos de cenizas, los agregados contienen preferiblemente 
menos de 100 p.p.m^ (partes por millón), aunque las ceni­
zas pueden abarcar desde aproximadamente 10 hasta aproxi­
madamente 600 p*p.m. En comparación con esto, la celulosa 
fibrosa de tipo usual puede tener de 1000 a 4000 p*p.m. 
de ceniza.

Los agregados pueden ser mecánicamente desintegrados, 
sometiéndolosy preferiblemente en presencia de un medio 
acuoso y a una atrición en un molino, o a una acción cor­
tante de alta velocidad, o a la acción de presiones eleva­
das del orden de por lo menos 350 o 700 kilos/cm^. gs pre­
ferible, sin embargo, empezar con los agregados no tritu­
rados* Debe advertirse que la atrición de los agregados 
tiene lugar en la etapa de mezclado, durante la cual se 
prensan contra las superficies del recipiente mezclador.

Los agregados pueden ser secados o no, antes o des­
pués de la desintegración mecánica, gara producir los agre­
gados secos se dispone de varios procedimientos de secado, 
que incluyen el secado per congelación, el secado por pul­
verización, el secado en tambor, y el secado por desplaza­
miento de disolvente, los cuales son los procedimientos 
preferidos*

Si se desea, se pueden fraccionar los agregados pa­
ra obtener fracciones de temíanos de partículas más unifor­
mes* El fraccionamiento puede conseguirse por medio de 
procedimientos de separación tales como cernido mecánico,
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sedimentación en agua o centrifugación, pudiéndose obte­
ner varias fracciones utilizabies.

Los agregados son por sí mismos de sabor y olor sua­
ve, son de color blanco, tienen un aspecto físico similar 

5 al almidón o a la harina y son comestib3e s, aunque no nu­
tritivos.

Los derivados de los agregados de criatalitos de ce­
lulosa que son esencialmente derivados topoquímicos, poseen 
características físicas y propiedades similares a las de 

10 los agregados de cristaíitos de celulosa. 2or ejemplo, los
derivados tienen aproximadamente el mismo grado de polime­
rización y un tamaño del mismo orden de tamaso de partícu­
la que los agregados de cristaíitos a partir de los que 
han sido formados, y los derivados desintegrados tienen 

15 características de dieperaabilidad y formación de gel si­
milares a las de los agregados de cristaíitos de celulosa 
desintegrados. Químicamente, el grado de substitución (G.S.) 
es de por lo menos 0,01, pudiendo ser de hasta 1,0 aproxi­
madamente. El grado de substitución hace referencia al gra- 

20 do total de substitución que puede incluir substituyentes
hidrófilos e hidrófobos. Los derivados pueden ser forma­
dos a partir de agregados de celulosa desintegrados, y 
tendrán un tamaKo de partícula que abarcará desde por 
debajo de 1 miera hasta aproximadamente 250 mieras, de- 

25 pendiendo directamente del tamaHo de partícula de los
agregados. Alternativamente, los derivados pueden ser 
formados a partir de agregados no desintegrados y ser 
desintegrados subsiguientemente. Cuando el grado de subs­
titución es suficientemente bajo de tal manera que los 

30 derivados sean insolubles en agua y/o insolubles en &i-
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solvente orgánico, los derivados de los agregados desin­
tegrados tienen ana característica única y distintiva, 
como los de los agregados de cristalitos desintegrados, 
en cuanto a su capacidad para formar dispersiones esta- 

5- bles en medios líquidos no disolventes, cuyos medios son
capaces de hinchar parcialmente a loa agregados desinte­
grados, siempre que los derivados constituyan por lo me­
nos un 0, %  en peso aproximadamente de la dispersión y 
que por lo menos un 1%  en peso de los derivados de ios 

lO agregados dispersados tenga un tamaño de partícula que
no exceda de 1 miera aproximadamente*

Bara las finalidades de esta invención son satisfac­
torios una amplia gama de derivados de los agregados de 
cristalitos de celulosa, y estos derivados se describen 

15 en la solicitud número de serie 2?6*323, presentada el 9

de Abril de 1962* Estos derivados incluyen, por ejemplo, 
derivados de oxidación que contienen uno o más enlaces 
carbonilo, que incluyen derivados aldehido, carboxilo y 
carboxilo-aldehido mixtos; derivados éter, caracteriza- 

20 dos por que tienen uno o más grupos -OR, en los que R pue­
de ser un radical alifático o alifático substituido, de 
cadena tanto recta como ramificada, que contiene de 1 a 
12 o más átomos de carbono, un radical arile o aralcohilo 
o aralcohilo substituido o un radical carboxialcohiío,

25 hidroxlaícohilo, cianoalcohilo, alcoxialcohilo, aralcohiloxi-
alcohilo, o un radical díaleohilaminoalcohilo; y derivados 
áster, por ejemplo, esteres de ácidos inorgánicos, tales 
como nitratos, nitritos, tiocianatos y fosfatos, y este­
res de ácidos orgánicos, tales como formiatos, acetatos,

30 propionatoe, butiratos, acetatopropionatos mixtos, acetato-
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butiratos mixtos, otros derivados de ácidos alüáticos que 
contienen hasta 18 o más átomos de carbono, y esteres ari- 
licos o aralcohílicos, tales como por ejemplo benzoatos, 
esteres acetato de fenilo, esteres ftalato naitenatos y 

5 semejantes.
Tara las finalidades de la presente invención, son 

equivalentes los agregados de cristalitoa de celulosa y 
los derivados de agregados insolubles en disolventes orgá­
nicos y/o insolublee en agua que tienen características fi­

lo sicas y propiedades similares a las de los agregados de
cristalitos de celulosa, los términos "agregados de cris- 
taíitos de celulosa" y "agregados" se utilizan aquí para 
designar tanto los agregados de cristalitos de celulosa 
como los derivados de los agregados.

15 La substancia química inestable es, por lo general,
un material orgánico, tal como un aceite u otro material 
oleaginoso, que está expuesto a oxidación y  que puede o 
no ser comestible. Sin embargo, en términos más generales, 
puede ser cualquier substancia orgánica o inorgánica que 

20 esté sujeta a cambios físicos o químicos si no está pro­
tegida.

El tipo de substancia o compuesto químico orgánico 
al que se aplica el procedimiento, no está limitado por 
la estructura o características químicas de los compues- 

25 tos. Tueden ser líquidos, sólidos o gaseosos. Como se ha
seSalado, los compuestos son preferiblemente aquellos que 
están sujetos a deterioro o cambio mediante auto-oxida­
ción, radiación, polimerización, volatilización u otros 
fenómenos que son espontáneos, tales como los que resul- 

30 tan del almacenamiento o exposición normal a la atmósfe-
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ra en condiciones normales.
Más específicamente, la substancia inestable puede

ser un ácido graso auto oxidable, como ácidos linoleico 
o linolánico; sus esteres; aldehidos; diversos ácidos gra- 

5 sos; vitaminas, que incluyen derivados áster y otros deri­
vados de vitaminas; tambián productos farmacéuticos, bio­
lógicos y elementos nutritivos en general. Otros materia­
les incluyen grasas, aceites comestibles y materiales que 
los contienen; aceites esenciales; y otros materiales lí- 

10 pidos comestibles.
Otras clases de substancias inestables incluyen acei­

tes y ceras minerales que no se consideran por lo general 
comestibles; tambián ceras animales y vegetales; y, en ge­
neral, esteres oleosos y céreos de ácidos y alcoholss. Se 

15 entenderá que se pueden calentar los materiales de punto
de ebullición más elevado, para hacerlos más fluidos.

Todavía otros compuestos son los esteres de ácidos 
grasos, sales sódicas de sulfatos de alcoholes grasos y 
mono- y di- esteres de sacarosa y de ácidos grasos.

20 Le substancia inestable puede ser no solamente una
substancia oleaginosa, sino tambián acuosa o mezclas de 
las dos, o una que no sea ni oleaginosa ni acuosa, tal 
como un líquido orgánico que sea inestable debido a su 
volatilidad. Estos últimos, que por lo general son com- 

25 puestos que contienen oxígeno, comprenden aldehidos, al­
coholes, esteres, detonas, éteres, ácidos orgánicos y fe­
noles, y se utilizan ampliamente como substancias aromá­
ticas. otros compuestos son hidrocarburos alifáticos y 
aliciclicos, tales como terpenos e hidrocarburos aromáti­

co eos. Muchos de los compuestos precedentes se encuentran
-  12 -



como constituyentes naturales d.e mezclas oleosas, por ejem­
plo, aceites esenciales.

Como se ha indicado, el estado físico de los materia­
les es variable; algunos son sólidos de diversa dureza,

^ otros son semisóíidos o plásticos, otros están en forma
de pastas, otros son líquidos viscosos, otros son líquidos 
menos viscosos, otros son fácilmente volátiles, como el 
acetaldehido, otros son gaseosos, como el dióxido de car­
bono. '

10 El material formador de película es un material nor­
malmente sólido y preferiblemente es un coloide protector, 
tal como una goma sintética o natural, pero puede incluir 
también materiales celulósicos, proteínas y otros materiar- 
les que tienen propiedades formadoras de película, las go- 

15 mas incluyen exudaciones de árboles, vainas y arbustos, co­
mo la goma tragacanto, la goma de acacia, la goma arábiga, 
la goma qhatti, goma caraya, goma de quingombó, y goma guar; 
coloides de algas marinas, tales como agar, musgo de irlan­
da, alglnato, y derivados de alginatos; extractos de semi- 

20 lias, tales como habas de algarroba, membrillo y guar; ami-
lopectina, almidones y derivados de almidón, como almido­
nes gelatinizados y dextrinizados, y otros almidones con­
vertidos; pee tinas tales como pee tina de manzana y peetma 
de limón; y pectinae modificadas, tales como pectinas po- 

25 bres en metoxi. Son adecuados coloides animales o gomas,
como gelatina, caseinato sódico, clara de huevo, yema de 
huevo, huevo entero, y proteínas del suelo de la leche 
solubles, procedentes de la leche. Otros materiales proteí- 
nicos son el gluten, las proteínas de soja aisladas, que 

30 incluyen proteínas de soja parcialmente degradadas, y la
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albúmina*
Las celulosas usuales modificadas son una clase útil? 

algunos ejemplos de la cual son la sodio carboximetil celu­
losa (CMC), sodio carboxietil celulosa, sodio hidroximetil 
celulosa, sodio hidroxietil celulosa, hidroxietil celulosa, 
metil celulosa, y etil celulosa. Todavía otra clase de ior- 
madoras de película son los derivados éter de los agregados 
de cristalitos de celulosa, tales como los derivados de 
hidroxipropilo y de sodio carbbximetilo, y los derivados 
éster y de oxidación de los agregados de cristalitos de ce­
lulosa, tal como se describen en la solicitud número 276.323, 
presentada en el 9 de abril de 1962. Los derivados de oxi­
dación incluyen los derivados'carboxilo y aldehido de los 
agregadosy los derivados éster comprenden el fosfato, sul­
fato, acetato, propionato y otros. Con respecto a los de­
rivados de los agregados de cristalitos y de la celulosa, 
estos tienen preferiblemente un grado de substitución de 
aproximadamente 0,1 hasta aproximadamente 1,5 y y en algu­
nos casos incluso más elevado.

Otra clase de coloides son los alginatos y sus deri­
vados, que incluyen los derivados de sales metálicas alca­
linas, tales como sales sódicas, potásicas y amónicas, y 
derivados de glicoles, tales como algingto de propilen- 
glicol. Otros derivados adecuados son el fosfoalginato só­
dico, preparado a partir de ácido algínico que incorpora 
fosfato trisódico y alginato magnésico. De estos compues­
tos se dispone en forma de malla fina y solubles en agua.

Los materiales íormadorés de película son todos dis- 
persables en agua o en disolventes orgánicos, siendo algu­
nos solubles en agua. Algunos tienen propiedades tensio-
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activas. Si se lesea, y cuando es posible, se pueden uti­
lizar disolventes orgánicos de punto de ebullición relati­
vamente bajo para disolverlos, o bien puede dispersarse 
el material formador de película en el disolvente orgánl- 

5 co, preferiblemente compuestos alifáticos oxigenados de
peso molecular bajo, que incluyen compuestos hidroxi, ca­
to y alcoxi, tal como se ilustra por el metano1 , etanol, 
propanol, isopropanol, butano!, metiletilcetona, acetona, 
dioxano. Los formadores de película fusibles pueden ser 

10 aplicados en forma fundida a los nádeos. Son utilizables
mezclas de dos o más formadores de película. Como se ha 
indicado, el producto granular del mátodo comprende una 
parte interior o núcleo encerrado dentro de una envoltu­
ra externa. El producto es seco a la vista y al tacto,

15 siendo esto cierto incluso cuando el material inestable
es un líquido y los agregados están saturados de ál. Se 
entenderá que el efecto de secado se consigue por lo me­
nos en parte en virtud de la sorción, es decir, de la 
absorción y/o adsorción del líquido sobre los agregados 

20 o derivados y dentro de los poros, vacíos y muescas de
los mismos. El líquido está tan bien sorbido que la mez­
cla, tanto si está en forma, esfárica o en forma de polvo 
suelto, parece y fluye como si estuviera seca; la expre­
sión "aparentemente seco" trata de describir el estado 

25 precedente de la mezcla. Los núcleos o mezclas sin re­
cubrir de agregados o de derivados de agregados y mate­
rial inestable, no son separables mecánicamente en sus 
componentes, debido a su forma y al hecho de que, como 
se ha advertido, el material inestable es soportado por 

30 los agregados o derivados mediante fuerzas de absorción
-  15 -



y de adsorción.
El tamaño de los gránalos, por lo cual se entiende 

su dimensión más grande, puede abarcar desde una fracción 
de 1 Km, por ejemplo de aproximadamente 0,1 mm hasta 5 mm 

3 o más. En su forma preferida, los gránulos- tienen una for­
ma más o menos esférica, de tal manera que debe entenderse 
que los tamaños precedentes se refieren a sus diámetros. 
Debe entenderse también que el término "granulos" inclu­
ye formas tanto regulares como irregulares, de las cuales 

10 se prefieren las formas regulares, tales como la esferoidal
y elipsoidal. Los gránulos secos pueden ser manipulados y 
almacenados convenientemente y son libremente fluyentes, 
habiéndose encontrado que no muestran tendencia a pegarse 
unos con otros.

15 Como se indica en los ejemplos, los gránulos son efi­
caces para proteger un material inestable contra la oxida­
ción por reposo en la atmósfera a temperaturas ambientes 
e incluso superiores. Son valiosos para proteger a los com­
puestos volátiles contra la pérdida por evaporación; para 

20 evitar que las substancias medicinales sean saboreadas al
ser deglutidas; y para aplicaciones protectoras similares.

La substancia inestable es recuperable de los gránu­
los mediante simple molienda y extracción con un disolven­
te adecuado, después de lo cual puede evaporarse el dlsol- 

25 vente. Si se desea, se puede disolver primero el recubri­
miento protector, mediante agua u otro disolvente. 33. mu­
chos casos, sin embargo, se pueden utilizar los gránulos 
como tales sin necesidad de separar la substancia inesta­
ble.

30 La conservación de las cualidades de un material
-  16 -
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inestable puede ser utilizada durante el tratamiento, ma­
nipulación y almacenamiento del material, antes de su em­
pleo final. El procedimiento de estabilización puede ser 
aplicado a los materiales a granel, sujetos a variaciones 
físicas y químicas indeseables, y es también aplicable en 
pequeña escala cuando se desea estabilizar algún ingredien­
te añadido al material a granel.

La invención puede ser ilustrada mediante los si­
guientes ejemplos:

Ejemplo 1

Se prepararon agregados de cristalitos de celulosa 
por hidrólisis de pulpa de madera al sulfito en una solu­
ción de KCl acuoso al 0,5%  durante 20 minutos a 932$, des- 

15 puós de lo cual se elevó lentamente la temperatura duran­
te un periodo de 55 minutos a 130^0) manteniéndose enton­
ces a la última temperatura durante un período adicional 
de 35 minutos. La presión durante toda la hidrólisis se 
mantuvo a 1,6 kg/cm^ aproximadamente. Los agregados fue- 

2o ron secados por pulverización hasta un contenido en agua
de 2 a 4%  en peso, y tenían un grado de polimerización ni­
velado medio de 215 a 240.

Se mezclaron aproximadamente 250 gramos de los agre­
gados secos con 100 gramos de aceite de linaza y 240 gra- 

25 mos de agua, en un mezclador de velocidad variable equi­
pado con una paleta giratoria o accesorio batidor, dis­
puesto de tai manera en un recipiente de mezclado que ios 
bordes más externos del batidor estaban separados 1 mm 
aproximadamente de los costados del recipiente. El batidor 

30 comprende, más especialmente, un vástago que tiene una plu-
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ralidad de brazos espaciados que se prolongan angularmente 
hacia abajo desde lados opuestos del vástago, y un miembro 
en forma de V  substancialmente, conectado a los extremos 
exteriores de los brazos; el batidor parece, en efecto, un 
árbol invertido. El batidor tiene una acción compuesta: gira 
dentro del recipiente y gira sobre su eje, siendo la direc­
ción de rotación opuesta a la dirección de su movimiento 
alrededor del recipiente. Después de mezclar durante unos 
75 minutos, la mezcla tomó la forma de bolas o esferas de 
aproximadamente 1  mm de diámetro. Estas esferas conforma­
das eran auto sustentadoras en cuanto que conservaban su 
forma durante un mezclado posterior y durante el manipula­
do. La masa de esferas se dividió en dos partes iguales y 
se extendió cada una de ellas sobre la parte alta de la 
masa, dejándolas secar al aire durante la noche. Se prepa­
ró también una tercera parte, de peso igual al de las otras 
dos, con la excepción de que no había sido formada en esfe­
ras; en lugar de ello, el mezclado de los agregados, del 
aceite y del agua en el mezclador, se realizó sólo hasta 
el punto en que la mezcla estaba en forma de un polvo apa­
rentemente seco, una de las partes en forma de bola se mez­
cló con una solución acuosa de goma arábiga (LOO gramos de 
agua más lo gramos de goma) en el mezclador, durante 2 a 
3 minutos a una velocidad baja con el fin de recubrir las 
bolas oon la solución. La otra parte en forma de bolas y 
la parte pulverizada fueron utilizadas como controles. To­
das las partea se expusieron al aire durante un período 
de 22 días, después de lo cual se midió el grado de oxi­
dación del aceite de linaza mediante el ensayo del peróxi­
do ejecutado de acuerdo con el método de Wheeler, deseri-
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to en "Rancldity in Edible Fats"^ por c .  H. Lea, página lo8, 
primera edición de 1959* Chem. ?ubl., me., New York, R.Y. 
Se obtuvieron ios siguientes resultados que se expresan co­
mo milimoles de peróxido por kilo de aceite:

Na
1 aceite de linaza, antes de la exposición 7,5
2 Aceite de linaza despuás de la exposición 478
3 Mezcla en polvo de agregados y aceite sin

recubrir 6o4
4 Esferas de agregados y aceite sin recubrir 463

5 Esferas de agregados y aceite,recubiertas 343

Como se ve, el número 5 tiene una medida substancial de 
protección para el aceite, en comparación con las otras 
muestras expuestas (número 2, 3 y 4), Además, el número 5 
tenía el olor a rancio menos apreciable de las muestras 
expuestas.

Ejemplo 2
Se prepararon gránulos libremente fluyentes como se 

describe en el Ejemplo 1, mezclando primeramente 2 partea 
en peso aproximadamente de aceite de naranja, con 4 partes 
en peso de derivado etilo de agregados de cristalitos de 
celulosa secados por pulverización, que tienen un grado 
de substitución de aproximadamente 0,4. Se recubrió una 
masa de esferas cuyos diámetros eran de aproximadamente 
1 mm, con una solución acuosa de goma arábiga como se uti­
lizó en el Ejemplo 1, mediante una tócnica usual de recu­
brimiento en bandeja. Despuás de secar el recubrimiento, 
se expusieron a la atmósfera durante lo días muestras de 
aceite dé naranja y de los gránulos recubiertos que conte­
nían el aceite de naranja sorbido. Los gránulos recubier-



tos exhibieron una medida de protección del mismo orden 
de magnitud que la mostrada en el caso del aceite de li­
naza del Ejemplo 1*

Aunque los ejemplos ilustran la invención con refe- 
$ rencia a los agregados de cristalitos de celulosa desin­

tegrados y a un derivado etílico, otros derivados de agre­
gados que tienen un grado de substitución de 0,0l a 1,0 y 
que tienen las características descritas aquí y que son 
insolubles en agua y/o insolubles en disolvente orgánico, 

10 pueden substituir a los agregados de cristalitos de celu­
losa desintegrados y el derivado etílico.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada en 
los Estados unidos de Jtmórica el 29 de Diciembre de 1961, 
bajo el na 163*089) se acoge a los beneficios del articu­

lé lo 51 del vigente Estatuto sobre ¡¡Propiedad industrial.

N O T A

20 los puntos de invención propia y nueva que se pre­
sentan para que sean objeto de esta latente de invención 
en España, por VEINTE años, son los siguientes:

13. - Mejoras introducidas en la preparación de 
gránulos libremente fluyentes, aparentemente secos, ca- 

25 racterizadas porque cada gránulo comprende una parte in­
terna que consiste en por lo menos una partícula de agre­
gados de cristalitos de celulosa o de derivados de agre­
gados de cristalitos de celulosa, que tienen una substan­
cia química inestable sorbida sobre ellos, y una envoltu- 

50 ra externa que consiste en un recubrimiento sólido y del-
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; gado de un material formador de p e lícu la ,
í 2a. - Mejoras de acuerdo con el punto 1 , caracteri­

zadas porque la parte interna de dichos gránulos es un nú­
cleo auto-sustentador, formado a presión, que consiste en 

5 dichas partículas con la substancia inestable sorbida so­
bre ellas.

32. - Mejoras de acuerdo con los puntos 1 ó 2, carac­
terizadas porque dicha substancia tiene una estabilidad 
substancialmente mayor durante el almacenamiento en la atmás- 

10 iera a la temperatura ambiente cuando está dispuesta en ios
gránulos, que cuando está dispuesta en la parte interior 
sin recubrir, proporcionando la parte interna las caracte­
rísticas de sequedad aparente y de libre fluidez, y esta­
bilizando la envoltura a dicha substancia sin perjudicar la 

15 libre fluidez y la sequedad aparente de los gránulos.
42. - Mejoras de acuerdo con los puntos 2 ó 3, carac­

terizadas porque el núcleo de dichos gránulos tiene forma 
esfúrica y porque el material formador de película es un 
coloide protector.

20 52. - Mejoras de acuerdo con cualquiera de los pun­
tos 1 a 4, caracterizadas porque dicha substancia inesta­
ble es un aceite susceptible de oxidación.

6a. - Mejoras introducidas en la preparación de una 
substancia química estabilizada, caracterizadas porque se 

25 mezclan partículas de agregados de cristalitos de celulo­
sa o derivados de agregados de cristalitos de celulosa con 
dicha substancia, que puede ser un líquido orgánico, para 
sorber la substancia sobre dichas partículas, recubrir di­
chas partículas con un material formador de película para 

30 formar gránulos, y recuperar los gránulos en una forma li-
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bremente fluyente y aparentemente seca.
ya. - Mejoras de acuerde ccn el punto 6, caracteri­

zadas por formar las partículas que tienen la substancia 
sorbida sobre ellas para formar nádeos auto-sustentado­
res que se recubren, seguidamente, con el material forma- 
dor de película.

83. - Mejoras de acuerdo con el punto 7* caracteri­
zadas porque dichas partículas se mezclan con dicha subs­
tancia en presencia de humedad, se prensa de manera desli­
zante la mezcla resultante para formar núcleos de forma 
esférica, se secan los núcleos para endurecer los mismos, 
se mezclan los núcleos endurecidos con una solución acuo­
sa de un coloide protector formador de película, se secan 
los núcleos recubiertos para eliminar el agua mientras se 
deja dicho coloide como envoltura encapsuladora sobre los 
núcleos, para formar dichos gránulos libremente fluyentes 
y aparentemente secos.

93. - Mejoras introducidas en la preparación de grá­
nulos libremente fluyentes aparentemente secos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece­
de y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintidós hojas escritas por 
una sola cara.

Madrid,
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