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PATEuTE DE INVENCION

Que por vein te  años para España y su Provincia de Ultramar 

se s o l ic i ta ,  a favor de THE NATIONAL CASH REGIoTER COMPANY, de na 

cionalidad estadounidense,dom iciliado en Dayton, Ohio(Estados Uni 

dos) por: "PROCESO DE FABRICACION DE MICROCAP RULAS!!

nemoria d esc rip tiv a

La invención se r e f ie r e  particu larm ente a un proceso de fa  

bricao ión  de m icrocapsulas cada una de la s  cuales contiene una 

p a r tíc u la  de m ateria l só lido  o líq u id o , encerrada por la s  paredes 

de la  cápsula, que son de m ate ria l po lim órico ,h id ro fó llco  y segtin 

5 e l  cual se estab lece  un sistem a agitado de t r e s  fases con una p r i
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401293mera fase continúa de líq u ido  h id ro fóbico , una segunda fase 

d iscontinua consisten te  en p a r t íc u la s  d ispersas de la  su stanc ia  

só lid a  o liq u id a  a encapsular y una te rc e ra  fase d iscontinua con 

s is te n te  en g o ti ta s  d ispersas de una solución del m ate ria l p o l i-  

mórico h id ro fóbico ,depositada la  te rc e ra  fase sobre la s  p a r tíc u ­

la s  d isp ersas de l a  segunda fase y alrededor de e l la s  para formar 

cápsulas liq u id a s  cuyas paredes se s o l id if ic a n  más ta rd e .

Los procesos conocidos de e s te  tip o  en lo s  que se u t i l i z a ,

por ejemplo, ce lu lo sa  e t í l i c a  como m ate ria l polim árico h id ro fó b i- 
15 co, p resen tan  la s  desventajas de que puede se r d i f í c i l  separar 

del líq u id o  de fab ricac ió n  la s  cápsulas in ta c ta s  y que, en e l  ca­

so de cápsulas lle n a s  de líq u id o , que no retengan a lo s  líqu idos 

de n a tu ra leza  p o la r durante periodos de duración comercialmente

conveniente.
2o El objeto de la  presen te  invención es un proceso en e l que 

se salvan e s ta s  desven ta jas.

La invención prevá un proceso de l a  c lase  esp ec ificad a  más 

a r r ib a , en e l  que se ha seleccionado como su stan c ia  polim órica 

h id ro fób ica  un copolímero de ace ta to  de v in ilo  y e ti le n o  en e l  

25 que del 38 a l  55 por c ien to  de lo s grupos aceta to  se han hiúióLi
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1293
zado en grupos a lcoho l.

El proceso de formación de cápsulas más importante de la  

p resente invención supone e l  establecim iento  de un sistem a de 

un sistem a de encapsulación caracterizado  por lo  s ig u ien te :

3o 1 .-  No estarion izado

2 .-  Encontrarse en estado ag itad o .

3 .-  Comprender la s  t r e s  fa ses  mencionadas anteriorm ente 
que se caracterizan ,respectivam ente ,por se r:
a) un vehículo de fase liq u id a  que constituye , por lo

menos, e l  75 por ciento aproximadamente en volumen
de la s  t r e s  fases en t o t a l .35 b) una fase  d iscontinua de entidades dimunutas y móvi­
le s  de l a  sustancia  que se quiere u t i l i z a r  como nú­
cleo de la s  cápsulas d ispersas en el vehículo y que 
constituyen  menos del 25% en volumen de la s  t re s  fa  
ses en to ta l

c) una fase  d iscontinua de entidades^dim inutas y móvi 
le s  de l a  su stan c ia  que forma la s  paredes de la s  

4o cápsulas d ispersas en e l  vehículo y co n s titu id as  p
por una solución de ace ta to  de p o li(e tile n o -c o -v in i 
lo )parcialm ente h id ro lizado ,que constituye e l  mate­
r i a l  polim órico h id ro fóh ico .

La p resente invención se r e f ie r e ,  especialmente a l  descu­

brim iento de que, s i  l a  sustancia polim órica h idrofóbica que se 

45 usa en la  p rá c tic a  del p resente sistem a para producir la s  paredes
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401293
de la s  cápsulas presentan  mejores c a ra c te r ís t ic a s  respecto  a la

perm eabilidad y o tra s  cualidades f í s ic a s .

El sistem a de encapsulación no ionizado y agitado en e l  que 

se u t i l i z a  e s ta  su s tan c ia  polim órica de ace ta to  de p o l i( e t i le n o -  

5o co-vinilo)produce un depósito  del m a te ria l que forma la s  paredes 

alrededor de la s  en tidades de l a  su s tan c ia  que se qu iere emplear 

como nácleo de la s  cápsulas, que puede se r agua, soluciones acuo­

sas o sustanc ias so lub les en agua d isp ersas en ó l,P o r razón de la  

V iscosidad y de l a  re la c ió n  en volumen de l a  fase d ispersa  de l a  

55 solución polim órica formadora de l a s  paredes, esa fase  es capaz

de deposita rse  alrededor de la s  en tidades d isp ersas de l a  sustan­

c ia  que se quiere u t i l i z a r  como nácleo y es capaz tambión,después 

de d ep o sita rse , de r e s i s t i r  como pared en embrión co n tra  I 03 es­

fuerzos producidos por l a  necesaria  ag ita c ió n  del sistem a que se 
6o oponen a su formación.Los depósitos se acumulan rápidamente hasta  

un g rosor máximo, que puede v a r ia r  a l  v a r ia r  la  can tidad  de m ate ria l 

formador de paredes que se f a c i l i t a  y e l grado y tip o  de ag itac ió n  

u tiliz a d a .L a  cantidad de m ate ria l de paredes necesaria  o convenien 

te  puede v a r ia r  de acuerdo con l a  necesidad de p ro tección  de la  

65 su stan c ia  que constituye e l  nácleo de la  cápsula y de la s  caraote.
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40129!
r i s t i c a s  p ro tec to ras  del m aterial que se ha elegido para formar

la s  paredes,

Dependiendo de la  natu ra leza  del m ateria l de lo s  núcleos

y del de la s  paredes, la s  cápsulas formadas iniciátmente mediante

70 este  sistem a en e l  vehículo líq u id o  pueden tener más o menos du-

ración.Pueden emplearse potestativam ente v a rio s  tratam iento  suple 

m entarlos de la s  cápsulas formadas como queda dicho para endure­

ce rla s  y en tre  o tra s  propiedades,hacalas más duraderas y más im­

permeables con respeoto a l a  sustancia del núBLleo y a l  ambiente.

75 El p resen te  proceso de fab ricac ió n  de cápsulas, en masa,en

un vehículo líq u id o , mediante e l  establecim iento  de un sistem a co 

mo se ha definido más a r r ib a ,d i f ie r e  de lo s  procesos anteriorm ente 

u ti l iz a d o s  en e s ta  espec ia lidad , en que e l m ate ria l polim árico es_ 

p a c íf ic o  de la s  paredes de la s  cápsulas de l a  p resen te  invención
8o es d is t in to  de lo s  m ate ria les anteriorm ente u ti l iz a d o s , y d if ie re

particu larm ente porque e l m a te ria l polim árico es h id ro lizado  h asta  

un grado esp ec ifico  y p a r t ic u la r ,  lo  que produce mejores cápsulas. 

Este proceso en e l  que se u t i l iz a n  m ate ria les  especia les para la s  

paredes es ap licab le  a la  encapsulación de una amplia gama de sus-

85 ta n d a s  para núcleos, incluyendo muchas que no se pueden encapsular
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401295
y conservar con áx ito  en lo s  procesos ya conocidos en e s ta  espe­

c ia lid ad  y e l  p resen te  proceso es capaz, especialm ente,de encao 

sa la r  agua y su stan c ias líq u id a s  s im ila res  a l  agua, a s í  como so­

luciones acuosas de m ate ria les só lid o s .

Las s ig u ien te s  son algunos de lo s c r i te r io s  que definen la s  

c iases t i t i le s  de m ate ria les  para e l vehículo y l a  so lución forma- 

dora de paredes.

1) E l m ate ria l polim órico h id rfób ico  de l a  solución forma- 

dora de la s  paredes tien e  que se r  acetab  de p o li(e ti le n o -c o -v in ilo  

h id ro lizado  h a s ta  un grado p a r t ic u la r  y esp ec ifico  respecto  a la  

mitad de ace ta to  de v in i lo .

2) La solución de m ateria les polim óricos que forma la  pared 

de la  cápsula tien e  que se r capaz de humedecer a l  m ate ria l de ná- 

lceo  para deposita rse  alrededor de la s  en tidades que van a formar 

lo s  n á d e o s  de la s  cápsulas, para lo  cual e l  ace ta to  de p o l i ( e t i l e  

no -co -v in ilo ) l le v a  lo s grupos h id ro x il  y ace ta to ,cuyas propieda­

des humectantes pueden se r aumentadas en algunos casos por e l so l­

vente .

3) La solución en fase separada de ace ta to  de p o li(e tilen o - 

1o5 co -v in ilo ) debe ten e r preferentem ente una v iscosidad  de l.ooo a

6



401293

110

115

12o

125

4.000 cen tip o ises ,p a ra  que pueda deposita rse y mantenerse deposi­

tada alrededor de la s  entidades que van a  c o n s t i tu ir  e l  núcleo de 

la s  cápsulas a pesar de lo s  esfuerzos en contra de la  ag ita c ió n  

n ecesaria  para mantener la  d isp ersió n .

4) La solución en fase separada del m ateria l copolímárico 

debe c o n s t i tu ir  un porcen ta je  en volumen del sistema t r i f á s ic o ,  

to ta l  de, p referib lem ente, menos del 5%, para que pueda e x i s t i r  co 

mo una fase  d isper sq^áe entidades móviles capaces de deposita rse so, 

hre la s  entidades que van a c o n s ti tu ir  lo s  núcleos.

5) Debe entenderse que e l m a te ria l de lo s  nóuleos, jRa solución 

de copolímeros y e l  vehículo son mutuamente inm iscibles y química­

mente in e r te s  en tre  s i .

Como se ha dicho con an te rio rid ad , e l m a te ria l de la s  paredes 

de la s  cápsulas que se va a u t i l i z a r  en l a  p resente invención es un 

derivado parcialm ente h id ro lizado  de un copolímero de ace ta to  de e t i  

leño y v in i lo ,e s  d ec ir, ace ta to  de p o li(v in ilo -co -e tilen o ).A lg u n as  

de la s  m itades de ace ta to  de v in ilo  de cada molácula se h id ro lizan  

para dar moléculas polim áricas que poseen grupos etileno ,g rupos de 

ace ta to  de v in ilo , y grupos de alcohol v in í l ic o .

Se ha descubierto  que e l ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )e s
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especialm ente e fica z  como m ate ria l áe la s  paredes de la s  cápsulas 

en la  presen te  invención cuando se ha h id rlizad o  parcialm ente e l 

contenido de ace ta to  de v in ilo  h as ta  un contenido p a r t ic u la r  y pre 

determinado de contenido de alcohol venilico.N o se conoce completa 

mente e l  motivo de e s ta  e f ic a c ia  pero,como se demostrará en lo s  e - 

jemplos que se dan más adelan te , la  e f ic a c ia  es verdaderamente ma- 

n ifie s ta .U n a  rep resen tac ió n  e s tru c tu ra l  del compuesto u ti l iz a d o  en 

l a  presen te  invención es l a  s ig u ien te :

Alcohol de p o liv in ilo  p o lie ti le n o
H
c-
OH H

y X

aceta to  de p o liv in ilo
H lí!
cr ............. -  ' -c

c=oI
^ 3

donde X,Y y Z represen tan  fracc iones molares de e ti le n o , alcohol v i -  

n i l ic o  y ace ta to  de v in ilo ,respec tivam en te .E n  e l m a te ria l polimórico 

s in  h id r l iz a r  se puede a p lic a r  una fracc ió n  molar de ace ta to  de v in i 

lo  y e tile n o  y e s ta  fracc ió n  se puede a p lic a r  tambión a l  m a te ria l 

parcialm ente h id ro lizado  de la s  paredes de la s  cápsulas de e s ta  in ­

vención.S in embargo,en e l  caso de e s ta  invención l a  fracc ió n  es l a  

de lo s  grupos e tile n o  a l  to ta l  de lo s  grupos de e t i le n o , ace ta to  de
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v in ilo  y alcohol vinílico,com binados, o e l  porcen taje  molar de 

lo s  grupos e ti le n o  presentes.L a proporción de m ate ria les u t i l i z a ­

da en e s ta  invención e s , preferib lem ente de 0.70 a 0 , 85, siendo 

l a  más p re fe ren te  l a  de 0 ,80.

El ace ta to  de p o li(v in il-c o -p ti le n o ) tie n e  que h id ro liz a rse  

h as ta  un punto determinado para u t i l iz a r s e  en l a  p resente inven­

ción.Los grupos de aceta to  de v in ilo  se h id r liz a n  y convierten en 

grupos de alcohol v in íl ic o  y se ha descubierto  que hay que h id ro - 

l i z a r  del 38 a l  55% de lo s  grupos de aceta to  de v in ilo  para que 

produz&an e l  m ate ria l perfeccionado para la s  paredes de la s  cápsu 

las .E n  e l  caso más preferente(haciendo re fe ren c ia  a l a  represen ta 

ción e s tru c tu ra l  que antecede) X (etileno) es igual a 80 y (alcohol 

v in ¿ lic o )e s  igual a 0 ,075 -0 ,1o5 y Z (acetato  de v in ilo )  es igual a 

0 ,095-0,125.Por razones que no se comprenden to ta lm en te ,e l ace ta to  

de p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )  no es u t i l iz a b le  en e s ta  invención s i  

e l  ace ta to  de v in ilo  se h id r l iz a  en una proporción in fe r io r  a l  38% 

o superio r a l  55%.Los l im ite s  p re fe r ib le s  de h id rliz a c ió h  del ace­

ta to  de v in ilo  en alcohol v in íl ic o  es aproximadamente del 43 a l

53%.

165 Lo que se cree que en e s ta  invención es importante y p a ten ta -
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ble y qu.e rep resen ta  un avance en l a  espec ia lidad  es e l descubrí 

miento de que un polímero determinado en l a  fab ricac ió n  de micro_ 

cápsulas produce mejores c a ra c te r ís t ic a s  de la s  cápsulas.Se ha 

descubierto  que e l  a ce ta to  de p o li(v in ilo -c o -e tile n o )p a rc ia lm en - 

te  h id rlizad o  es un m ate ria l especialm ente e fica z  para  paredes 

de cápsulas cuando aproximadamente un porcentaje molar del 38 a l  

55% del ace ta to  de v in ilo  se ha h id ro lizado  en grupos de alcohol 

v in ílic o .L a  su stan c ia  polim órica parcialm ente h id ro lizad a  e le g i­

b le para u t i l i z a r s e  con l a  p resen te  invención tien e  por lo  gene­

r a l  un peso m olecular de aproximadamente 50;OO0 más o menos.Este 

peso m olecular no tien e  una im portancia c r i t i c a  excepto que,cuan 

do es muy grande, e l  polímero es relativam ente inso lub le en e l 

sistem a y, s i  es demasiado pequeño,se encuentra alguna d if ic u lta d  

con e l  c a rá c te r  f ís ic o  de la  fase  separada.Puede u t i l iz a r s e  ma­

t e r i a l  de peso m olecular v ariab le  dentro de amplios l ím ite s .E l 

c r i te r io  que anteriorm ente se ha expuesto de que e l  m ate ria l de 

lo s  n á d e o s ,la  so lución  polim árica separada y e l  vehículo tien e n  

que se r inm iscib les en tre  s í , t i e n e  e l sen tido  o rd in ario  de que su 

ex is ten c ia  independiente en e l  sistem a no se tien e  que ver compro 

m etida por ninguna reacción  n i  m isc ib ilidad  en tre  e l lo s .
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Los sistem as p refabricados para la  re a liz ac ió n  del proceso 

de e s ta  invención pueden es tab lece rse  y almacenarse para u t i l i z a r  

se en e l  fujpiro. Incluso operarios no especializados pueden pre­

p a ra r esto s sistem as añadiendo e l  m a te ria l que f a l t a  y calen tan­

do y ag itan d o (s i fuese necesario) junto con lo s  agentes para en­

durecer la s  paredes de la s  cápsulas y fa b r ic a r  la s  cápsulas en 

fecha p o s te r io r .E l m ate ria l que f a l t a  puede se r  cualquiera de 

lo s  t r e s  necesarios para l a  formación del sistem a de tra b a jo , y 

l a  f a l t a  de cualquier componente puede se r  to ta l  o p a rc ia l .

En e l sistem a p re fe ren te ,en  e l  que se u t i l iz a n  los m ateria­

le s  de ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -e tile n o )e sp e c if ic a d o s ,e l l íq u i ­

do u tiliz a d o  como solvente para la  su stanc ia  que forma la s  paredes 

se emplea tambión como uno de lo s  p rincipañes componentes del ve­

h ícu lo  de fab ricac ión  y, por lo  tan to , este  vehículo tien e  que lie , 

var en solución o tra  sustancia  complementaria a l a  de formación 

de la s  paredes en e l  sen tido  de hacer inm iscib les e l vehículo y 

la  so lución del m ate ria l polim órico de la s  paredes e inducir una 

separación de fases líq u id o -líq u id o .E n  o tra s  palabras,com pletar 

un sistem a liq u ido  en e l  que puede e x i s t i r  la  solución (de visco­

sidad apropiada) de la  solución de ace ta to  de p o l i(v in i lo -c o -e t i -

11
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leño) formadora de la s  paredes como fase independiente d ispersa  

en e l  vehículo g rac ia s  a la s  fuerzas en tre  e l  m a te ria l po lim óri- 

co de l a  so lución formadora de la s  paredes y l a  su s tan c ia  compLe 

m en taría .S in  l a  su s tan c ia  complementaria, s i  e l vehículo  incluye 

se o c o n s is tie se  en e l  mismo líq u id o  que e l  que se usa como so l­

vente del polímero formador de la s  paredes, e l  vehículo  s e r ía  mis 

d ib le  con l a  so lución de polímero y l a  d i lu i r í a  y e s ta  so lución 

no e x i s t i r í a  entonces como fase  independiente de v iscosidad con­

ven ien te . Así pues, l a  inm isc ib ilidad  e n tre  e l vehículo y l a  solu­

ción de polímero exige l a  presencia de una sustancia  complementa­

r i a  como constituyen te  del vehículo cuando óste  incluye un l íq u i ­

do m iscib le con e l solvente u tiliz a d o  en la  so lución  formadora 

de paredes o idóntico  a ó l .

Entre la s  su stan c ias complementarias que se pueden u t i l i z a r  

con l a  p resente invención se incluyen polímero tan  d iversos como 

e l  po libu tad ieno(de peso m olecular 8 .ooo-10.ooo) e l  polibuteno 

(de peso m olecular 330- 780) e l  p o lid im e til-s i lo x a n o ,e l  a c e ite  de 

sem illa  de algodón,el a c e ite  de l in a z a ,e l  a c e ite  de so ja  y o tros 

a c e ite s  vege ta les y m inerales halogenados o no, y sus s im ila re s . 

Ll proceso general de separación de fa se s  líq u id o -líq u id o  es ya

12
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conocido en la  espec ia lidad , y la s  su stanc ias complementarias

que generalmente se u ti l iz a b a n  en dicho proceso son también ú t i le s  

en la  presen te  invención.No se considera que la  clase y e l  tipo  de 

l a  su stanc ia  complementaria sean c a ra c te r ís t ic a s  esenc ia les en la  

23o p resente invención.La sustancia  pro lim órica complementaria que se 

emplea en e l  p resente sistem a de encapsulación puede se r cualquier 

polímero que tenga menos afin idad  por e l  m ate ria l de lo s  núcleos 

que e l ace ta to  de p o li(e tile n o -c o -v in ilo )d e  l a s  paredes para que 

e l m a te ria l de la s  paredes de la s  cápsulas se deposite sobre la s  

^35 entidades que c o n s titu irá n  lo s  núcleos.

Los sistem as de encapsulación que u tiliz a n  e l  ace ta to  de p o li  

(v in ilo -co -e tilen o )so n  especialm ente ú t i l e s  en la  encapsulación de 

m ate ria les seleccionados en tre  lo s  de l a  c lase  que comprende e l  

agua, la s  soluciones acuosas,lo s compuestos que contienen grupos 

h id ró x ilo  y la s  soluciones y d ispersiones de só lid o s en e llo s .P u e­

den encapsularse tambián sustanc ias só lid a s  como e l  azu l de m etile  

n o ,lo s  alm idones,la  ce lu lo sa  m e tílic a  y la  g e la tin a .S u stan c ias  espe^ 

cialmente adecuadas para encapsularse de acuerdo con l a  p resen te

245
invención son l a  formamida,la g l ic e r in a ,lo s  g l ic o le s , la s  aminas co­

mo la  t ie t i le n e te tra m in a ,la  d ie t i le n e tr ia n in a ,la  am inoetile tano la-
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mina, l a  3 ictileneam ina y s im ila res , y carbonatos como lo s carbo­

nados de o tileñ o ,d e  propileno y sim ilares.Pueden emplearse mezclas 

de cualesquiera de la s  an tedichas su stan c ias en l a s  mismas en tida­

des de núcleos o formando entidades separadas en e l  mismo sistem a 

de t r e s  fases.L os m ate ria le s  que se u t i l ic e n  especialm ente para 

lo s  núcleos de la s  cápsulas con l a  p resen te  invención tien en  que 

sor inm iscib les, por supuesto,con lo s  o tro s  componentes del s i s t e ­

ma de encapsulación.

El tamaño de la s  oápsulas fab ricadas con l a  p resen te  inven­

ción v a ría  en tre  un l ím ite  in fe r io r  de unas cuantas m ieras y un 

lim ite  superio r de v a rio s  m illa re s  de m ieras de diámetro medio.

El tamaño co rrien te  de la s  cápsulas fab ricadas de acuerdo con e l  

p resen te  proceso es de una o dos m ieras h as ta  unas 15.ooo mieras 

de diámetro medio.Las cápsulas de la s  dimensiones que quedan apun­

tadas se consideran m icrocápsulas y son la s  p re fe re n te s .E l tamaño 

más c o rr ien te  de la s  cápsulas fab ricadas de acuerdo con l a  presen­

te  invención v a r ia  en tre  5 y 2 .5 00 m ieras.Las cápsulas fabricadas 

de acuerdo con la  p resen te  invención,pueden contener una cantidad 

v ariab le  de sustanc ia  de fase in terna.Pueden contener la s  cápsulas 

desde O a más del 99% o en peso,de su stan c ia  de fase in terna .L a
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proporción más co rrien te  y p re fe r ib le  3e contenido de la s  cápsulas 

fabricadas segdh l a  presente invención es de aproximadamente del 

50 a l  97% en peso.Las cápsulas que se acaban de mencionar con un 

contenido cero se consideran que son dimunutas e sfe ras  de m aterial 

polimórico y se pueden fa b r ic a r  con e l  proceso de l a  presente in­

vención omitiendo la  su stanc ia  de l a  fase  interna.Pueden fa b r ic a r­

se cápsulas huecas ep. la s  que se haya eliminado e l  contenido in i ­

c ia l .

Entre los so lventes adecuados para l a  p resen te  invención se

275 incluyen lo s  so lventes orgánicos que puedan d iso lv er e l  aceta to

de p o l i (v in ilo -c  o-e t i l e  no) y a l  m ate ria l complementario inductor

de la  separación de fase .E sto s so lventes son conocidos generalmente

o pueden encontrarse fácilm ente s in  demasiada experimentación y

en tre  e llo s  se incluyen :e l c ic lo h ex an o l,la  quetona m e t i l is o b u t i l i -  
28o ca, e l t r ic lo r o e t i le n o ,la  te t r a c lo r e e t i l in a ,e l  c loruro  de m etileno 

e l  te tra c lo ru ro  de carbono,el cloroform o,el e l  to lu en o ,e l x ile n o ,e l 

benceno,el clorobenceno,el ó te r  de e t i le n o -g l ic o l-b u t i lo , la  1-me- 

t i l - 2-p i r r i l id in o n a ,la  p i r id in a ,e l  butanol y s im ila re s .

A f in  de ex p lica r completamente la  invención,a continuación 

285 se describe un procedimiento p a r t ic u la r  para e s tab le ce r un sistema
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adecuado de encapsgdación. 3 s t  e procedimiento p a r t ic u la r  supone 

la  formación de un sistem a de solución no ionizada que comprende 

dos su stan c ias polim óricas d ife re n te s  y un solvente común,siendo 

una de la s  su s tan c ias polim óricas e l  a c e ta to  de p o li(v in ilo -c o -  

29o e ti le n o ) ,p a ra  la s  paredes de la s  cápsulas, y siendo e l  o tro  mate­

r i a l  polim úrico e l  complementario para in d u c ir l a  separación de 

fa se s . La separación de e s te  sistem a en dos fases líq u id a s  inde­

pendien tes, una de la s  cuales contiene una im portante porporción 

de ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )  y l a  o tra  de l a  su stanc ia  

^95 polim órica complementaria, se consigue g rac ias  a l  fenómeno de sepa 

rac ió n  de fa se s  líq u id o -líq u id o  conocido por e l  trab a jo  de Dobry 

y o tros publicados en e l  Journal of Polymer Science, vo l.2 ,nS 1 , 

pags.90-1oo(1947). Los dos m ate ria le s  polim óricos y e l  solvente se 

pueden m ezclar en cualqu ier pmporción para conseguir l a  separación 

de fase ,p ero  es p re fe r ib le  formar primero una so lución  d ilu id a  del 

a ce ta to  de p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )  que se va a usar para l a  fase 

formadora de la s  paredes de la s  cápsulas e induc ir despuós l a  sepa 

rac ió n  de fase  líq u id o -líq u id o  añadiendo e l  m a te ria l polim árico 

complementario, cuyo único papel es in d u c ir y mantener l a  separación 

^  a s í a s . . .
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El orden de l a  mezcla puede in v e r t ir s e , o pueden mezclarse 

la s  dos sustancias polim áricas y e l  so lvente a l  mismo tiempo,una 

vez que se han estab lecido  la s  proporciones c u a n tita tiv a s  adecúa 

das para lo s  m ate ria les que se van a u t i l i z a r .E l  volumen y l a  v is  

cosidad resu ltan tes(q u e  en su mayor p a rte  es tán  controlados por 

l a  concentración) de la s  dos fa se s  separadas son independientes 

del orden de mezcla.

Se pueden a ñ a d ie n te s  e l  m ate ria l de lo s  n á d e o s , que es 

siempre un componente menor del volumen to ta l  del sistem a,o  duran 

te  o despuás de formar l a  solución o su separación en dos fa se s .

De la  misma form a,la ag itac ió n  del sistem a se puede empe za r,an te s  

durante o despuás de cualquiera de e s ta s  operaciones.Es p re fe r ib le  

s in  em bargo,agitar an tes,duran te  y despuás de l a  separación de 

fases e in tro d u c ir  e l m ate ria l de lo s  n ád e o s  an tes de que se haya 

producido la  separación de fa se s .

La in tensidad  de l a  ag itac ió n  debe se r t a l  que divida e l  ma­

t e r i a l  de lo s  n ád e o s  en la s  en tidades del tamaño deseado,si esto  

es necesario , y que asegure en cualquier caso una completa d isper­

sión  de este  m ate ria l en e l  veh ícu lo .E l tamaño de los n ád e o s  se 

p reselecciona para que e l tamaño de la s  cápsulas sea e l que se
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quiere despuós de contar con e l  g rosor de l a  encap su lación . Con 

m ate ria le s  só lid o s para lo s  núcleos, se puede determ inar y conse­

g u ir de antemano e l  tamaño de l a s  entidades mediante t r i tu ra c ió n  

o molido adecuados.

33o Cuando se es tab lece  de e s ta  forma e l  sistem a f r i f á s ic o  de

formación de c á p su la s ,la  fase  continúa, o v eh ícu lo ,co n sis te  en u- 

na so lución  más d ilu id a  y menos v iscosa que contiene l a  mayor par 

te  de l a  su stanc ia  polim órica complementaria y e s ta  su s tan c ia  po- 

lim úrica es la  que conmunica l a  necesaria  inm isc ib ilidad  en tre  e l 

335 vehículo y l a  fase formada por l a  so lución  formadora de la s  paredes 

y le  perm ite a e s ta  últim a e x i s t i r  como fa se  d isp e rsa  independien­

te .C ualqu ie r pequeña cantidad de su stan c ia  polim órica complementa­

r i a  que pueda in tro d u c irse  en l a  fase  separada de l a  solución fo r­

madora de la s  paredes por a r ra s t re  o de o tro  modo no es inconveniente. 
34o Si fuese deseable o conveniente,se puede t r a t a r  e l sistem a 

de t r e s  fases,una vez que contiene la s  cápsulas, con una, pequeña 

cantidad de algún compuesto que reacciones con lo s  grupos h id ro x il 

del m ate ria l de la  pared de la  cápsula para endurécelo químicamen­

te  y degradarse con la s  paredes de la s  cápsulas.L os más importan- 

345 te s  en tre  lo s  m ate ria le s  de endurecimiento o tra tam ien to  son lo s
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d iiso c ian a to s o lo s  p o liiso c ia n a to s , como e l d iisoc ianato  de to ­

lueno y lo s  haluros d iácidos como lo s  m alo n il-c lo ru ro s, o x a li l-  

c lo ru ro s ,su lfo n il-c lo ru ro s ,t io n ilc lo ru ro s  y sim ila res .O tros móto 

dos para t r a t a r  la s  paredes de la s  cápsulas es por reacción con 

un a lc o x ü o  a lc a lin o , no entendióndose por completo e l  mecanismo 

de e s ta  reacción.Ejem plos de alcóxidos a lc a lin o s  son e l motóxido 

etoxido,propóxido y s im ila res  de sodio, p o ta s io , l i t io  y cesio .

El dibujo que se acompaña es una rep resen tac ión  g rá fica  

su b je tiva  de la  re la c ió n  en tre  l a  calidad de l a  cápsula y e l  por­

cen taje  de h id ro linac ió n  ap licada a l ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -  

e tileno)parc ia lm en te  h id ro lizado ,P or motivos que no se comprenden 

del to d o ,e l cambio de l a  calidad  a l  cambiar e l  porcentaje de hidrjo 

liz a c ió n  es bien pronunciado y remarcable.Con una h id rliz a c ió n  de 

menos del 38% l a  fase independiente,preparada de acuerdo con la s  

tácn icas de separación de fa se s  líq u id o -líq u id o , no es su fic ien te ­

mente v iscosa para formar paredes á t i l e s  y la s  paredes que se fo r­

man son pegajosas y generalmente no se p restan  a lo s  in ten to s do 

separación de la s  cápsulas.Las cápsulas fabricadas u tilizan d o  ma­

te r ia le s  con menos del 38% de h id ro lizac ió n  tienen  tendencia a agl<3 

merarse durante e l proceso de encapsulación y la  f a l t a  de grupos de
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alcohol v in í l ic o  impiáe la  degradación adecuada de los grupos h i  

d ro x il .

Con una h id ro lizac ió n  de DMÍs del 55% aproximadamente,la 

fase independiente se vuelve demasiado v iscosa  y ex is te  como pre 

37o c ip itad o  sem isólido y filam entoso .E l cambio de "bueno" a "malo" 

es abrupto y parece cumplirse en tre  unos l ím ite s  de po rcen ta jes 

muy estrech o s.

Con una h id ro liz a c ió n  de en tre  e l  38 y 43% se pueden prepa 

r a r  cápsulas de calidad  adecuada, mejorando l a  calidad  a l  aproxi 

375 marse a l  43%.

Con una h id r liz a c ió n  de en tre  e l  43 y 53%y la  calidad de 

la s  cápsulas es máxima para e s te  sistem a y l a s  cápsulas son espe 

cialm ente adecuadas para contener líq u id o s p o la re s  durante la rgo s

38o

385

periodos de tiempo.

Cón una h id r liz a c ió n  del 53 a l  54 ó 55%, la  calidad  de 

la s  cápsulas dece rápidamente y, con una h id ro liz a c ió n  de un 56% 

ya no es posib le  fa b r ic a r la s  con ó x ito .

En lo s  s ig u ien te s  ejemplos d e ta llad o s se describen algunas 

de la s  re a liz ac io n e s  más im portantes de l a  invención.

E J E M P L O  1
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En e s te  ejemplo se fab rican  m ierocápsulas que,como fase in

terna po lar,van  a contener g l ic e ro l .S i  se desease o s i  fuese ne­

cesa rio , se puede d iso lver o d isp e rsa r en e l  g l ic e ro l  un pequeño 

porcentaje de algún colorante para  f in e s  dem ostrativos u o tro s .

39o Lg_ sustancia  polim úrica formadora de la s  paredes empleada en es­

te  ejemplo y en todos lo s que siguen es e l  ace ta to  de p o l i (v in i l  

co -e tilen o )h id ro lizado  hasta  un porcen taje  determinado, como se lia 

descrito  an teriorm ente.en  cada ejemplo se e sp ec ific a rá  e l  grado 

de h id ro lizac ió n  del m ate ria l p a r t ic u la r  de ese ejem plo.El aceta
395 to de p o li(v in il-co -e tile n o )p a rc ia lm en te  h id rlizad o  se puede ad­

q u ir i r  en l a  compañía E .I .  du Pont de Nemours & Co., Inc . de V.'il9 

p ington , Delaware,EE.UU bajo la  designación comercial de re s in a

h id ro x iv in il  "ELVON PB-7802.

En e s te  ejemplo se u t i l i z a  un ace ta to  de p o l i ( v in i l - c o - e t i -  

leno)h id ro lizado  del 50 a l  53%, 3*12 gramos que se disuelven en 

125 m i l i l i t r o s  de tolueno para p roducir l a  solución del m ateria l 

que va a formar la s  paredes de l a s  cápsu las.E sta  solución se ca­

l ie n ta  h as ta  lo s  50-60 grados centígrados y se le  añade lo s  s i ­

guiente m ientras se a g i ta :125 m i l i l i t r o s  de p o lid im e til siloxano 

4°5 a l  50% en peso en tolueno para que s irv a  de m ateria l polim árico
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complementario inductor de la  separación de fa ses  y 30 m i l i l i t r o s  

de g lic e ro l  con una pequeña cantidad  de s a l  c r is ta l iz a d a  co lo r vio 

l e t a  d isu e lta  en Ó1 para que s irv a  de m a te ria l de lo s  m ieleos de 

la s  cápsulas o de fase  interna.E jem plo del p o lid im e til siloxano 

usado aquí es e l  L-45(nombre com ercial) s i l i c io  flu id o  de una y ia -  

¡sósidad de unos 500 cen tis to k es que vende l a  compañía Unión Carbi­

de Corporation,de Nueva York EE.UU. Despuós de haberse añadido lo s  

in g red ien tes mencionados, ex is te  un sistem a de t r e s  fases como se 

ha d esc rito  más a r r ib a , que incluye: una fase  continua de tolueno 

con un im portante porcen ta je  de siloxano y ,d isu e lto  en e l la ,a lg o  

de l a  su stan c ia  de la s  paredes de la s  cápsulas, una fase d isc o n ti­

nua de g o ti ta s  de g l ic e ro l  de color azu l como fu tu ro  m a te ria l de 

lo s  n ád eo s  de la s  cápsulas y una fase d iscon tinua de g o t i ta s  l i ­

quidas en fase independiente de solución concentrada del m ate ria l 

de la s  paredes de la s  cápsulas en to lueno , mojando y volviendo es­

ta s  g o t i ta s  de m ate ria l de la s  paredes a la s  en tidades que se van 

a co n v ertir  en lo s  n ád e o s  para producir cápsulas em brionarias.A si 

p u es ,e l sistem a ha producido en e s te  punto cápsulas de paredes de 

na tu ra leza  liq u id a  que contienen un liq u id o  po lar.L a ag ita c ió n  se 

contináa m ientras se perm ite que e l  sistem a se en fr ie  a la s  tempe-
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Como prueba, se tra ta n  50 m i l i l i t r o s  del sistem a que con 

tien e  la s  cápsulas añadiéndole d iiso c ian a to  en cantidades de 

0,5  a 4 m i l i l i t r o s  y agitando durante unas 16 horas.Se interrum  

43o pe a g ita c ió n ,se  decanta, y se lavan la s  cápsulas con hexano 

primero y despuós con agua y se secan. Las cápsulas re su lta n te s  

no se aglomeran y dejan l ib re s  g lic e ro l azu l a l  rom perse.Si se 

dejan la s  cápsulas en la s  condiciones ambientes,nih parecen exu­

dar e l  g l ic e ro l  de la  fase in te rn a .
-35 E J  EM P L 0 2

En es te  ejemplo se u t i l i z a  e l  mismo m ate ria l para la s  pa­

redes de la s  cápsulas que en e l  Ejemplo 1, que antecede.Se d i­

suelven 5 gramos de la  sustancia  de la s  paredes de la s  cápsulas 

en 500 m i l i l i t r o s  de tolueno a unos 60 centígrados o algo más.
44o La solución se coloca en e l  depósito de una mezcladora Y/aring 

(nombre com ercial) precalentado con ag ita c ió n  le n ta  teniendo cui 

dado de e v i ta r  riegos de fuego y explosiones.Despuós se anuden 

100 m i l i l i t r o s  de solución 80/20 de g lice ro l/ag u a  como fase  in -  

445 te rna  de la s  cápsulas, se auméntala ag ita c ió n  h as ta  una velocidad

23



45o

455

46o

293 ^
ráp ida  y se continúa durante unos 5 minutos para obtener una 

f in a  d ispersión .S e añaden 25 m i l i l i t r o s  de a c e ite  de algodón 

como inductor de separación de fa ses  y se continúa la  ag itac ió n  

ráp ida durante 3 minutos más. Despuós se e n fr ía  e l sistem a has­

ta  25 grados centígrados y se añaden 2oo m i l i l i t r o s  de una so­

lución  a l  5% en peso de Mondur CB-75(hombre com ercial) en to lue  

no para degradar y endurecer químicamente e l m a te ria l de la s  pa 

redes de la s  cápsulas. El Mondur CB-75 es un d iiso c ían a to  de to  

lueno aducto de trim etano l propano y lo  vende l a  empresa Mobay 

Chemical Company, de P ittsburgh,Pensilvani,aE E .U U . Se a g ita  le n  

tamente e l  sistem a durante algunas horas a tem peratura ambiente 

y despuós durante unas 10 horas a 45 grados centígrado.L as cáp­

su las pueden emplearse como revestim iento  de papel o a is la rd a s  

como polvo que contiene un líq u id o .E l diámetro medio de la s  cán 

su las in d iv idu a les  de e s te  ejemplo es aproximadamente de 5 a 20 

m ieras.

E J  E M P L O 3

Este ejemplo se pone en p rá c tic a  exactamente igual que e l  

ejemplo 2 , que antecede,con la s  s ig u ien te s  excepciones:el to lu e -  

465 no del Ejemplo 2, se su s titu y e , volumen a  volumen, por te t r a c lo -
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ro e tile n o  y e l m ate ria l de la s  paredes de la s  cápsulas se en­

durecen por reacción  con d iiso c ian a to  de tolueno en vez de con 

d iiso c ian ato  aducto, como en dicho ejemplo. El diámetro medio 

de la s  cápsulas ind iv iduales de este  ejemplo es de 5 a 20 mi­

e ra s .

m E J E N P L 0 4

Se re p ite n  lo s  Ejemplos 1 y 2, u tilizan d o  polibutadieno 

liq u id o  como inductor complementario de separación de fa se s .

Se ¿uede reg u la r algo e l  tamaño de la s  cápsulas controlando 

475 e l grado de ag itac ió n , la  proporción de m ate ria l de l a  pared

de la s  cápsulas y del m ate ria l de l a  fase  in te rn a , l a  tempera­

tu ra  del sistem a y o tras  condiciones s im ila re s .

E J E M P L 0 5

Se disuelven diez gramos de ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -  

e tile n o ),h id ro liz a d o  en un 43 a l  $3% en 500 m i l i l i t r o s  de t r i -  

c lo ro e tilen o  y se en frian  h asta  unos 10 a 15 grados centígrados 

En esa solución se dispersan unos 1oo m i l i l i t r o s  de la  sustan­

c ia  del nácleo de la s  c á p su la s (a g u a ,g lic e ro l,e tc . ó 1oo gramos 

de es te  m ate ria l s i  fuese só lido) y se añaden unos 90 m i l i l i t r o s  

de a c e ite  de algodón para que sirvan  de m ate ria l inductor de l a
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separación de fa se s . De e s te  modo se forman la s  cápsulas embrijo 

n a ria s  cuyas paredes se endurecen químicamente añadiendo 50 

m i l i l i t r o s  de solución a l  20% án peso de so lución  de Mondur CB- 

75(nombre com ercial) e n tr ic lo ro e tile n o  a l  sistem a que contiene 

la s  cápsulas y agitando toda una noche.Las cápsulas se separan 

decantando e l  líq u id o  en que se fab rican ,laváhdo las con t r i c l o -  

ro e tile n o  y secándolas evaporándo e l  tr ic lo ro e ti le n o .L a s  cápsu­

la s  endurecidas y a is lad a s  presentan  una gran calidad y poca ten  

denoia a la  exudación de su contenido.

E J E M P L O  6

Se d isuelven ,por v ía  de ensayo, 10 gramos de ace ta to  de 

p o li(v in ilo -c o -e tile n o )h id ro liz a d o  a l  38%, en 600 m i l i l i t r o s  de 

tolueno y en esa solución se d ispersan  700 m i l i l i t r o s  de so lución  

g lice ro l/ag u a  a l  80/20 para s e rv ir  de m a te ria l p ara  lo s  n ád e o s  

de la s  cápsulas y 50 m i l i l i t r o s  de a c e ite  de algodón para se rv ir  

de m ate ria l inductor de la  separación de fa se s . La tem peratura 

durante e s ta  ag itac ió n  y d isp ersió n  v a r ía  aproximadamente en tre  

lo s  45 y lo s  25 grados cen tígrados.A l añad ir e l  a c e ite  de algodón 

se produce l a  separación de la  fa se  del m ate ria l de la s  paredes 

de la s  cápsulas y se forman la s  cápsulas em brionarias pero l a  f a -
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se separada no es suficientem ente v iscosa para una buena fa b r i­

cación de la s  cápsulas y la  fase separada no envuelve bien a 

la s  g o t i ta s  que van a c o n s ti tu ir  lo s n á d e o s . Sin embargo se 

aí'iaden 5 m i l i l i t r o s  d e l 1-iondur CB-75(nombre comercial) menciona 

do más a r r ib a  y 5 m i l i l i t r o s  de d iiso c ian ato  de tolueno para en 

durecer la s  paredes de la s  cápsulas y, despuás de a g ita r  e l  sis, 

tema durante 16 horas, se obtienen la s  cápsulas completas. Las 

cápsulas se a ís la n  por decantación del líqu ido  de fab ricac ión , 

se lavan con tolueno y se secan evaporando e l  tolueno.Las cáp­

su las obtenidas en e s te  ejemplo no son de gran calidad pero pue 

den emplearse en algunos casos.

E J  E I.i P L O 7

Este ejemplo se pone en p rá c tic a  exactamente como e l  Hpm 

pío  6, que antecede, a excepción de que e l  ace ta to  de p o li(v in i  

lo -c o -e tile n o ) e s tá  h id ro lizada  a l  43%. En e s te  ejemplo la  fase 

separada del m ateria l de la s  paredes de la s  cápsulas es de v is ­

cosidad adecuada y humedece y envuelve a la s  entidades de los 

n ád e o s  muy bien,produciendo cápsulas em brionarias de gran c a l i  

dad.Las cápsulas endurecidas y a is lad a s  son de gran calidad  con 

poca tendencia a exudar su contenido.
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Para continuar lo s  ensayos de los Ejemplos 6 y 7, se ha­

ce es te  ejemplo exactamente como e l lo s , pero u tilizan d o  un ace 

ta to  de p o li(v in ilo -c o -é ti lo n o )  h id ro lizado  a l  50-53%. Los cán 

su las de este  ejemplo son de gran calidad  y muy paredidas a la s  

del ejemplo 7 , que antecede.

E J  E M P I O  9

Continuando lo s ensayos, en este  ejemplo se u t i l i z a  l a  

misma tácn ica , que anteriorm ente pero empleando un ace ta to  de 

p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )  h id ro lizado  a l  54% aproximadamente.

E l m ate ria l de la s  paredes de la s  cápsulas de l a  fase separada 

de este  ejemplo es muy viscoso y p resen ta  algunas d if ic u lta d e s  

para envolver lo s  n ád e o s  de la s  cápsu las.S in  embarco, la s  caá 

su las que se a ís la n  son de calidad acep tab le .

E J E  1.1 P L 0 10

Como áltim a p arte  del ensayo se hace un in ten to  de encag, 

su lacidn  usando un ace ta to  de p o li(v in ilo -c o -e ti le n o )h id ro liz a -  

do a l  56%. La fase separada es f ib ro sa  y sem isd id a  y no envuel 

ve a lo s  n ád e o s  para formar la s  cápsulas.

Se re p ite  e l  ejemplo con ace ta to  de p o l i (v in i lo -c o -e t i le
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no) h id rlizad o  a l  56% y tambión con m ate ria l h id rlizad o  a l  59%

En lo s  dos casos l a  fase separada es prácticam ente sd iid a  y no 

produce cápsulas.

Es importante observar que los pesos m oleculares de to - 

55o dos lo s  m ate ria le s  de aceta to  de p o li(v in ilo -c o -e tile n o )so n  

prácticam ente iguales,debiéndose la s  d ife ren c ia s  en comporta­

miento de la s  v a ria s  fases líq u id a s  separadas totalm ente a la s  

d if ire n c ia s  en e l  grado de h id r lo liz a c id n .

E J E M P L O  11

555 Este gjemplo se r e a l iz a  e igual que lo s  a n te rio re s  ejem­

plos que dieron cápsulas acep tab les excepto en que la  sustan­

cia  para e l  endurecimiento de la s  cápsulas es metdxido sádico 

que se sum in istra  como 20 m i l i l i t r o s  de solucidn 0.1 normal

de 1/10 me tañol/bene eno. Las cápsulas re su lta n te s  se pueden 
56o a p lic a r  sobre un su b stra to  para que se saquem. o se pueden 

a i s l a r  por decantacidn del líq u id o  de fab ricac ió n  y la v a rla s  

con e te r  de p e tró leo  y se ca rla s .

E J E M P L O S  12-16

Se re p ite n  lo s  ensayos de los Ejemplos 6-1o qt,B anteceden 

565 empleando para n ád e o s  de la s  cápsulas 60 m i l i l i t r o s  de solución
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glicerol(form am ida a 70/30 en lugar de l a  so lución  de g lic e ro l 

agua. Los re su ltad o s de e s ta s  pruebas son prácticam ente ig u ales

a lo s  de lo s  Ejemplos 6-10.

E J  E H P L 0 17

Se re p ito  e l  a n te r io r  Ejemplo 8 , u tiliza n d o  como m ate ria l 

para lo s  n á d e o s  de la s  cápsulas 70 m i l i l i t r o s  de solución acao 

sa de acetamida a l  50% en peso en vez de l a  so lución de g lic e -  

ro l/ag u a . Se fab rican  de e s te  modo cápsulas de gran ca lid ad .

E J  E M P L 0 18

Se re p ite  e l  Ejemplo 8 pero usando 70 m i l i l i t r o s  de solu­

ción de oxamida a l  3% en peso en una so luc ión  acuosa de g lic e ­

ro l  a l  70% en peso.Se fab rican  de e s te  modo cápsulas de gran 

ca lid ad .

E J E 1,1 P L 0 19

58o Sg re p ite  e l  Ejemplo 8 , pero empleando 50 m i l i l i t r o s  de

solución a l  4% en peso de cloruro  de m alonil en tolueno como 

sustancia  endurecedora de la s  cápsulas en vez del Modur CB-75 

y del d iiso c ian a to  de to lueno . U tilizando es te  cloruro  d iácido 

como agente endurecedor? solamente hay que a g i ta r  l a s  cápsulas 

585 dáramte unos 30 minutos an tes de a is la r la s .S e  fab rican  cápsulas

3o
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N O T A

La paten te  Invención que por v e in te  años se s o l ic i ta ,d e ­

berá recaer sobre la s  s ig u ien te s:

59o REIVINDICACIONES

595

6oo

6o5

13.-" PROCESO PARA LA FABRICACION DE HICROCAPSULAS!,' carac­

terizado  porque cada una de la s  cuales contiene una p a r tíc u la  

de m ate ria l só lido  o líq u id o  dentro de unas paredes de m ateria l 

polim órico h id rofóbico ,en  e l  que se estab lece  un sistem a a g ita ­

do de t r e s  fa se s , formado por una prim era fase continua de l í ­

quido h idrofóbico ,una segunda fa se  discontinua co n s titu id a  por 

p a r tíc u la s  d isp ersas  de la  su s tan c ia  só lid a  o liq u id a  a encap­

su la r , y una te rc e ra  fase discontinua consiitente en g o ti ta s  d is 

persas de una solución del mencionado m ate ria l polimórico hidrp, 

fóbico,depositándose e s ta  te rc e ra  fase sobre la s  p a r tíc u la s  dis, 

persas de la  segunda fase y envolviÓndolas para formar cápsulas 

de paredes líq u id a^ , so lid ificándose  posteriorm ente la s  paredes 

de la s  cápsulas, y en e l  que se ha elegido para m aterial p o li­

mórico h idrofóbico un copolimero de ace ta to  de v in ilo  y e tile n o  

en e l que se han h id ro lizado  del 38 a l  55% de lo s  grupos de ace.
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61o
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62o

2S .- " PROCESO PARA LA FABRICACION DE MICRO CAPSULAS'.' acuerdo 

con la  re iv in d icac ió n  1, en e l  que e l  del 43 u l 53 por cien to  de 

lo s  grupos ace ta to  áe h id ro liza n  en grupos a lco h o l.

3B.-"PROCESO PARA LA FABRICACION DE MICRO CAPSULAS'.' de acuer 

do con la s  re iv in d icac io n es 1 y 2 , en e l que e l  p rocen ta je  de mo­

le s  de grupos e ti le n o  dentro del m ate ria l polim órico hidrofóbico  

e s tá  comprendido en tre  lo s  lím ite s  de 70 y 80.

4B.-"PROCESO PARA LA FABRICACION DE HICROCAPSULAST de acuer 

do con la  re iv in d icac ió n  3) en e l  que dentro  del m ate ria l polimó- 

rio o  h id ro fó b ic o ,e l porcentaje de moles de lo s  grupos e ti le n o  es, 

b astan te  aproximadamente, de 80, e l  p rocen ta je  de moles de lo s  

grupos de alcohol v in íl ic o  es del orden del 7.5  a l  10.5 y e l  de 

lo s  grupos de ace ta to  de v in ilo  del orden de 9.5  a l  12.5

52.-" PROCESO PARA LA FABRICACION DE M1CRCCAPSULAS'.' de acuer 

do co$ la s  re iv in d icac io n es precedentes, en e l  que la s  paredes 

que se depositan de la s  cápsulas se endurecen por reacción  de copo, 

lim ero con un d iiso c ia n a to ,p o liiso c ia n a to ,c lo ru ro  d iác ido ,u  óxido 

a lc a l in o .

625 62.- " PROCESO PERA LA FABRICACION DE HICROCAPSUIASy de acuerdo

32



401293
coR l a  re iv in d icac ió n  1, y como queda explicado con re fe ren c ia  a 

lo s  Ejemplos 1 a 9 y 1 1 a 1 9 .

76 .- " PROCESO PARA LA FABRICACION LE LIICROCAPSULAS'J 

Todo e l lo , t a l  y como queda d esc rito  y reiv indicado  en la  

63° presen te  memoria d e sc rip tiv a , que consta de 33 hojas fo liad as y 

mecanografiadas por una so la  cara, a la  que se acompañan lo s  di­

bujos que la  i lu s tr a n .

635
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