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PATENTZ3
DE
INVENCIOR

por "PROCEDIMIZNTO PARA PREPARAR UNA EMULSION ESTABLE®, a
favor de la fiyma 7, HOPFMANN-TA ROCHE & CIE., S.4. resi-

dente en BASITEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Tste invento se refiere a una emulsion estable
que contiene una fase oleosa hidrofoba y una y una fase
acuosa, ' »
ﬁps materiales cristalinos lfquidos tienen pro-
5, piedaces intermedias entre las de un 1iquido verdadero y
un cristal verdadero, ye que presentan la estructura orde-
nade al mismo tiempo que tienen fluideg. Egtos materiales
son conocidos y se caracterizan o identifican por uwna de
treg fages o estructuras, conocldas como la fase camécti-
10. ca, la fase nematica y la fase ooles#érica, que esg una for-
ma especial de la fage nematica, Dote invento atafle a ma~-
POOR
QUALITY
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teriales que muestran una fase cwigtalina 1iquida colesbo-
rica. ) 7

- Tos compuestos con estructura cristslina liqui"
da colestericn muestran ciertas cavacteristicas que son
marcademente distintes de las de los compuestos que tienen
la estruptura esméotica o la nematica, Ias propiedades ca-
raoter.‘[stioas_de los compuestos con egiructura cristalina
1 quid= colegtérioa pueden resumirse asi: (1) son optica~
mente negativos, en contrastc con los de estructura esme o
tica 0 ncmética, que son opticamente positivos; (2) 1a es~
tructura cristalina liquida colgsﬁériba ss Opbicamente ac
tiva y mugétra intenso poder rotatorio 6ptico; (3), la pro-
piedad mae sorprendente de los compucstos son estructura
cristaline liquida colestérica 6s que, cuando se los ilu~-
ming con luz blanca, dlspersan la luz selectivamente, dan-
do colores viﬁidos. El color y la intensidad de la luz
dispersa depende de la temperatura del material difusor
¥y del éngulo de incidencia de la iluminacion, Un material
colestérico manifiesta un pico de Aispersion que tiene una
anchura de banda de unos 200 angstroms y que se produce
en las porclones infrarroja y ultravioleta del espectro o
entre ellag; (4) en la estructura oolestérica, un componen~
te polar circular del rayo incidente queda intacto por com~

4 . ) -
leto. Para la estructura colesterdca dextrogira, se refle~
P ; ;

7

ja unicamente el rayo polarizado circular, con vector elec-
trico de glro antihorario., (E1 signo de rotacion se refie-
re a un observador que nmire en_el gentido de la luz inei-
dente). iés estructuras colesﬁéyicas levégiras tienen el

efecto inverso; (5) cuando de estos materiales se dispersa
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luz pclarizada circular, el sentido de polarizacién esta
inalterado, mientras que en los materiales ordinarios el
sentido de polarizacidn circular csta invertido; y (6) la
longitud media de onda de la banda reflejada aepende del
éngulo de incidencia del rayo. Ta relacidn puede expresar-
se en aproximacion grosera por la scuacidn de difraceion

de Bragg para los materiales dirvefringentes. Estas pro-
piedadesy que so han enumerado definen efectivamente los
eristales 1iquidos colectericos.

Tag peliculas delgadas de crigtales liquidos co~
lestericos nanifiestan, por interaccion con la luz, una
propiedad que puede calificarse de_“dispersién selectival,
36 usa el termino "dispersién" en vez de "reflexion® para
dstinguir del efecto que se produce sobre las superficies
especulares; en lag que la luz se refleja con un éngulo
igual al éngulo de la luz incidente., Un rayo de luz dispor-
sa puede partir del material dispersante con un éngulo no
relacionado con el éngulo de la luz incidente. Una pel{cur
la que dispersc selectivamente, cuando se la observa con
luz que calge sobre la pelicula por el mismo lado en quc
se la mira, tiene un color aparoentc que es complementario
del color de la luz transmitida por la pelfoula.

Tas expresiones "luz" y “color”, tal come agui
se usan, tiencn la amplia connotacidon de referirse a la
radiacion cloctromagnética en goneral y no solo a la radia~
cion visiblo,

71 fendmeno de la dlgporsicon solectiva manifiesta~
do por lag polioulas crigtalinas liquidas colestericas 08

. . . I
independicnte de que la luz que ilumine la pelicula sea po=-
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larizada ¢ no. PBL color ¥ la intensidad de la luz dis-
persa deponden de la temperatura del material dispersante
y del angulo de incidencia de la iluminaeién.

A causa de las propiodades termocrcmicas de los
cristalqs liquidos colestéricos, las pelioulas que log con-
tienen son Utiles para detectar cuadros de temperatura so-
bre divorsos objetos, es decir, para tormografia y/o ter—
monetria. Eoto cuadro de temperatura se manificsta por un
cuadro de color iridiscente que presentan los compuestos
en su fasc cristalina 1iquida colestdrica.

Tos compuestos capaces de existlr en la FTase orig-
talina 1{quida colesterica muestran propledades terMmo cromi-
cas en escalas de temperatura que son exclusivag de cada
compuegfo. Por consglguiente, el compuesto cristalino 1f~
guido eo}es%érico particular o lag imezclas de compuestos
quo se utilicen para detectar un cuadro de temperatura pue—
den variarsc, para obtener sensibil@dad al color en la cs~
cala pa?tioular de temporatura que se mida. A la tompera-
‘tura mas beja dentro de la esqala,'quo puede variarge des-—
de fraccionos de grado hasta varios grados de temperatura
el color quo se pone de manifiesto se halla on el extremo
rojo del cgpectro, y a la temperatura més alta dentro de la
esoala; el color se halla en cl extremo violeta del ospec-
tro. Iag tomperaturas intermediag dan por resultado colo~
res intormedios (por sjemplo, vorde). As{, por ejemplo, si
se desea medir y detectar el cuadro de tomperatura de uns
parte particular de la anatomia de una persona sospechosa
de tenor un trastorno circulatorio o un tumor, o pucde for-

. h/ LI o W L)
mularso una composicion que manificste camblio de color a
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la temporatura apropiada. Ademés, los cristales lfquidos
colos%éricoa se han utilizado para determinar defecctos de
lag partes metalicas de las maquinag y los aviones por nc-
dio de tocnmicas de ensayo no destructivas.

~ Antes se habia descubicrto que para visualizar LaS
facilmente los colores desplegados por los cristales liqpi*
dog colestericos e ventajoso utilizar un fondo naegro. Sin
embargo, el uso de un fondo negro origina problemas que
hacen diffeil vy anticcondmico el ompleco de loz cristales
1iquid0s colestéricos para devectar cuadros de temperatura.
Un probleonma consiste en que el fondo negro debe pintarse
encima, on forma de una pintura o rociadura, y lusgo deben
aplicarse a csbte fondo negro los cristales liquidos, pa-
ra que log colores puedan observarse con facilidad, A cau~
sa de los problecamas que implican, la adaptabilidad de estos
sistemas es limitada. Por otra parto, estos metodos rosul-
tan vontajosos porque los cristalcs liquidos colestiricos
olcosos Coben aplicarge al fondo nepsro cn forma de una so-
lucidn en un disolvente volatil, 1o que expone a riessos
evidentes.. Ademés, la eliminacidn del fondo y particular-
mente de 165 propios cristales liquidos es dificil, sobre
todo cuando se trata de zonas extonsas, Estos métodos ro-
sultan también desventajosos porquc GS dif{cil, sino impo-
sible, obtencr una capa uniformomentc lisa de los oristales
1{quidos sobre el fondo, lo que vuclve inseguro el cuadro,
Por otro lado, por los métodos conocidos es imposible, pa-
ra los fines 3réoﬁioos, volver a usar los cristales liqui-
dos.,

Zn los cagos en que el fondo negro se pinta o ro-
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cla mobre una pelicula de pléstico antes de la aplicacion
de los oristales liquidos, lo mismo que cuando no so whi-
liza ningune pelicula de pléstico, surgen problemas porgue
los cristales liquidos gon inestableos cuando se exponen a
1la atmégfera7 que causa la degcomposicidn parcial de los
compuestos y perdida de intensidad de color; lo miswmo que
un cambiq en la regpuesta del color a 1a_temperaﬁura. Aun
en ¢l caso de que los cristales l{iquidos estén protegidos
(por ejemplo, capsulas diminutas de pared transparente),
surgen prob}emas. Bsto es asi porque las peliculas foxrma-
das que.ooniienen egtos materiales tienden a ger ésperas
y el material cristalino 1iquido proteglido puede desconchar-
se por el frote, causando pérdidas de intensidad de color
¥y de seguridad en la termograf{a. Ademés, las delpgadas marc
des de lag cépsulas pueden estallar bajo la presién, EXDO~
niondo agi a la atmdsfera los cristales 1{quidos sin pro-
teacidn, u
Regulte mis ventajoso utilizar una pelicula de

cristales 1iquidos colestéricosg de breferencia sobre un
subgtrato flexible ennegrecido antes de le aplioacién de
los crisbales 1fquidos, porque la utilizacion de una pintu~
ra 0 rociadura negra que'sirva de foundo es partilcularmente
engorrosa cuando se trata con paclentes humanos; ya que es—
tag pinturas negras son muy dif{ciles de aplicar en pelicula
uniformo; resultan molestas para el paciente ¥y se quitan
con dificulitad.

- Por lo tanto, la finalidad de este invento es pro-
porcionar una oomposicién cristalina 1fquida oolestérioa,

estable, que pueda volverse a usar, presente buenhas pro-
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piedades de color en las escalas descadas de temperatura,
pucda formarse en una pelicula o sobre una pel{culas, sea
facil de aplicar en forma de una policula de espesor uni-
forme, se pueda quitar con Tacilidad del sujeto de la ter-
mOgraf{a v nermita utilizar un fondo negro v obscuro de
mane jo fécil, _

Eoto se logra, segﬁn el invento, por el hecho de
que la fagse oleosa hidrofoba de la emlsidn comprende mate—
riales cristalinos 1iquid03 colestdricos v la fase acuosa
comnrende coloides formadorcs 4o pelicula.

Il material oristalino 1fquido colestorico parti-
cular gue comprende la primera fase, o las mezclas respec-
tives, lo mismo que sus proporcioncs correspondientes, eo-
tan detorminados por la respucgia particular de tempsratu-—
re qué se roqulere para el uso tormoaréfico pretendido,
Asi, cuando se desea tencr una regpucsta de temperatura
erigtalina liQuida eolestérica, por ejemplo un cambio de
color entre 352 C y 372C, puede usarse una mezcla homogénea
de 3,34 partes de nonanoato de colesterilo, 2,42 partes de
carbonato .de colesterol-oleilo y 0,24 partes de benzoato
de colesterilo, respecto al peso do materia seca.

Ta fage que contiene ol cristal 1iquido se forma
calentando los materiales cristalinos l{quidos colesteri-
cos hasta que se obtlene una fugion 1{quida homogénea ung -
Formonente limpida. Por lo gencral, la temperatura a la
que ecsto ocurre depende de log cristales 1iquidos coleste-
ricos particulares o de las mezclag respectivas que se
usen. Ias temperaturas que son aptas para formar la fu-

sion se hallan generalmente entre unos 402C y unos J00C,
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Dobe entenderse que esto invento comprende el
uso Go cualquier material crigtalino 1{quido colesterico
con propicdades termocromicag para Formar las emulsiones.
Ejemplos de mgteriales cristalinos 1iquidos colestericos
tipicos que son aptos para usar en ogte invento son los
ésteres miztos de colesterol y gcidos inorgénicosg Como
el clorurc de colesterilo, el bromuro de colesterilo, el
nitrato de colesterilo, etc; log és#ores organicos de co-
lesteral, como el benzoato de colesteorilo, el crotonato
de colesterilo, el nonanoato de coleaterilo, el formiato
de colesterilo, el acetato de colostilo, el propiomato
de colomterilo, el valerato de coleeﬁerilo; ¢l hexanoato
de colegtorilo, el octonoato de colomterilo, el docosonca~
to de’ cologterilo, el vaccenato de colesterilo, el cloro-
formiato de colestilo, el linolato de colesterilo, el lino-
lenato de colesterilo, el olecabo de colegberilo, el eru~
cato de colosterilo, el bubirato de colesterilo, el capra-
to de colesterilo, el laurato do colesterilo, el miristra-
to de colesterilo, el clupanodonato de colesterilo, el fo-
nil-provionato de colesterilo, el 2,4~diclorobenzoato dc
colesterilo, etc.; los eteres do colesterol, como el etor
colesterilfdecilico, el eter cologteril-laurilico, el ctor
colostorilwdodeoilico, etc,; los carbonatos y los carbame-
tos de colesterol, como el decil~carbonato de colesterilo,
el metil-carbonato de colesterilo, el etil—carbonato de
colesterilo, el butil—carbonato de colesterilo, el doco-
gonil—~carbonato de colesterilo, ol cetil-carbonato de co-
lesterilo, el oleil~carbomato de colesterilo, el p-n-bu-

toxifenil-carbonato de colesterilo, ol nonil-—carbonato do
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colesterilo, los heptil—-carbvamatos de oqlesterilo, eto;

las amidas alquilicas y aminas alifaticas secundarias de-
rivadag del 3~beta-amino-delta-5-colesteno, los respectivos
ésteres de colestanol reselados antes, eto.

Ta segunda fase, o sea la fasc acuosa, esta cons=
tituida por formadores de pelfcula. En las modalidades pre-—
ferides, la fase acuosa contienc complementariamente un
plastificante, Sin embargo, la adicidn de un plagtifican-
te no os neccesaria en todos log casos, puss los materiales

. . !/ . Yo . . ’
criztalinos liquidos colestericos de la primera fase hidro-

foba (por cjemplo, el oleil-carbonato de colesterilo) pue-

.

den actuar do plastificantes. Tos formadores de pelicula
preferidos gon los que musgtran propiedades tensioactivas.
Ingredicntes suplementarios que so prefieren parg usar op-
tativanente en-le fase acuosa son, ontre otroa, los agentes
hachoriostaticos, los cuales se necogitan particularmente
si la coulsion he de guardarse por mucho *iempo,

Tipos apropiados de forumacdorss de pell'oulas que
pueden usarsc son los polimerog formadores de pelfcula oY~
génica v solubles en agua, tanto de origen vegetal como
amimal, T{picos de ellos mor los Formadores de pelicula
del tipo proﬁoinioo, como la zeina, la gelatina y el coléf
geno hidrolizado; los derivados de celulosa, como la etil-
celulosa, la metilceluloga, la hidroxipropilcelulosa, la
hidroxietileelulosa y la carbominetilecelulosa sddica; pro-
ductos naturales como la acacia y los almidones; los almi-
dones mocificados y polfmerOS tales como el alcohol polivi-
nilico ¥ la polivinil=-pirrolidona.

- 4 o .
Ins formadores de pelicula prefcridos para usar
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en este invento son las proteinas, de lag cuales la nas
apta es la pelatina., De las gelatinas apropiadas, se pre-
fiere la gelating tipo A "high.bloom". A

| Dado que el uso que se desee para las pel{culas
formadas de una emulsion perticular determina las caracte-
r{sticas necesarias tanto de la enulsion como de la peli-r
cula eventualmente formada de ella, ldS'componentes forma-
dores de pelicula de la fase acuosa pueden variarse para
producir los resultados descados. Asi, pueden usarse mez-
clag de dichos formadores de pelioula en las proporciones
pertinentes, proporciones averiguables por simple experi-~
mento de laboratorio.

Le cantidad y la idensidad del formador de peli-
culag utilizado en las emulsiones varian, pero generalmen—
te el total es de un 25% a un 75% en peso respecto al pe—
so en seco de la pelicula acabada, aunque para la mayoria
de los usos de la pelioula acabada se prefiere de un 30%

a un 45% en peso. 7

Si se usa mas del 75% do Formador de pelicula
respecto al peso de la pel{cula scca, queda en la pelicula
una cantidad insuficiente de material cristalino 1fquido
oolestérico, con el resultado de qub eg egcasa la intensi-
dad de color. Si se usa menos del 25% en peso de Fformador
de pelicula, existe tanto material cristalino 1 quido coles-
terico que lg pelicula resultante se vuelve indeseablemen—
te grasa al tacto.

La identidad, la cantidad y el tipo del plasti-
ficante, ouando se le usa en la iase aeuosa; dependen de

las proyiédades particulares que se deseen para la pel{cula.
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Asi, con el fin de obtener una pelicula flexible, desbs usar-
se una cantidad de plastificante suficiente para propor-
cionar slredodor de una decima parte del peso del formador
de pelfoula, respecto al peso de materia seca, Sin embargo,
en el caso de usarse un material cristaline 1{quido coles-
térico que sea apto como plastificante, no hay necesidad de
afiadir plastificante. Por lo gencral, si se desea una peli-
cula mas dura, no se necesita plastificante. ILa cantidad y
la identidad del plastificante.doterminan la flexibilidad

de las pelfoulas, N ésta a su vez cstd determinada por los
requisitos del uso a que se destinan los materiales, Por

lo geueral, basta de 0% a 17, 5p eil peso aproximadamente, res-
pecto al peso de pelicula seca, v se prefiere un 4%.

Plastificantes apropiados para usar en este inven-
to gon los hidratos de carbono y los alcoholes polihidriCOS.
Hidratos de carbono tlplCOo apropiados son los azucareu, co-
mo la sacarosa, la dextrosa, la levulosa y los azucares in-
vertidos (por ejemplo, el sorbitol). Alcoholes polihidricos
tipioos apropiados son los glicoles, la glicerina, ete. EL
plastificante preferido, cuande se usga uno de las composi-
cionez de este invento, es la glicerina,

De preferencia, la proporoién en peso de la fasc
que contiene el cristal liquido colesterico respecto a la
fase acuosa formadora de pelioula en la composicidn de emul-
sidn es do un 55% a un 70% en peso de eriztales 1iquidos
colestericos por un 30% a un 45% do formadores de pelicula,
a base del poso en seco de la pglicula acabada. Estas pro-
poreciones pueden variar mientras no se salgan de las escalags

en que Fforman emilgiones y peliculas estables, Por lo ge-
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neral, las emlsiones mes preforidas contienen un 60% cn
peso de crigtales 1fqpidos»colestérioos regpecto al peso

en seco de la pel{cula. ias_proporciones relativas de los
formadores de pelicula y los eristales 1fquidos en la emil-
sion estan calowladas sobre una base de peso en peso vy do~
ponden del uso final de la composicion y de los mebodos
para aplicarla a los substratos, Ias ﬁroporciones relati-
vag sc¢ calculan sobre la hase del poso en @eco porque la Qi-
lucidn de las dos fases puede hacorse ajugteds a convenlen~
clia, ) emulsidn se forms mezolando hasta homogencidad 1a
solucidn acuosa con une fusion homogenea de los matoriales
cristalinos liquidos colestéricos. Se ha comprobado que
para mezclar hagte homogeneidad log componentes de la cmul-
siép gon aptas y convenientes temperaturas de umos 402C a
unos 3J08¢C, _

Bl ‘tamafio de las_parﬁiculas de los materiales

cristalinos lfquidos colestéricos dispersos en la emulsion
puede variar; pero para lograr una pel{cula satisfactoria,
se preficren los tamatios de pa?t{culas en la escala de unas
2 a unas 10 micras, pucs en esta oscala se producen los
coloros mas intensos. Si el tamafio de particulas de los
cristales liquidos colestericos dispersos es demasiado pe~-
queﬁo; la intensidad de la respuesta de color disminuye;
y i ol tamaiio de las particulas de los cristales liquidos
cologtericos os demasiado grande, la emulsion resulta £isi-
camente inestable ¥y no es factible formarla en una pelfou—
la apropiada.

Ta emulsion puede aplicarse con espesor unifor-

: : .
me a la superflcie del sujeto tormografico y dejarse sccar
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para que forme una pelicula continua, que se quita con fa-
cilidad.q Alternativamente, se puede Tormar la pelicula 0=
bre una superficie no adherente (por ejemplo, Reflon), des—
prenderla y aplicarla a la superficie del sujeto. Tambien
puede formarse la pelfcula aplicando la emulsion por ro-
vestimiento, valiendose de medios aproplados, sobre una ma-
triz de soporte (como papel, acetato de celulosa u otra
base de pelfcula plaéstica), a la cual se adhiere. Cuando
la emilsion se ha secado en forma de una pelicula sobre el
material de la matriz de soporte, se la puede cortar en

las formas o tamaflos deseados, antes de usarla.

Como se ha indicado antes, las propiedades de la
pel{oula 0 de la matriz de soportc ge modifican por varia-
clones en lag formulacionss, con objeto de impartirles las
propledados necesarias para un use determinado. ZEn todo
caso, la velfcula formada cuando la gmulsién ge seca con-
tiens incluido en ella permancntemente ol material crista-
lino 1f{quido colestérico, disperso con uniformidad por to-
das vartes vy protegido asi de la atmésferas y la abrasion
fisioa. ‘En muchos casos, el fondo negro que se necesita pa-
ra visuglizar mejor los colores desplegados por los crig-
tales 1{quidos colestericos onm reopuesta a la temperatura
se pinta sobre la matriz de soportc o sobre el sujeto ter-
mografico antes de aplicar la emulsion; de preferencia,
la matriz de soporte sirve de fondo negro. Tambien es apro--
piado revostir por un lado una matriz transparente de so-
porte con ¢l fondo negro y por ol otro lado con la emulgion,
Otre alternativa es aplicar la ermilsion a una pelicula

transparente que sirve de matriz de soporte y, cuando la
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emalaion csté completamen
sion y ébservar s través de la pelfcula transparente la
respuesta de color, Asimismo es venbajoso utilizar una ma-
triz de soporte que tenga disperso en ella un pigmento o
colorantc negro.

. En los casos en que hay nocesidad de adherir al
sujeto termogréfico la pelicula que contiene el liquido
cristalinp, resulte ventajoso revostir:él dorso de la pelf—
cula o matriz de soporte con un adhesivo sensible a la pre-
gion, Por lo general, la pelioulaAque contiene el crigtal
1{quido, formada de la emulsion, e¢s algo mas gruesa que una
capa monomolecular, pero tiens espesor uniforme en toda
ella y cs contimua., Sobre uns matriz de soporte, son ap-
tas lag peliculas de 0,05 mm aproximadamente a 0,15 mm
aproximadamente de espesor. las peliculas de la emulsion
en las que no se utiliza matriz de soporte son aptas con
un egpesor de 0,1 mm sproximadanente a 1,0 mm aproximada-
mente; por lo general se prefierc un espesor de 0,2 mm apro-
ximademeniec. Pueden hacerse pelicqlas sin soporte de me-
nos de 0;10_ um de espesor; pero resultan demagiado frégi~
les para los f£ines précticos. Como se ha indicado antes,
las peliculas, tanto si tlenen el soporte de una matriz co-
mo si no, pucden ser rigldes, quebradizas, flexibles y/o
elésticas,'segﬁn los uvgos a que se QGs%inen.

En algunos casos, hay necesidad de preparar la
matriz de soporte para que reqiba la emulsion ¥y asegure su
adherencia., Por ejemplo, si se usa Saran (un plastico de
polimero viniliclénico)9 ge debe aplicar primeramente una

. fas
capa primaria, por lo general un polimero acrilice des wvi-
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nilo autorrcactivo. 3e prefieren los tipos conocidos co-
1o T—ﬁink; que expende la National Starch Company y quo

se describen como latices autorrcactivos de term0polimero
acrilico de vinilo. Otros materiales semejantes que ‘tam~
bién resultan aptos son el latox de eopolfmero de cloruro
de vinilideno (Vynaclor 3623), ¢l latex de copolimero acri-
lico de vinilo (Resyn 78-3346) y ol latex de copolimero de
acetato de vimilo (Resyn 1103), todos ellos expendidos por
la National Starch Company.

Tos ejemplos que slgucn llustran el invento y mo
pretenden limitarlo., Todas las tempoeraturas estan expre-
gadas en zrados cent{grados.

EJENPIO. L

3e calientan 4,4 partes en peso de nonanoato de
colesterilo, 1,1 partes cu peso de carbonato oleilico de
colesterilo y 0,6 partes en peso de cloruro de colesterilo,
hasta que so forma un 1iquido uniformemente limpido., Se
calienta a 50-602 una solucidn que contiene 4 partes on
peso de gelatina, 0,45 partes en peso de glicerina y 25,55
partos en peso de agua, se allade a los ¢stores de coles-
terol fundidos y se homogenciza con una varilla Eppenbach
Homo Rod.,

Ta emulsidn resultante sec cuela luego en una peli-
cula y sc deja secar, Esita pélicula despliega una respucs-
ta de color a la temperatura que tiene un punto medilo (ver-
de) en 342,

Se calientan 3,34 gramos de nonanocato de coloste-

rilo, 2,42 gramos d2 carbonato oleflico de colesterilo v
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0;24 gramos de benzoato de colesterilo, hasta que se for-
ma une fusién 1{quide homogenca, uniformemente l{mpida. Sc
calientan a unos 5%, 4,0 gramos de una solucion que com—
prende 1,25 gramos de gelatina [Swift 300, del tipo "bloom?
$), 0,1 de acido sdrblco y agua destilada en cantidad su~
ficiente. 100 g de esta golucidn se afiaden a la fusion

de origtal liquido v luego se emulsiona la mezcla con un
molino Gifford Jood Mini-Mill, con un ﬁaelgo entre rotow

vy estator de 0,030 pulgadas, por unos 4 minutos.

Ia emulsidn resultante so aplica a una pelicule
do Saran imprimida con I-Lini N2 2033, TIa capa de impriig-
cion se aplica con una varilla leiler NQ 10. Ia emulsion
se aplica cuando la cape de lup imacion esta s goeca, uwtili~
zando una varille Meler Ne 20. iuego se deja mcar al airc,
a la temporatura del ambiente, la pelicula revestida do la
emulsidn,

Egta peliéulé deéplioga uﬁa fespueata de co}or
en la gama ontre 3% y 379, con punmo central (color verdc)
en 35,5—379.

BJEMPTOS 3 a 11

Siguiendo los metodos de los Ejemplos 1 y 2, se
cuelan cn policulas emulsiones queo comtienen los cristales
1{quidos expuestos a contimacion y un formador de peli-
culas apropiado, Estas peligulag termograficas tienen di-
versas fcspuestas*de color a la tompergtura, como se ve on
la tabla.

B

i

‘“-\~M“\N‘\\Mmm~*“nm~
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Material Ejeuplo Ne

. - {
de cris 3 4 5 6 7 8 9 1 10 1 11
tal Lquido _ N— .

o ——— g e et es . o Sorehe & A -y —— . P,

Nonanoato dg- S )
colesterilo 4.0 [4.4 14.0] 4.2] 4.45] 4.8] 4.4 4.4 | 4.4

Carbonato
oleilico de '
colesterilo {1.11,1 0.9 1.4] 1.2} 0,7y 1.1 {1.1 !1.,1

Benzoato de
colesterilo

Fa)
O

0‘6 lbo - - =- 002 0.7 0.4-5

Cloruro do ’
colesterilot = | - -1 0,6] 0.43f 0.6{1 0,710.,2 {0.45

Punto nedio
0o central
de la reg=—
puegta a la
temperatura

(color wver—i o © jalre-
de) 320 |B0e (460 319 350 | 402 dedor] 422 | 340
de
250
EJENPIO 12

Sigulendo los métodos de los Ljemplog 1 y 2, se
s rd _I‘ ’ N .
colo en una pelicula una emulsion de la formulacion siguien
te

Ingredientes Partes en peso

Nonanoat&'de colesterilo 29.0
Carbonato oleflico de colesterilo 29,0
Benzoato de colesterilo 270
Polivinilpirrolidona 40,0
Agua C.3

Ta pelfcula desplioga una rogpuesta de colox
con punto central (color verde) en 322,

BIEMPIOS. 13 & 20

L4
Con cmulgiones preparadaz siguiendo los metodos



......

ERT IS .

378657

1

de log Ejemplos 1 y 2, se formaron peliculas gue contenian

los ingredientes siguientess

Ejemplo Ne

.

13 14 15 16 17 13 19 1 &

5. Ingredientes i Partes en veso

Nonanoato de : S
colesterilo {4.4 | 4,4 4.6 [4.6 | 2,2 12,3 4.4 [4.4

Carbonato colei
lico de coleg

borilo .1 [ 1.1 0.9 }0.9 |0.55 0,45 |1, |o0.9
Clorurc de

10, Porcenitaje de 1 :
gelatina 33 45 33 45 57 57 139.6 3%.6

Relacidn ¢

oristal 1i{ ‘ ,
gquido a gele - ’ 1 :
$ina, 6.1/3{6.1/5(6.1/316,1/5 |3.05/4} 3.05/4 5,1/4

Intensidad
del colox buena {buena [buena [buena | mala | mala buena! bue
1 na

63/4.

15. NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran mucvas y de propis invencion las sigulentes reivin-
dicaciones, con prioridad de la solicitud dc patente esta-
dounidense, serial n® 817.141 del 17 de Abril de 1969.

20. 1. Procedimiento para preparar una emulsion eg-
table, cargcﬁerizado porque comprende una fase oleosa
hidrofoba y una fase acuosa, y en la cual la fase oleosa

i drdToba psta constitulde por materiales cristelinos 1i-
quidos colestericos, mientras que le parte acuosa esta cong
tituida por coloides formadores de‘pelicula preferentemen~
te protefnicos y en especial gelatina, cuyas fases acuosas

, 3 3, L3 ’
v oleosas se preparan independientementce, por disporsion




en caliente de sus respectivos materialcs, antes de unirsc

? 4
homogencamente para formar la emulsion csgtable,
Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,

24
en el gue la fase oleosa hidrofoba ¥y la fase acuosa se
5 hallan en una relacidn ponderal, a base del peso en sgeco,
de 25% aproximadamente a 75% aproximadamente de Tase olco-

sa por T5% aproximadamente de Faze acuosa.
. K} ’ L3 (] 13 4 ’ )
3+ Procedimiento, segun la reivindicacion 2,

- . ,
caracterizado porgue la emulsion comprende, a base del
peso en seco, hasta el 7,5% aproximadamente de un plasti-

10.
ficante,

. . 4 U Y * "

4, Procedimiento, sesun la reivindicacion 3,

. 4 - .

caracterizado porque la emulsion, comprende 55% aproxima-

damente a 70f aproximadamente de material crigtalino 1iqui-

r o, .
do colesterico como fase oleosa, mientras el regsto es la

i3,

fage acuosa,
» 4 P . . !
5. Procedimiento, segun la reivindicacion 4,

caracterizado porgue comprende a base del peso en zeco, de
0% aproximadamente de gelatina y alvededor del 45 de gli-

tico.,
ed que el tamailo de particulas de log materialeg cristali-

20, cering.
' » ’ e . « 7
6. Procedimiento, scgun la reivindicacion 5,
en el que la fase acuosa conticne un agente bacteriosta-
3 ’ . '3 .'
7. Procedimiento, scgun la reivindicacion 4, en

25,
4 . ’ . . .
fos Iiquidos colestericos dispersos en ella es de 2 micras

Vi

/
aproximadamente a 10 mieras aproximadamente.
Procedimiento para preparar una emulgion es-

O
Cs



Segﬁn se describs y reivindica en la presente
memoria desoriptive, que consta de 20 paginas foliadas y
esoritas a maquing por una sola de dus caras,

Madrid, a 16 de Abril de 1970,

Dol

JAIME ISERN

/f,is G0o: JOSE f. NIETO
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