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~# PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE MICROCAPSULAS CONTENIENDO

ACEITE ¥

El presente invento se refiere a un procedimiento para preparar
microcdpsulas conteniéndo un liquido aceitoso.

Mds particularmente el presente invento se refiere a un proce-
dimiento para preparar microcdpsulas conteniéndo un liquido aceito=-
so hidréfobo, empleando gelatina como por lo menos una clase de
coloide hidréfilo en el método de coacervacién compleja y se carac—
teriza afladiéndo una solucién acuosa de agente superficie activo
aniénico en combinacidn con un agente, que impide el choque a una
temperatura inferior al punto de formacidén de gel de la gelatina

paera evitar el aumento de viscosidad, causado por la reaccién de
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gelatina y aldehido durante el procedimiento de tratamiento previo
de endurecimiento y para fomentar el tratamiento previo de endureci-~
miento,.

Aquf, el término de "tratamiento previo de endurecimientoh sig-
nifica una operacién de convertir répidamente el pH del sistema en
alcalino para fomentar la reaccién de gelatina y aldehidos (un agen
te endurecedor), y el término de "choque" muestra un fenbmeno gue,
en caso de poner en prdctica el tratamiento previo endurecedor de
coacervado, conteniéndo un lfquido aceitoso, la viscosided es rdpi-
damente incrementada a un punto tal, que el pH del sistema esté
cercano de 6 hasta 9, siéndo concretamente un fendmeno, en que las
microcdpsulas se depositan para flocular o coagular cuando la vis-
cosidad es incrementada.

Los procedimientos conocidos convencionalmente para preparar
microcédpsulas, conteniéndo aceite, se describen, por ejemplo, en la
memoria de la patente de EE,UU. No. 2.800.457 y en la publicacién
de la patente japonesa No. 3875/62. El procedimiento de la patente
de EE.,UU. 2,800,457 comprende las fases de (1) emulsionar un aceite
inmiscible en agua en una solucidn acuosa de coloide hidréfilo para
ser ionizado en ague (primera solucién) (la fase emulsionadora),
(2) mezelando una solucidn acuosa de cloide hidréfobo de la primera
solucibn (segunde solucidén) en la emulsién de (1) y, o bien afiadién
do agua a ello o ajustando el pH de la misma para causar coacerva-
cibn, obteniéndo asi coacervados, en que el coloide es fijado a las
gotas individuales de aceite (la fase de coacervacién), (3) enfrian
do los coacervadés para causar la gelizacidén de los mismos (fase gde
gelizacién), y (4) ajustendo el pH de 9 a 1l y afiadiéndo agente en-
durecedor (tratamiento previo de endurecimiento). Sin embargo, aun-
que en la memoria descriptiva se dice que, de acuerdo con este pro-

cedimiento, el tamafio del conjunto de microcdpsulas disminuye segiin
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la cantidad de agua se disminuye, no pueden obtenerse microcédpsulas
mononucleares, Esto es que el control del tamafio de microcdpsula
estd limitado de 20-30 micras, cuando el tamafio de la gotita de
aceite estd dentro del alcance de 5-6 micras. Y también el procedi-
miento de la publicacién de patente japonesa, gacete No. 5875/1962,
es uno, en que se afiade un espesador, tal como acacia, tragacanto,
metilcelulosa, carboximetil celulosa, silicato de aluminio y magne-
sio, poliglicol, glicerina, jarabe, etc. para acumular suficiente-
mente un coloide hidréfilo rodeando la gotita de aceite en la fage
(1) de la arriba descrita paters de EE,UU., es decir la fase emul-
sionadora. De acuerdo con este procedimiento, la coacervacién sdélo
puede efectuarse en la mds alta concentracién de coloide, que aque-
1lla en la arriba mencionada patente de EE.UU. adn en el caso de que
la caracterfstica de superficie de la gotita emulsionada se varie
por la coexistencia con el espesador antes de la fase de coacerva-
cién, sin embargo, las microcdpsulas de mono-ndcleo no pueden pre-
pararse.

Esto se debe al hecho de que el tamafio de particula de la
micro-cdpsula producida ya se ha decidido de acuerdo con la condi-
cibn establecida de coacervacién y, atfin cuando se establezca un
sistema inskisfactorio de coacervacibn, las microcdpsulas son coagu
ladas (reciben un choque) en la fase de tratamiento previo de endu-
recimiento para endurecer la pared del coacervado.

Cualesquiera microcdpsulas conteniéndo el liquido aceitoso,
preparado de acuerdo con estos procedimientos, son microcdpsulas
de multindeleoc en la forma de un racimo de uvas., Tales microcdpsu~
las de multindecleo tienen el defecto de que si se usan en un papel
copiador sensible a la presidén empleando une reaccién de leuco-tin
te y arcilla, la potencia de resolucidén de las letras coloreadas,

al copiar una pluralidad de hojas, se deteriora a causa de grandes
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partfculas. (ELl monondcleo se refiere a una Unica gotita de aceite
emulsionado y el multi-ndcleo se refiere a gotitas de aceite emul-
sionado agregadas). Cuando se reviste sobre papel por medio de una
cuchilla de aire, las microcdpsulas preparadas por estos procedi-

mientos se someten a una aceién de clasificacién y por ello se va-
r{a la composicidén del lfquido y, por lo tanto, necesita elevarse

la presién de aire. Asi, se obstruye el incremento de velocidad de
revestimiento.

Un objeto del presente invento es crear un procedimiento para
preparar microcdpsulas mononucleares comteniéndo un liguido aceito-
so, teniéndo una gran resistencia, Otro objeto del presente invento
es crear un procedimiento para preparar microcdpsulas, conteniéndo
un lfquido aceitoso, por el que la velocidad de revestimiento es
elevadae y se abrevia la fase secadora,

Estos objetos del presente invento pusden obtenerse formando
una pelfcula de coloide de polieleetrolito (la solucién segunda
arriba mencionada) alrededor de una gotita aceitosa hidréfoba, por
el procedimiento de coacervacién, para preparar coacervados y, des-
puds de gelizar la pelicula de pared coawervada, afladiéndo una solu
cién acuosa de agente superficie activo aniénico, en combinacién
con un agente que impida chogue, & ello.

Se ha hallado anteriormente por los mismo inventores, que com-
puestos, tales como carboximetil éter (sal de sodio), éster de sul-
fato (sal de sodio), y éster de fosfato (sal de sodio) de celulosa;
carboximetil éter (sal de sodio) éster de sulfato (sal de sodio) ¥y
dster de fosfato (sal de sodio) de almiddén; carboximetil-dter (sal
de sodio) y éster de sulfato de hidroxietil celulosa; pectina, doi-
do péctico, sal de sodio de deido nucléico, polivinilbenceno, deri-
vados de deido sulfénico, derivados de deido poliacrilico, condensa-

do de naftaleno 4eido sulfénico-formalina, déxido de polietileno, etec.
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son dtiles como agente para impedir choque, y ahora han hallado que
los objetos arriba citados pueden alcanzarse eficazmente combinando
un agente superficie activo aniénico con ello., Esto es, que la re-
duccién de viscosidad y la elevacibn de viscosidad durante el perio-~
do de conversién de pH puede impedirse ulteriormente, afladiéndo una
solucifn de mezcla de agente para impedir choque y un agente super-
ficie activo aniénico, al sistema, inmediatemente antes de la fase
de conversibén de pH, afladiéndo una solucién acuosa de agente super-
ficie activo al sistema, despuds de la adicidén de una solucién acuo-
sa de agente para impedir choque en comparacién con el caso de afia-
dir la solucién acuosa de agente para impedir choque solamente.
El agente superficie activo eniénico del presente invento se
citerd a tf{tulo de ejemplo como sigue:
Rl
Acido naftaleno sulfénico o
Sulfonato de naftaleno de metal

S0:X
Re 3 de dlcali

En que Ry representa un dtomo de hidrégeno, un grupo de alquilo, te
niéndo de 1 a 18 4tomos de carbono, R2 representa wun dtomo de hidr$
geno, un grupo de alquilo, teniéndo de 1 a 18 dtomos de carbono o
un grupo de alcoxilo, teniéndo de 1 a 18 dtomos de carbono, y X es

un dtomo de hidrégeno o un metal de dlcalii.

Q CH, O H Condensado de dcido sulfénico
Q Q de naftalenc formalina

‘ . h
503X S03X

en que X representa un 4tomo de hidrégeno o un metal de 4lcali, y

n es un ndmero entero de 1 a 9,
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RO‘(GHZCHQO)n 803X Sal de metal de 4lcali de écidoi
alquil~sulfirico de polioxietileno

en que R represente un grupo de alguilo teniéndo de 1 a 18 dtomos

de carbono, un grupo arilo o un grupc alquilo, teniéndo de 1 a 18

dtomos de carbono, X representa un 4dtomo de hidrégeno de un metal

de dlcali, n es un ndmero entero de 5 a 25

R, Sal de metal de dlcali de poli-
0(CH,CH,0),, S0X

Ry oxietileno de deido alquilfenil
sulfdrico
en que Rl representa un 4dtomo de hidrédgemo o un grupo alquilo te-
niéndo de 1 a 18 4tomos de carbono, R, representa un grupo de alqui-
lo teniéndo de 1 a 18 4tomos de carbono o un grupo alquiloxilo,
teniéndo de 1 a 18 4tomos de carbono, n es un nimero entero de 5 a

25 y X representa un 4tomo de hidrégeno o un metal de 4lcali.

RlOOO—GH-SOBX
Sulfosuccinato de metal de 4lcali

en que Ry y R, representa un dtomo de hidrégeno o un grupo de algqui-
lo, teniéndo de 1 a 18 dtomos de carbono y X representa un 4tomo de
hidrégeno o un metal de 4lecali. Ia cantidad de agente, que evita
el choque, que debe usarse, es preferentemente mayor de 1/6 del im~
porte de gelatine seca, pero puede ser mds de 1/20, cuando se combi
ne con el agente superficie activo aniénico, Por ello puede dismi-
nuirse la viscosidad mdxima durante la fase de conversién de pH a
menos de 1/3 de la del sistema, que tiene agregado sélo un agente
anti~choque,

Ia cantidad de agente superficie activo anidénico, que debe usar-
se en combinacién con él agente antichoque se decide en dependencie

de la cantidad de agente anti-choque, aunque es preferentemente de
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1/50 a 1/5 de la cantidad de gelatina. Por ejemplo, en el caso de usr
sal de sodio de carboximetil celulosa (2% de solucién acuosa; visco-
sidad a 2590 : 13 cps; grado de eterificacién : 0,72) como agents,
que evita el choque y condensado de dcido sulfénico de naftaleno~for
malina, como un agente superficie activo anibénico, la cantidad de
agente superficie activo anibnico es 1/20 a 1/5 de la gelatina,
cuando la cantidad de agente, que evita el choque, es 1/10 de la de
gelatina, y el agente superficie activo aniénico es de 1/50 a 1/10
cuando el agente antichoque es 1/50., Cuando la cantidad de agente
superficie activo aniénico, que debe usarse, estd por encima del al-
cance arriba citado, la viscosidad se incremenfa durante la fase de
conversién de pH,

Ia figura es un grdfico mostrando el valor mfximo de la viscosi~
dad despuds de afiadir un agente, que evita el choque y durante la
fase de conversién de pH en caso de usar carboximetil celulosa y
decido sulfénico de naftaleno. La abscisa muestra la cantidad de car-
boximetil celulosa usada, y la ordenada muestra el valor mdximo de
la viscosidad inmediatamente después de adicidén del agente, que evi~
ta el choque y durante la fase de conversién de pH. 1 muestra la vies-
cosidad del sistema de dispersién de microcdpsula, inmediatamente
despuds de afladir sbélo carboximetil celulosa; 2 muestra la viscosi-
dad del sistema de dispersidén de microedpsula inmediatamente después
de adicidn, en el caso de usar carboximetil celulosa en combinacién
con condensado de decido sulfénico de naftaleno~formalina; 3 muestra
el grado mdximo de viscosidad durante la conversién del pH en el sis-

tema mostrado en 1l; y 4 muestra la viscosidad mdxima durante la fa-

‘se de conversién de pH en el sistema mostrado en 2, Como puede obser-

varse en el grdfico, el sistema, que usa carboximetil celulosa en
combinacién con condensado de dcido sulfénico de naftaleno~formalina

tiene un efecto mds notable en rebajar la viscosidad en comparacién
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con el sistema, que usa sélo carboximetil celulosa. Incidentalmen-

te, la coacervacifn se ha efectuado bajo la siguiente condicién.

coloide de coacervado 3 gelatina-goma ardbiga

proporcién coloidal 3 gelatina/goma ardbiga = 1

pH de coacervacién : 4,3

agua de coacervaecién 33.3 partes por gelatina

gelatina gelatina de piel de cerdo tratada
con deido teniéndo 8,2 de punto
isoeléetrico

El proceso complejo de coacervacidén, causado por dilueidn de
agua o ajuste del pH, serd suficiente para preparar microcdpsulas
conteniéndo un liguido aceitoso, de acuerdo con el presente invento.
Bs decir, la formacién de coacervados complejos por separacién de
fase de liquido-lfguido se basa en una operacibén de combinar dos o
nds clases de soluciones de coloide hidréfilo y separando uno en
una fase rica en cololdse y otro en una fase pobre de coloide, En
este tiempo el coloide coacervado es necesario para contensr por lo
menos dos clases de coloides hidré6filos teniéndo cargas eléctricas
inversas entre s, pudidndose gelizar por lo menos uno de ellos,

Los coloides hidréfilos se citan como ejemplos por medio de
compuestos naturales de alto valor molecular, talss como gelatinas,
caseina, alginato o goma ardbiga, y compuestos sintéticos de alto
valor molecular, tales como copolimero de anhidrido estirenoc-maléico
o copolimero de anhfdrido polietileno-maléico.

Como un material de ndcleo para microcdpsula individual existen
aceites minerales naturales, aceites animales, aceites vegetales y
aceites sintéticos, etc. Los aceites minerales se citan como ejemplo
por petrdéleo y sus fracc?ones, por ejémplo, gueroseno, gasolina,
nafta y aceite parafinico. Como aceifes animales existen los aceites
de pescado y aceite de manteca de cerdo. Como aceites vegetales exis

ten aceite de cacahust, aceite de linaza y aceite de soja, aceite de
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ricino y aceite de maiz, Como aceite sintdtico existen difenilo cloypa-
do, parafina clorada, tricresilfosfato, dibutilftalato, etc, y como
solvente orgdnico existen tolueno, benceno etc., Y ademds, un sélido
como cera y parafina pueden colocarse en microcdpsulas. Con el fin de
emulsionar un lfquido aceitoso, que se convierte en un material de nf
cleo en agua se usa preferentemente un agente superficie activo anib~
nico, catibnico o no iénico para evitar la formacidn de emuldén del
tipo de agua en aceite. Puede obtenerse una emuldén del tipo de aeeite
en agua emulsionando un liguido oleaginoso, que estd convertido en un
material de micleo en une solucién acuosa coloidal hidréfila, que se
convierte en material de pared. El material emulsionado efectda dilus
cién de agua y ajuste de pH y acumula coacervados rodeando la gotité
enuld onada de aceita. En este momento, con el fin de preparar micro-
cdpsulas mononucleares es preferible hacer insuficiente la condicién
de coacervacién,

Por ejemplo, es suficiente si se efectian tales operaciones ?omo
-1- reduciendo el importe de agua usada para dilucibn; -2~ desviando
el valor de ajuste de pH desde el valor para obtener la mdxima produc~-
cibén de coacervados; -3~ cambiando la proporcién de coloide; y/0 =4=
afiadiendo una sal de metal inorgdnica u orgdnica; etc. En general pue-
den prepararse suficientemente microcdpsulas mononucleares combinando
las operaciones -l~ y -2-, ¥ si el valor ajustado de pH en -2- es el
velor méximo para obtener la produccién de coacervado, el importe de
agua, que debe usarse para dilucién puede ser pequefio y, cuando el pH
ajustado fue desviado del valor 6ptimo, es suficiente gue la cantidad
de agua para dilucién se incremente,

Puesto que la adicién de sal inorgdnica u orgdnica trae consigo
la reducién de la produccién de coacervado, el establecimiento de
otras condiciones de coacervacién es mds preferill que la operacién

deg el~ 6 —Pe o
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Los coacervados acumulados sobre la superficie de gota de aceite
después de la fase de coacervacién se enfrfa desde el exterior del
recipiente para gelizar la pelicula de med. Y el pH del sistema as
ajustado a alcalino por adicién de formaldehido paravendurecer la
pelicula de pared. Con el tratamiento para este endurecimiento previo
la microcdpsula serd coagulada bajo 1 condicidén de coacervacién no
suficiente para formar una microcdpsule mononuclear, si estd ausente
un agente para evitar choque. Y el endurscimiento de la pared de la
microcdpsula se efectia calentando para incrementar la fuerza de re-
sistencia al calor de la microcdpsula formeda., El agente para evitar
choque y el agente superficie activo anibnico se afiaden a una tempe-
ratura mds baja que el punto de gelizacidén de gelatina, concretamente
por debajo de 2020, y preferentemente por delgo de 1520. El reactivo
superficie activo anibnico puede afiadirse al sistema despuds de la
adicién del agents, que evita choque, y tembién estos agentes pueden
afiadirse simultédneamente. De acuerdo con el procedimiento del presen-
te invento, pueden obtenerse microcdpsulas mononucleares wiidamente
¥y por el medio estable gue utiliza por lo menos una gelatina de co-
loide coacervado.

Ias microcdpsulas preparadas de acuerdo con el procedimiento del
presente invento son microcdpsulas mononucleares y, por Lo tanto, si
se utiliza la microcdpsula en papel copiador sensible a lea presién, al
superponer el mismo sobre un papel de arcilla, pueden disminuirse las
manchas y puntos de elaboracién (la fuerza de resistencia a la pre-
sién de le cdpsula puede incrementarse) en comparacién con las conven
cionales microcdpsulas multinucleares y, ademds, la precisién copiadg
ra de letras (el poder de resolucién) al copiar con numerosas hojas
puede elevarse, y la presidén de aire en el revestimiento de cuchilla
de aire puede rebajarse para reducir la clasificacién de la cdpsula,

y también la propiedad revestidora del 1fquido puede mejorarse.
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El presente invento se ilustrard ulteriormente con los siguien-
tes ejemplos, pero no se limita a los mismos,

El términé de "Parte" en los Ejemplos significa "parte de pesot,
Bjemplo 1

10 partes de gelatina de piel de cerdo tratada con 4cido, tenien
do un punto isoeléctrico de 8,2 y 10 partes de goma ardbiga se disol-
vieron en 50 partes de agua caliente a 402C, y 0,15 partes de aceite
rojo de Turqufa se afladieron como emulsionante. Despuds se afiadieron
0,50 partes de difenilo clorado a una solucién acuosa de gelatina-go
ma ardbiga agitando vigorosamente para emulsionarse y formar una emul
sién del tipo de aceite-en-agua, y se interrumpié la agitacién, cuan-
do el tamafio de la gotita de aceite lleglra ser de 6 a 10 ..,

310 partes de agua caliente a 4092C fueron afiadides.

Una solucién acuosa de 5% de deido acético se afiadibé a gotas,
agitando suavemente para ajustar el pH a 4,35. El coloide acumulado
alrededor de una gotita de ague se gelizd y solidificd enfriando des-
de el exterior del recipiente mientras se continud la agitacibn. 4
partes de solucidén acuosa de formaldehido al 37% se afiadieron cuando
la temperatura del lfquido alcanzé 8eC,

Ademds, 25 partes de una solucién acuosa de 5% de sal de sodlo
de carboximetil-celulosa [Viscosidad: 16 cps/2% de solucién acuosa
a 2520; Bterificacién 0,75) y 6 partes de condensado de 20% de.decido
sulfénico de naftaleno-formalina {Marca de comercio: Lavelin S, fabri‘
cado por Dai-ichi Seiyaku Co), como un agente superficie activo anib-
nico se afladieron al mismo,

Dos minutos después de la adicién, mientras se continuaba la
agitacién se afiadié a gotas durante 20 minutos una solucién acuose
de hidréxido sbédico al 10% para ajustar el pH del lfquido a 10,5. Le

viscosidad de la dispersién de cdpsula aumenté con el pH y alcanzé

el punto mdximo entre 7,5 y 8,0 de pH y después se rebajéb.
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Se continué ulteriormente la agitacién y la temperstura del lfquido

-12 -

se elev6 a 409C durante 15 minutos para endurecer la pelfcula de la pared,
y se obtuvo una microcdpsula mononuclear, cubierta con difenilo eclorado
teniendo resistencia al calor de mds de 1259C.

Lo viscosidad del sistema de dispersidn de cdpsula en fases indivi-

dual es como sigue:

| .
Ningln agente Sistema inde\ Agente anti-
antichoque pendiente choque + agen
usando sélo te superficie
agente anti- | activo anidnico
chogue
Despuds de adicidn de
formaldehido 98 cp 98 cp 98 cp
Despuds de adicién de
agente anti-choquse - 76 cp 68 cp
Despuds de adicidn de
ageinte superficie ac~
tivo anibnico ~ - 47 cp
Ia mdxima viscosidad
durante la conver-
sién de pH coagulado 135 cp 62 cp

En el sistema independiente se utilizaron 60 partes de solucibn acuo
sa de 5% de carboximetil celulosa como un agente, que evita el choque. Ia
viscosidad fue medida por medio del viscosf{metro de rotacidén del tipo
Bruckfield. Como resulte aparente de la tabla anterior, el sistema, queho
contiene agente que impide el choque se habfa coagulado en la fase de con
versién de pH. El sistema independiente de agente, que impide choque, dié

microcdpsulas mononucleares sin causar coagulacién durante la fase de con-

versién de pH.

Ademds, el sistema combinado con dondensedo de deido sulfénico de naf
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taleno-formalina como agente superficie mtivo anidnico fue mds notable en

el efecto de rebajar la viscogidad y efectuar el incremento preventivo de
viscosidad, tanto despuds de la adicién, como durante la fase de conver-
sién de pH, que en el sistema independiente.

Ejemplo 2,

El ejemplo 1 fue repetido usando 3 partes de sal de sodio de decido
sulfénico de naftaleno alquileno (Merca registrada: Pelex NB; fabricado
por Kao Atlas Co.) en lugar de condensado de 6 partes de 20% de deido sul
fénico de naftaleno~formalina y 50 partes de una solucidn acuosa de 5% de
sal sédica de carboximetildelulosa en lugar de 25 partes de aguel, Como
resultado, el efecto de combinar con sal sédica de dcido sulfénico de

naftaleno alquileno fue notable como se muestra en la siguiente tabla,

-

Sistema independient;\\\ Agente que svita
de agente anti-choque chogue + agente
solo (usando 65 par- superficie activo
tes 5% de carboxime- aniénico

t1l celulosa)

Viscosidad despuds de
adicidn de agente que
levita chogue 81 cp 72 cp

Viscosidad después de
pdicién de agente
superficie activo
bnidnico - 56 c¢cp

Ta viscosidad mdxima
durante la fase de
conversién de pH 152 ecp 102 cp

Ejemplo 3
El ejemplo 2 fue repetido usando 2,5 partes de sal sédica dcido al

guilfenil sulfénico de oxietileno (marca registrada: Emal NC; fabricado
por Kao Atlas Co.) como un agente superficie activo anibnico en lugar de

% partes de sal sédica de deido alquilnaftaleno sulfénico, como resultados

en caso de combinar con sal sédica de deido alquilfenil sulfénico de
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poli-oxietileno, como se muestra en la siguiente tabla, la viscosidad es

casamente se aumenté y se obtuvo una microcdpsula de monondcleo.

Sistema independiente
de agente, que svita
choque, solo (usando
65 partes de 5% de
carboximetil celulosa)

Agente que evita
choque + agente
superficie activo

Viscosidad despuéds de adicién

de agente gue evita choque 8l ¢cp T2 ep
Viscosidad despuéds de adicién

de agente superficie activo

aniénico - 48 cp
Ia méxima viscosidad durante

la fase de conversién de pH 152 ep 86 cp

Ejemplo 4

El sjemplo 1 fue repetido usando 20 partes de solucién acuosa de

10% de sal sédice de carboximetilo, almidén (primera materias almidén

de maiz; grado de eterificacién

s 0,52; viscosidad: 55 cps a 202C por

medio del viscosimetro de rotacién de Bruckfield) como un agente para

evitar choque en lugar de 25 partes de solucién acuose de 5% de sal s§

dica de carbaimetil celulosa.

Como resultado, como se ilustra en la siguiente tabla, se obtuvo una

microcdpsula de monondcleo sin inecremento de viscosidad, tanto despuds

de adicién como durante la fase de conversién de pH, en comparacién con

el sistema independiente usando s6lo carboxi-metilo-almidén.

Sistema independiente
de agente que evita
choque (usando 25
partes de 10% de

Agente que evi
ta choque + a-
gente superfi-
cie activo anid

almiddn de carboxi-metilo)l nico

Viscosidad después de adicién

de agente para evitar chogue 65 ep 59 ¢cp
* Viscosidad despues de adicion
de agente superficie activo
aniénico - 35 ¢p f
Viscosidad mdxima durante la -
conversién de pH \ 134 cp 58 cp !
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EN RESUMEN; la presente patente de invencién que, por veinte
aflos se solicita para Espafia, debera recaer sobre las siguientes
reivindicaciones:

l2,-Procedimiento para la preparacion de microcédpsulas contenien
do aceite, emulsionando un aceite inmiscible en agua en una solu~
cibn acuosa de coloide hidrgfilo, para obtener una primera solucién
ionizable en agua, afiadiéndo ppr mezcla dicha primera solucibn y
una solucidén acuosa de un coloide hidrgfilo para obtener una segun-
da solucién ionimble en agua y teniéndo una carga eléetrica opuesta
a la de la primera soluciébn, siémdo uno de dichos coloides gelatina,
afladiéndo agua a ello o ajustando el pH de ello para causar coacer-
vacién, para obtener as{ coacervados, en que los coloides complejos
ge depositan alrededor de las gotas individuales de aceite, enfrian-
do los coacervados para causar la formacién de gel de los mismos,

y affadidndo después un agente endurecedor y ajustando el pH a 9-11,

caracterizado por la mejora que comprende la adicibn de una solucién

acuosa de electrolito aniénico de alto valor molecular y una solu-
cién acuosa de agente superficie activo anibnico a la dispersidén con
teniéndo coacervados, a una temperatura inferior al punto de geliza-
cibn de la gelatina, haciéndose diche adicién después de la forma-
cién de gel de los coacervados y antes de la adicién del agente endu~
recedor o antes del ajuste del pH.

28 ,-Procedimiento segin lareivindicacién 12, caracterizado porque

agente superficie activo aniénico es sulfonato de naftaleno,

die
esentado por la siguiente férmula general,

R,
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en gue Rl es un dtomo:* de hidrégeno o un grupo alquilo tenigndo de
1 a 18 4tomos de carbono, R, es un dtomo de hidré6geno, un grupo
alquilo teniéndo de 1 a 18 dtomos de carbono o un grupo alcoxilo,
teniéndo de 1 & 18 dtomos de carbono, y X es un 4£tomo de hidrégeno
o un metal de dlcali.

38 ,~Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracterizado
porque dicho agente superficie activo anidénico es un condensado de
dcido sulfénico de naftaleno y formaline representado por la siguien

te férmula,

‘5037( S0z X

en gue X es un dtomo de hidrégeno o un metal de dlcali, y n es un
nimerc entero de 1 a 9.

48 ,-Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracterizado por-
que dicho agente superficie activo anidnico es alquil sulfonato de
polioxietileno de metal de 4lcali, representado por la siguiente
férmula general,

RO(CH20H20)n803X

en que R es un grupo algquilo, teniéndo de 1 a 18 dftomos de carbono
un grupo arilo o un grupo alcoxilo, teniéndo de 1 a 18 dtomos de car-
bono, X es un dtomo de hidrégeno o un metal de dlcali, y n es un ni-
mepo entero de 5 a 25.

5&,-Procedimiento segun la reivindicacibn 12, caracterizado por-
que dicho agente superficie activo anidnico es una sal de metal de
dlcali de decido sulfdrico de polioxietileno alquilfenilo, represen-

tado por la siguiente férmula general,
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Ry
D— 0(CHp CHp 0) S0

Re

en que R; es un dtomo de hidrégeno o un grupo algquilo, tenidndo
& 1 a 18 4tomos de carbono, R, es un grupo alguilo teniéndo de
1 a 18 4tomos de carbono o un grupo alecoxilo, teniéndo de 1 a 18
dtomos de carbono, y n es un nimero entero de 5 a 25,

1c 68 ,~Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracterizado
porque dicho agente superficie activo anibnico es sulfosuccinato
de metal de £lcali, representado por la siguiente férmula gene-
ral,

R,00C - CH - SO3X
15

en que Ry y R, son cada uno un dtomoi: de hidrbgeno o un grupo
alquilo teniénde de 1 a 18 dtomos de carbono, y X es un tomo
20 de hidrégeno o un metal de dlcali.

78 .~Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracterizado
porque dicho electrolito anidbnico de alto valor molecular es
carboximetil éter de celulosa, carboximetil §ter de almidén, éster
de #ido sulfirico de almidén, éster de dcido fosférico de almi-

25 dfr, carboximetil éter de hidroxietil celulosa 6 éster de deido

‘shlfufico de hidroxietil celulosa.

/ 82 ,~Por Wltimo se reivindica como objeto sobre el que ha de
' recaer la presente Patente de Invencidén que, por veinte afios se

solicita para Espatia,




" PROCEDIMIENTO-PARA LA PREPARACION DE MICROCAPSULAS CONTENIENDO
ACEITE »

Todo conforme gqueda expresado en la presente Memoria Descrip~

tiva que consta de dieciocho hojas escritas a mdquina por una so

la carae;y planos que se acompafian.
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