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La presente invencidn, tal como su enunciado
indicn, se refiere a un procedimiento de encapsulacidn,
gegin la descripeidn que de ls misma se realice, que ha
de entenderse en su mis smplio sentido y no restricti-
vamente .

Eate invencidn se refiere a ls encapsulscién
vy, particularmente, & la produccion de e¢dpsulas peque~
fins o diminutas constituidas por ung pilel o un liegero
tobique de una composicidn orgénica que incluye un cuer-
po de material, como por ejemplo un lfyuido. El proce-
dimiento de esta invencién estd dirigido a la produce
cidn de tales cdpsulas que pueden ser producidas a un
tanafio determinado de antemano y por un método convenien
te y répido mediante la reaccién quimica "in situ", en
la que uns sus'ensidén, o una recoleccidn de esferas dis=
cretas o de csferoldas capsulares e¢s formado en un cuer-
pd de un 1f,uido gue, a continuacién se puede separar -
facilunente o retencrse y ﬁtilizarse en dicho lfuuido.

Las cdpsulas de esta naturaleza y descripeién
tienen una variedad de usos, como por ejemplo para con-
tener tintes, tintas, reactivos quimicos, productos -
farmacefiticos, moteriales para dar ssbor, fungicidas, -
bactericidas, pesticidas, tales como herbicidaas, insec-

ticidas y similares, cuyas sustancias pueden ser disul=-
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tas, suspendidas o en cualquier otra forma dispersas
en o como el material que hay que incluir en la cdp-
sula. El material que hay que cncapsular puede ser -
utilizado en la dispersidn inicial a un temperatura
que estd por encima de us punto de fusidn o disolven-
te o ispersarse en un disolvente orgdnico apropiade
inmisoible en agua. *a naturaleza del material inmis-
cible en agua que hay ue encapsular puede ser de ori-
gen orgfnico o inorgdnico. una vez encapsulado, el 1i-
wuido o cualquier otra forme es preservodo hosta que
es liberado por algidn medio o instrumento que rompa,
aplaste, finda disuelva o0 en tualquier oira forma qui-
te la piel de la cdpsula, © husta yue sea liberado por
difusién lo wue se efectda en condiciones apropiadas,
Un importante nspecto especifico de ests invencidn, jun
to con otrsg cara teristicas y ventsjas que se contem—
plan en la invencidn, es el procedimiento para la poli-
merizacidén .ue implique la reaccidén entre los monomeros
polisocionatos, paras producir uns piel capsular de poliu-
rea,

Hasta el momento presente se han utlilizado,
o se han descrito, una variedad de téanicas pura los -
procedimientos de encapsulacién. Entre éstos se encuen-
tra el método por el cual la pelfcula que envuelve se
deposita, por condensacién y otros procedimientos que

implican la polimerizacién de una sustencia contonida
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en zotas o en una fase lfyuida rodeante continua, de
forma que se deposite el polimero resultante en la -
supsrficie de dichas gotas. Otro método implica el -
disparo de gotas a través de una pelfcula descendente
de un material de pared de cdpsula lfquido que, a con
tinuzeidn, se solidifica alrededor de las gotas indivi
dunles, fe conocen diverasos métodos de hace el encapsu-
lado por condensseidn interfacial entre los resctivos
complementarios de aceidn directa, Dentro de estos mé-
todos estd.: las reacciones para producir diversos ti-
pos de polimeros como paredes de las cdpsulas, Muchas
de estas reacciones para -roducir una sustancig de re-
veatimianbo se producen entre una anmina que debe ser -
por 1o menos de cardcter difuncional y un segundo reac-
tante intemedio de fcido o, mus exactamente, de naturg-
leza derivada del 4cido, que para producir una poliami-
da es un cloruro 4cido difuncional o polifuncional. Las
amines que se emplean principalmente, o yue se proponen
en estos métodos son tipificadas por diaminas de etile-
no o aimilares, que tienen por 1o menos dos grupos ami-
no primarios.

Para muchos procedimientos de encapsulscién
hay un reyuerimiento final de separacién de los materis-
les encapsulados a partir del medio formador. Iurante -
el procedimiento de manipulzciébn, el materiagl de tabi-

que de la cdpsula es sometido a grandes tensiones y
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tiranteces. Por esta razbén, la delgads piel o pared
de la célula, uue es altamente deseable, gueda gran-
demente restringida en los métodos de las artes pre-
vias, Uno de los objJetivos primordiales de la presen
te invencién es proveer un nuevo . rocedimiento mejo-
rado de encapsulscién gue es rdpido y efectivo, y 4ue
evita 1la necesidad de sepurar ¢l material encapsulado.
Una de las ventsjas especiales es, por tanto, la for-
macién permisible de pleles o paredes celula es exire-
madamente delgadas en eonjuncién con las cdpsulas.

La polimerizacién interfacial implica, por
1o gencral, en poner juntos dos lfquidos inmiscibles,
por ejemplo, agus y disolvente orgénico, respective-
nente, conteniendo intermediarios orgdnicos complemen—
tarios, de accién directa, que reaccionardn unos con -
otros pura establecer un policondensado s841ido. Dichos
policondensados, como ppr ejemplo la polliagida, el po-
liester,el poliuretano, la poliurea ¢ sustancias simi-
lares, pueden formarse de resinas intermedias o mono-
meros, Tambien se ha propuesto la pulverizacién de go-
titas derdisolvente orgfénico conteniendo un cloruro =
didcido a un 1{juido acuoso gue contengan, por ejemplo,
glicol de etileno con el objeto de encapsular el liqui-

do orgdénico o aceite en cédpsulas de policster. Yaotos -

esfuerzos han resultado cortos en cuanto a valor préc-

tico en varios aspectos.  Por ejemplo, se requeler de
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aparatos especiales para ecta téenica. Ademds, diver-
508 experinentos realizados hen demostrsde ls dificul-
tad de establecer las cdpsulas deseadas en forma dis~
creta de la gque la coalescencla de las cdpsulas parcial
rnente formadas en uas mase hterogénea de materiales que
carezcean de formacion evidente de cdpsula se produzce.
El control del taemafic de la cdpsula, y de su uniformi~
dad, es bustante {ficil en el médtodo del arte previo.

Los procedimientoas parecen estar limitados
en tipos de reacciones y de productes implicedos. Un
rétodo particular de encapsulacién por policondensa-
cibn faclal se describe en la Patente de los Estados
dnddne n? 3.577.515, emitida el 4 de mayo de 1.971.
Esta patente descoribe un método contf{nuo o de lote, -
que requlere un primer reaotivo y un segundo reactivo
completanente gl primer reactivo, con cadas uno de los
ropctlvos on fases separadas de forma gyue el primero y
6l segundo resctivos reaceiones en la parte interfacial
entre lae gotltas, para Tormar lpos gotitas oncapsvla-
das. Como se hard evidente mén afelante, la invencién
yue nos ooupa elimina lg necesidsd de utilizar un se~
gundo reactivo pussto que se ha comprobade que un cuer—
pode sneapsulacion dal tipo peliures pucde ser formado
con gwan facilidad y dotado de vemtajas espseiales,

En contradicecién con lus artes, previas y de

acuerdo con la prdctica preferida de la presente inven—
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cién, se ha descublerto jue lz encapaulncibn efectiva
por polimerizacidén interfacial de un intermedimrio -
jsocianato orgdnico puede efectuarse en un procedimien-
to sue utiliza dos 1fyuidos sustancialmente inmiscibles,
uno de ellos denominado como fase acuosa, y el otro lla
mado fase orgénica, ¥y que comprende el estnblecimiento
de una dispersién fisica de la fase orgénica en la fe-
se scuosa, conteniendo dicha fase orgdnica el interme-
dianro isocianato orgafico para la piel o envoltorio de
1la cdosula de piliurea. La polimorizacidn interfacial
de la presente invencidn para la formacidén de la pared
capsular implica la hidrolisis de un monomero isociana-
to con el fin de formar una amina en forma tal que és-
ta, a su vez, reaccione con otro mono:ero isocianato
para formar el envoltorio de poliurea. Durante la hi=
droliszis del monomere isocianato, el dibxido de carbo-
no yueda liberado. v se preclsa le adiclion de ningtén
otro reactivo una vez yue la dispersién ,ue establece
las gotitas de la fase orgdnica dentro de una fnse li-
quida continua, es decir, la fase acuosa, se ha llevado ;
a ecobo., A continuncion, y preferentemcnte con agitacién
moderada de 1z dispersibn, se llova a cabo la formacién
de la piel o envoltorio de cdpsula poliurea alrededor
de las gotitms orgdnicas dispersas, mediante el calen~
tamiento de la fase 1{quida continua o medisnte la in-

troduccion de una cantidad catalftica de una amina bé-
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sica o de otrd agente apropiado para sumeniar el ritmo
de hidrolisis isocianato, como por ejemplo el acetato
trien-butil de estafio, opelonalmente en adicion que -
ajusta el pH de lu dispersidén, con lo que se reaiiza
la reasccidn de condensacion deseada en la interferen~
cla entre las gotitas orgdnicas y 1la faze continua,

De esta forma, se forman odps:las dlseretss, plenamen—
te satisfneborlas, uue tlenne una piel que consiste en
la poliurea producida por la reaccidn y que contiene
ol waterial encapsulado. Dentro del procedimiento de
la invencidn, la reaccion yue forma la piel o envol-
torio de lu cédpsula es, por 1o general, terminado, de
forma que esenclalmente no yueda ningin polisocianato
no reaccionado. o es necesario proceder & la separa-
cién de las cdpsulas para la utilizacién deseada, es
decir, que el material encapsulsdo puede ser utiliza-
ble directamente, 1o cue deponde de la utilizacién -
4que se pretenda realizar. $in embargo, dichs separa-—
c¢idn se puede llevar a cabo, antes de la utilizacidn
por cualguiera de los procedimientos normales de se-
paracidn que implican, por ejemplo, el asentamiento,
la filtracifn o espumdo de las cdpsulas recogidas,

ol lavadn y, si asf se desea, el secndo de las mismas.
El producto de los procedimientos de esta invencida -

es purvicularmente apropiado para las aplicaciones
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pesticidas agricolss directas, pudidndosele afiadir
agentes adicionales, tales como espesantes, biocldas,
surfaotantes y dispersantes con el fin de mejorar su
entabllidad en almacensmiento y su fueilidad en el -~
momento de la aplicacién. La dispersion inicisl de la
fage orgdnica m la fuse scuosa puecde ser gyudada con
un emulsificador o agente dispersante apropiado, y el
control del temafio y de la uniformidnd de las cdpsu—
las terminandas se efectiia con gran facilidad por cual=-
.uler nétodo conveniente para le dispersidn de un 11~
quldo en otro.

BREVE DESCRIPCION Dk LOS DIBU. OS5

La figura 1 es una representacidén esquemé@i
ca de una de lem realizacionca de un procedimiento de
acuerde con la invencién que nos ocupa, para la prepa
racidén de dispersiones en edpsulas;

La figura 2 es una representacidén esquemdti
ca de unn segunda realizacién de un procedimiento de
acuerdo con eata invencién, para la prepuracidén dise
persiones en cdpsula; y, finalumente,

La figura 3 es una representacion esquemédti
ca de una tercera realizacién de un procedimiento de
acuerdo con la invencién yue nos ocupa, pura la prepsg
racién de dispersiones en cdpsulae

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVEHCION
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En todos los casos, dentro de la prdctica
de la presente invencidén, el procedimiento efectivo
implica, en primer lugar, la produccion, como por -
ejemplo por simple agitacién, de una solucién de agua,
un surfactante apropiade y un coloide protector, Sstos
tres ingredientes comprenden la fase acuosa 0 la fase
cont{nua del procedimiento.

Lo fase acuosa o cont{nua estd esencialmente
libre de cuales yulera componentes que puecdan reaccio-
nar con el material en la misma o con cusl:quiera de di
chos grupos de materiales. Fl surfactante y el coloi=
de protector de la fase acuosma no entran en la reaceidn
de policondensacién por la que se formard la pared de
la cdpsula en cuestién.

A titulo de nuevos ejemplos, los surfactane
tes de la fase acuosa o continua se pueden describir -
cono surfactaentes monibnicos, aniénicos o catidnicos
en la escala HIB (hidrofila-lipofila equilibrada) des-
de aproximadamente 12 hnssta aproximadamente 16, Hay =
una diversidad de surfactuntes que satisfaeen este re-
wueriniento de la escala LB,

Entre los surfactantes aceptables se encuene
tran los compuestos conocidos como sulfonato de sodio
isopropilo naftaleno, lsurato poliomietilenesorbitol
oleato, nonifencler etoxilados, sim embargo, el surfac-

tante preferido es de la cluse de dteres de glicol po-
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lietileno de alcoholes lineales. Como quiera gue el
surfa,tantes se deseribe aqui como colocado en una
fase scuosa, debe adWertirse que tarblen se puede co-
locar en la fase orgénica. 5in la referoncia especifi
ca a la fase en la sue se coloca el surfa,tante, habré
una particion y distribucidn del surfe.tante entre cada
una de las fases mediante el pezclado de las fases, lo
que depende de la relstiva solubilidad de las miauas.
El uso del surfactante se puede omitlr siempre que se
utilice una proporcién de corte suficienterente alta
para formar la dispersidén. Ln la realizacidn preferida
de esta invencién se utiliza un surfanctante. La escala
de concentracién del surfaptante que se ha comprobado
on mas aceptable en este sistema va desde aproximada-
mente el 0,01 por ciento hasta sproximadamente el 3.0
por ciento en peso basado en la fase cuosa. e pueden
utilizar concentruciones mas altas del surfa tsntes -
sin que se produzca una mayor facilidad de dispeysién.
Tamblen se encuentra presente en la finse acuo-
sa 0 cont{nuan un coloide protector yue puede ner selec-
cionado de entre una emplia gama de dichos materiales,
Los coloides protectores utilizables puecden ser demos—
trados por los ¢jemplos sigulentes: poliacrikdtoes,
celulosa de metilo, alcohol de polivinilo, poliacrila-
nidad y poli(metilvinil eter/maledlico anhfdrido)l Ya

cantidad de coloide utilizado dependerd de diversos -
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factores, tales cowo el peso molecular, el tipo y
efectividad dentro del medio, la compatibilided y
sinilares. Se ha comprobado que se puede afiadir el
coloide protector a la fase acuosa antes de la adi-
cién de la fase orgdnica a la fase acuosa. Alterna-
tivamente, el coloide protector se puede afladir al
slstema a continuacién de la adicion de la fase or-
glnica, © a contimuacidn de la dispersién de lp mis-
ma. Otra alterna.iva es que el coloide protector se
puede afiadir parcialmente antes de la adicion de la
fase orglnica, y parcislmente despues de realizarla
la dispersién. Por lo general, se utiliza desde apro-
xim:demente el 0.1 por ciento h:sta aproximadamente
el 0.1 por clento husta aproEimadanente el 0.5 por cien~
to por peso, basado en la fase asuosa.

Una segunda fase, que se conoce con el nome
bre de fase orgénica, comprende el maberial que hay =
que encapsular, y un polisocianato. El material que
hpye que encapsular puede ser utilizado en una forma
concentrada o en una solucion de un disolvente inmis~
cible en agua. El material que hay que encapsular pue-
de ser utilizado como disolvente pera el polisociana-
to. Sin enbargo, con el fin de alcanzar la concentra-
cién deseada de material activo en el producto final,
se puede utilizar un disolvente orgdnico inmiscible
en agua para disglver el material yue hay que encapsu~-
lar y el poliisocianato. El material que hay que encap~
sular y el pollisocianato seafiaden simulténeamente a
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a la fase nguosa. Como qulera que el material que

hay que encapsular y el poliisociamnato pueden ser
aficdidos con agitacién lenta al reastor durante un
tiempo suficiente para que cause una solucién orgd-
nica homogénea, el método preferido de adicion ai-
mltdnea de los componentes de lm fase orgénica es

en estado pre~mezclado. ks decir, el material que -
hay que encapsular y el poliisocianato se mezclan pré-
vismente para obiener una fase homogdnea antes de la
adicion y mezclado con la fase acuosa. “a cantided de
1s fase orgénica puede veriar desde aproximadumente -
el 1 por ciento h:ata aproximadamente el 75 por clen-
to por volumen de la Ffase acuosa presente en la vasi-
ja de reaccibn. Las concentraciones en el extremo més
bajo de la gema aon relativamenie indeseables toda vez
que dan como resultado una suspensidn muy dilufda de
las edpsulas. La cantidad preferida de gase orgénica
ez de aproximadanente el 25 por cilento husta aproxima
damente el cincucnie por clento por volumen,

La natursleza del poliisocianato orgdnico
deternine la liberacion, jue son las propiedades de -
la edpsula formada modignte este procedimiento. Los -
poliisocianatos determinan tambien la fortaleza fisie
ca estructural de la pilel capsular., Los poliiscciana-
tos orgdnicos que se contemplan en este procedimiento
incluyen aquellos miembros de la clase de poliisocia=

natos aromfiicos que ineluyen los diisociasnatos aromd-
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ticos, la clase de diisocianatos alifdticos, diisocia~
natos alifdticos de alto peso molveular, lineales, y
los pre-polimeros isocianatos. Los que siguen son re-
presentativos de los diisocianatos aromdticos y de -
otros poliisoclanatoss

i=cloro-2,4~fenileno diisocinnato

m~fenileno diisocianato

p~fenileno diisocianato

4=4'metilenebis (isociunsto de fenilo)

2,4=Tolyléne diisocianato

Toliene diisocianato (60% 2,4-%somero, 40% 2,6-isome=~
r0)

246=Tolileno diisocianato

3,3'Dénetil-4,4*bifenileno diisociansto
444'-potilencbis (2-metilfenil isocianato)
3y3t~Dimotoxi-4,4'~bifenilene diisocianato

2,2%, 5,5'«tetranctil-4,4'-bifenilono diisocianato

80% 2,4- y 20% 2,6-isometo de tolileno diisocianato
Polimetileno polifenilsocianato (PAPI)

Es altamente deseable utilizar combinacionos de log =
poliisocienatos orgédnicos srriba citados. Dichas come
binaciones, como por ejemplo la del polimetileno poli-
fenilisoclanato y el tolilenb doiisoclanato, contenien-
do el 80% de 2,4 y el 2,6~isometros, producen excelenw
tes revestimisntos capsulares con propledades de liche-

racion coniroladas excepclonales,
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La cantidad de poliisocianato orgénico que
se utiliza en efi ppocedimiento determinard el conteni-
do de la pared de las capsulas formada en las mismas,
Generalmmnte, basdndose en la f.se prgdnica, habréd nis
del 2 por ciento aproximndamente por peso de pollisocia-
nato orgénico presente. Sim embargo, esto no es en ab-
soluto una limitacidn, y se puede utilizar una cantidad
ma,ory es decir, aproximéndose al 100 por cien. Es cla=
ro ue el 100 por cien no serd enteramente deseable,
pu:sto gque ello darfa por resultado un producto sin -
ningdn material encapsulado. La gama preferida es des-
de aproximadsmente el 2,0 por clento hasta mas o menos
el 75.0 por ciento por peso de poliisocienato orgédnico,
con 10 que se forma un producto encapsulado que tenga
el correspondiente contenido de pared, ez deeir, desde
aproximadanente el 2,0 por ciento husta casl el T75.0
por ciento. Mis pnrticularcente, la escala preferida
va desde aproximadamente el 5,0 por ciento husta aproe-
ximadamente 8l 50,0 por ciento de contenido de la pared.

De acuerdo con lu préctica preferida de lam
presente invencién, las fases gencrales (ue exponemos
a continuacién comprenden el procedimiento yue utili-
za lus dos faues sustanciamlmente inmiscibles que se -
han deserito mds nrriba. kn esencia, el procedimicnto

comprende el eatablecimie to de una dispersién fisica
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de la fase orgfinica en la fase acuosa o continua,
estoblecidndose dicha dispersién mediunte gotitas
del tamaiio deseado en la fase ucuosa. A continuacion
mediante el ajuste del pH de la mezecla rosultante, y
la temperatura dentro de la escala de tempsratura -
apropiada, se¢ efectua la deseada reaccidn por conden
sacibn en la parte interfacial ent e las gotitas y -
1ls fase continua, Fig. 1. Ciertas variaciones en 1a
secuencia de¢ las fases entre el agjustie del pHy lg ~
adicidén del calor requerido resultardn evidentes en
la siguiente exposicién y ejemplos,

g tenmperatura de lo mezcla de dos fases,
es decir, la dispersién de la fase orgdnica en la -
fane acuosa, se eleva hnsta aproximadsmente 402C hase-
ta unos 60%C, La gama de temperaturas pars la reaccién
de condensacién dentro de la presente invencién se en-
cuentra entre aproximadamente 20¢C y aproximadamente
908C, Com¢ quiera que el calor para iniciar la reac-
cibén se puode aplicar n la ddepersién de la fsse orgé-
nice en la fagse acuosa simulténeamente, o despues del
ajuste del pH 8l valor deseadp, lu fuse gcuosa puede
ser calentada a la Vemperatura requerids antes de -
los pusos de la adicién de la fase orgdnica y la dis~
persién. Tig, 3. En este procedimiento altern do, el
ajuste del pH se lleva a cgbo deepues de yue ls dig-

persién se ha realizado y el pH se manticne dentro de
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los 1lfmites que se expondrdn mds abajo.

Dentro de un: de las realizaciones de la
presente inve.cién, fig. 2, se ha comprobado que un
catalizador capaz de aumentar el promedio de hidro-
lisis isocianato, por ejemplo, el tipo de amina bée
sica, pucde ser afladido a la fase orgédnica o a la -
fase mcuosa antes de la inicimeién de la resccién -
de codensacién deseads. $5in embargo, este paso no es
necesario para la prdctica con éxito de la presente
invencidn.

Cuando se seélecciona sustituir un cataldsd
zador para el aumento de la temppratura en el proce~
dimiento, el producto obtenldo por el mismo es compa
rable a un sistema no catalizado. La temperatura au-
mentada y el catalizador se pucden utilizar simultd-
neanente para efectuar la reaccién de policondensacién
deseada. Ll catalizador en tal procedinmiento se afiade
al sistema en el momento de ls mezecla de lasgs fases -
acuosas y orgdnica.

Diversos catallzadores se han encontrado -
aceptables, dependiendo su seleccidn de los fa,tores
facilmente determinaBides por alguien que sea experto
en ol arte. Se ha comprdbgdo que ciertas aminmns orgd-

nicas bésicas, preferentemente las aminas terciarias,
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J los acetatos de estafio alquilo como por ejemplo el
acetato de estalio tri-butilo, y el diascetato de csﬁg
fio di-n~-butilo son catalizadores aceptables.

Cuando ge utiliza un acetato de estaflo al-
quilo, se emplea aproximadamente del 0,001 por ciento
hasta sproximadamente el 1.0 por ciento por peso, ba-
pado en la fase orgdnica. Incluyendo entre las aminas
terciarias orsénicas bdsicas la diamina trietileno, -
la N,H,H',W' ~ tetrametil-l,3~butano-diamina, trieti-
lamina, tri-n-butil amina y similares. La cantidad
de cotalizador variard con el sistema y las condicio-
nes particulares. Cusndo se utiliza una amina orgéni-
ca basica, se utiliza aproximadamente el 0,01 por -
ciento hnsta aproximadamente el 10.0 por ciento por
peso bapado en la fase orxzdnica.

Se encontrard, con frecuencia, Gue el agua
serd ligeramente solubre en el material inmiscible en
agua que hay que encapsular. La cantidad de sgua que
ge disolverd en el material jue hay que encapsular -
dependerd de la natursleza del material en cuestibn.

Por lo general, la cantidad de agua disuel=-
ta serd relativamente menor. Sin embargo, cuando se
utiliza un muterial inmiscible en agua que puede di-
solver unas apreciable cantidad de sgua, son preferi-
bles ligerss desviaciones en los procedimééhhos nor—

males que se descrlben en el presente, kn tgles siste
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tomas se ha comprobado que las particulae con estruce
turas de pared pobrerente definidas son el resultado.
Las microcdpsulas bien definidas dentro de la descrip-
cidn de estna invencidn se pueden preparar afindiendo un
catalizador apropisdo a la fase acuosa despues de ha=-
ber formedo la emulsién.

Con 8llo, la mayor parte de la polimeriza-
cidn tiene luger en la parte interfacial cunndo el ca-
talizador eatd presente. No se aconseja que se callen-
te la mezela de preparacion, pero una proporcién aumen
tada se formard dentro del material inmiscible en agua
que puede disolver una cantidad apreciable de agua. =
Este procedimliento se realiza preferentencnte a apro-
ximadnmente la temperatura ambionte (152 a 302C),

gate nétodo de ndicidén del catalizador a la
fase ascuosn despues de la dispersién no eatd limitado
a la encapsulacién de solamente el meterial inmiscible
en agua que puede disolver una aprecisble cantidad de
agua, sino que generalmente encuentra su aplicacién a
cuslquier material inmiscible en agua que se ha discu-
tido y deserito en el presente.

Resulta setisfactorio preparar la fase acuo~
ss como se ha descrito mas arriba. Hientras se agita
la fase acusa oo va afindiendo la fase orgénica, prefe-

rentemente en un estado pre-mezclado, Despues de la -
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adicién de la fase orgdnica a la fause -cuosa, se ubti=
liza un medio apropiado de dispersidn pura dispersas
un 1{:uido dentro de otro.

e puede utilizar convenlentemente cualiuier
dispositivo de 5lto corte para obi:uer el tamafio apro-
piado de lags gotitas dentro de la gama yue va desde -
aproximadamente 0,5 micrones hasta aproximadamente -
4.000 micrones, La gama real depcnderd del uso final
que se desee dar,

Como ejemplo, la gama preferente para la ma-
yoria de lus aplicaciones de pesticida es des de apro-
ximadamente 1 micron husta aproximademente 100 micro-
nes. El proceso objeto del presente es aplicable pre-
parando edpsulas amplismente voriadas pero de tanmafio
uniforme, Una vez que se ha obteneldo el tamafio de la
gotita, loa medios de dispersidén empleados para esta-
blecer el tamfio desendo de lus gotitus se su penden,
Solamente se precisa de una ligera agitacién para el
resto del procedimiento,

El procedimiento de la invencidn a que nos
estamos refiriendo es apropiasdo para la realisacién y
la produccion satisfactorias del material encapsulado
sin ajustarse e un valor especifico del ph. Es decir,
que no c¢s necesario hacer ningén ajuste del pH del -

sistema durante el procedimiento de encapsulacién. El
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procedinmiento de encapsulacidén se realizard el valor
de pH de entre 0 hasta aproximadamente 14, La deseg-
bilidad de¢ cualyuler ajuste del pH a un valor deterqg'
nado dependerd de ls naturaleza de los componentes del
sintema, como por ejemplo el surfactante, el coloide,
ol catalizador, la temperatura, el material que haya
que encapsular y similures., Por ejemplo, si se deja -
descender el pH por debajo de aproximadsmente 7.0, el
didxido de carbono quedard liberado durante el curso
de la reaccion. Si es deseable eliminar la evolucion
del diéxido de curbono, se puede hacer el ajuste a un
valor de pH de por lo menos 7.0 aproximudamente. Den-
tro de la realizamcién, fige 1 y fige. 2, el pH eatd -
ajustado despuds de 1la dispersién y manzenido a dicho
valor durante el resto de la reaccién de condensacién,
El ajuste del pH se puede reallzar en la Tase acuosa
antes de la adicién y la dispersion de la fase orgdni-
ca en la misma. El asjuste y el mantenimiento de un pH
determinddo s todo lo largo de la reuccion se puede
realizar con diversas beses solubles en ngus o dcidos
no reactivos con el invermedio del poliisocianato. =~
Preferentem.nte se pueden utilizar el hidréxido de so~
dio concentrado (solucidn al 25%), el hidréxido de po~-
tasio, el Acido dlorhf{drico y similares,

La evolucidén del diédxido de curbono puede -
dar lu ar a una considerable formucién de espuma y/o

expansién del volumen, indeseables, lo yue interfiere
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eén el proceso de la mezcla de resccidn. ina alter—
nativa al ajurte del pH con el in de eliminar el
exceso de espumg producida por la evolucidn del -~
didxido de csrbono es la ndicion de unrdeseSpumanp
te, Medionte la utilizascidén de un desespumante es
posible producir satisfactorismente el wmaterial en~-

capsulado con un pH dcido sin la adicibn de caloti-

" ca al sistema acfdico, Il desespumante se pucde afig-

dir en cua gquier momento a la mezcla de preparacion
dentro de dichos envoltorios capeularcs con 1o gue
estos se forman para encapsular el material inmiscle
ble en azgua,

Como ijuiera que la reaccidn de condensacidn
deseada en la parte interfacial entre las gotitas y -
la fase cunt;nua se produce con muchas rapldez, la
mayor parte dentco de la primera media hora del tien
po de reaccidn, con el fin de ssegurar la casi termi
nscibn de la reaccién de condensacién a travéds del -
sistema, los condicionea de reaccidén se contindan du
rante aproximadamen e 2 hasta 3 horas, En condicio-
nes ajustadas apropiadomene o con el catalizador -
apropiado, el tiempo de reaccién se puede reducir.

Al final de este perfodo de tiempo, la formacidén de
una pared de cépsula se habrd completudo, con lo que
86 encapsulard el material orgénico dentro de la piel
de un pilicondensado, y existe asf{ un producto encap-

sulado utilizable, Una caracter{stica especifica de
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la presente inve:eifén, gue es altamente deseable,
radica en el hecho de que pars clertas asplicaciones
gue gse pretenden no se precisa ninguna gseparacién -
pogterior ni menipul-cibn del material encapsulado,
en decir, el producto se puede utilizar directamen~
te, X1 material encapsulado puede smer utilizado pa-
ra diversas aplicaciones dirsctas en oste momento, o
indirectamente mediante la incorporacion del material
a otros productos,

E1 espesor o la composicion quimica de la -
pared de la cdpsula se puede seleccionar o controlar
de diversas Tormaa. Por ejemplo, estas propiedades -
pueden resultar afectadas por el control de la condies
cidn de reaccidn, medisnte la seleccién quimica, espe-
cialmente en la creacibén de degradados yue viene deter
minada por la funcionalidad del poliisocianato de -
acuerdo con esta invencién, El espesor de la plel de
la cdpsula se puede alterar tacbien variando las can-
tidades de reactivos dentro de la fase orgénica. Una
forma conveniente pura controlar el tamaflo de la cép-
sula ¢s el njuste de la velocidad de agitecién, es -
decir, 1levando a cubo la dispersidén original de la -
fase orgénica se pueden obtener cdpsulas mas peguefias
con velocidades de apitacién mds altas, lo que da como

resulta una mayor fuerza de corte,
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Las pruebas han indicado que las cdpsulas
producidas de acuerdo con la presente invencién pue-
den ser utilizadas en la misma manera que los produc
toa obtenidos con otros procedimientos de encapsula-
do. Asf por cjemplo, los herbicidas o insecticidas ~
encapsulados pueden ser incorporados en dispersiones
a efectos de su aplicacién, para la liberacién contro
lada del material encapsulado en la posicidn deseada,

e observa uns especial utilidad para la -
encapsulacién de diversos insecticidas y herbicidas -
voldtiles o incstables. Mediante la encapsulacién, se
evita 1las volatilizacidén premstura o cualguier otro de-
terioro del muterial; dicha encapsulacién puecde servir
tanblen a la finalidad de retardar el tiempo de acecién,
0 demorarla hasta el tiempo gue se deseee La libermcién
controlada de estos mauteriales es importante para la -
proteccidén del medio ambionte y el cfecto apropiado en
el organismo que hay que controlar, es{ como una toxi-
¢idad reducida en los organismos benéficos,

La presente inveucidén puede ser prdctica en
forma de lote, 0 semejante a la forma de lote, o0 en -
forma continua, o semejante a la forma contfnua.

Cuondo la invencién se resliza en una forms
que ge parezca a un procedimlento de lote, los diver-
sos reactivos serd unides y los diversos pasos sg de-
terminardn por la secuencia apropiasda de tiempo en un

solo cuerpo de lfyuidos E1 procedimiento de lote puede
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ser aiterado utilizando los reactores apropiados en
tal manera yue se alcance una forma continua, o una
forma semejante a la continua, en el procedimiento
de encapsulucidn.

tn la forma contfnua del procedimiento de
1a invencién, la dispersién y la agitacién de las -
fuses de reaccidén se puede practicar apropladanmente
a un ritmo cont{nuo con el fin de formar una disper-
8ién apropiada de lus gotitas en la fase contfnua, y
de forma que una porcidén continuamente suministirada
de la dispersidén de lus gotitas en uns fase continua
sea afisdida a un reactor en el que el pH se puede -
gjustar y el calor apropiado se pueda aplicar con el
fin de lograr la condensacién. lentro del siustema con
t{nuo, el ritmo apropiando de la reaccién puedu'ser ob
tenido seleccionando las condiciones apropladas. Tanto
108 aspectos de lote como cont{nuo de la presente in-
vencién son altamente deseables, y la eleccidn de cual
de ellos utilizar quedard sclamente sujeta a las condi
clonen de fabricacidn deseadas.

EJUMPLO 1

Agua (500 cc), conteniondo el 1.0% de poli-(metil vi=-
nil ster/maléico anhidrido) neutralizado, coloide pro-
tector (Gantrez AN 139) y el 0.2% de emulsionador eto-
xilato de aleohol lineal (Tergitol 15=5=20) se vierte
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en una vasija de regeccibn abierta. En un.recipiente
separado se mezclan entre s{ 167 g. de etilfosfono-
ditioato O=-etilo S-fenilo {un insecticida), 39 g. de
polifenilisocianato polimetileno (PAPI) y 195 g. de
diisocianato de tolileno (TDI 80% 2,4 y 20% 2,6). A
continuacion se afiade la mezcla & la vasija del reag
tor y se emulsifica con un agit:.dor de corte potente,
La purtfcula resultante tiene una gema de tsmafios yue
va desde 1 hasta aproximadamente 20 ue Solamente se -
necesita una ligera agitacién para el resto de la reag
cidn, La temperatura de los reactivos se elevn a 509C
duranie un periodo de tiempo de 17 minutos y, 2l mis~
mo tiempo, el pH de la dispersidén ne mantiene a 8.5
medinnte la adicion de una solucién de hidréxido de
sodio al 25%, La temperatura de la mezcla de reaccién
se mantiene a 502C, y el pH se mantiene a 8.5 durante
2% horas con el fin de completar la polimerizacibn -
interfacial.

En este punto se pucden afindir, por ejemplo,
el 0,25% de espesador de bentonita de sedio y el ,05%
de biooiua pentaclorofenasto de sodio, parg Formular el
proéucto sin separ cién ni posterior lavado. El pH de
la formulacidn se ajusta usualmente a 9.75 mediante -

la adieidn de una solucibn de NaOH al 25%, y la mezcla

de reaccién se enfrias a la temperatura ambiente, Estas

Formulasciones ae dispersan muy bien en sgua, y se =
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observan al microascopio cdpsulas. Estas cdpsulas tie-
nen un contenido de pared de aproximadumente el 26 =
por ciento;

BJEMPLO IT
e colocan en una vasija de reaccién sbier—
ta, sgua (500 cc) conteniendo el 1,5% de coloide pro-
tector de hidroxipropilmetil celulosa (Methocel 65HG)
el 0.2% de enulsionador de etoxilato de alecohol lineal
(Tergitol 15-5-20). En un recipicnte separsdo ge mez-
clan entre sf{ 150 g, de S-otil diisobutiltiocarbameto
(un herbicida), 35 g. de polifenilisociannto de polime-
tileno (PAPI), 17.5 g de diisocianato de tolileno -~
(TDI B0% 2.4 y 20% 2.,6) y 0.05 g, de catalizador de
acetato de estafio tributilo. ¥ata mezcla se afinde, a
continuacidn, a la vasija de reaccidén y se emulsiona
con un agitudor de alta velocldad, La gama de tamaflos
de partfeulas resultante es deade aproximadamente 1 -
hasta aproximadamente 20 u. Solamente se precisa una
agitecibn suwave pura el resto de la reaccién. E1 pH de
1z mezcla de reamccifn se ajusta shora & 8.0 con una so-
lucién de hicdréxido de sodio al 10%, “ste pH se mantig
ne flurante 3 horas mediante la adicién continuada de -
1a solucién de hidréxido de sodio al 10%, La presencia
del catalizador permite gue la polimerizacion interfg-
cinl se realice a la temperatura ambiente (252C), Lota

formacidn se dispersa wmuy bien en agua, y se pucden =
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observar el microscopio discretas cdpsulas. istas cdp-
sulas tienen un contenido de pared de aproximadamenie
el 26 por ciwento,
LFEMPLO III

En una vasija de reaccidn se coloca agua
(500 ce) conteniendo un coloide protector de poliascri-
lemida el 0.5% (Cuanamer A370) y etoxiato de alcohol =
lineal al 0.2% (Tergitol 15=8=20). bn un recipiente =
gparte se mexclan entre si 167 g. de etllfosfonoditioato
O=atil=~S~fenilo (un insecticida), 14.5 g. de polifeni-
lisocianato de polimetilo (papi) y 14.5 g« de diisocia-
nato de tolileno. La fase »cuosa en el recipicnte de -
reaccién abierta se calienta a 45%C, despuds de lo cual
1la mezcla orgfnica arriba citada seafiade al reactor y
se emulsionz con un agitudor de corte potente, En este
momento, el pH es igual & aproximadamente 6.5. Fl tama-
fio de la purticula resultente tiene una ga,s de 1=-20 u.
Para el resto de la reaccidén solamente se precisa una
agitneibn suave, E1 pH de la mezcla de reaccidn se =
ajusta a 8.5 con el 25% de la solucién de hidrdxido de
sodio., Ya temperatura de la mezcla de reamccién se ajus-
ta a 508C, la temperatura y el pH de la meszcla de reac-
¢ién se mantiene a 508%C y 8,5, respectivamente, dura,te
3 horas con el fin de completar lsm polimerizacidn inter-

facial. 11 pH se mantiene a 8.5 con la continua adicifn
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de la solucién de hidrdxido de sodio al 25%. En este
punto, se puede afindir espesador de bentonita de so-
dio al 0.25% a la discersién de la cépsuls y se pue-
de ajustar el pH s 9.8 pars formular el mnterial en-

capsulado sin posterior separacién ni manipnlucidén,

1 La formulseidn se onfria a la temperaturs ambients.

Eota formulacidén se puede dispersar facilemtne en =-
agua, ¥ al nicroscoplo se pueden observar discretas
edpsulas. istas cdpsulas tienme un contenido de pared
de aproximndamente el 15 por clento.
Lo DHPLO IV

Se colocen en una vasija de reaccidén, agua
(100 ec) conteniendo un coloide protector de poliacri-
lato al 3% (Goodrite K=718), y un emulsionador de eto-
xilato de glcohol lineal al 0.2% (Tergitol) 15=5=20).
En uwn recipiente aparte se mezelan entre sf 30 g. de
4'~etilfenil geranil eter=6,7-epoxido (minimo de hor-
mons de insecto) y 2.4 g. de diimoclianato de tolileno
(TDI BO% 8,2=4 y 20% 2,6). “sta megola se aiinde a con-
tinuacibn a la vasija de reaccibn ablerta y se emulsio-
na con un agitagor de oran corte. La gama de tamafio de
purtfoula resultante es de 1=20 u, Solamente se requie-—
re unpagitacién suave pura el resto de la reaccién, Con
el fin de sumentar el ritmo de polimerizacidén inferfa-

cinl, la temperstura de los reactores se eleva ghors 8
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508C durante un periodo de 15 minutos y, al mismo
tiempo, el pH de la dispersidn se mantiene en 8.5
mediante la adicién de uns solucién de hidréxido
de sodie sl 10%. La temperatura y el pH de la nez-
cla se mantienen a 50%C y 8.5, respectivamente, du-
rante 2 horas con el fin de completor la polimeriza
cibn interfacial. E1 pH de la férmula se ajusin a -
8.9, La férmula se ocnfribd a ls temperatura ambiente.
Eata férmula se disversa muy bien en agua, y bajo el
microscoplo se pucden observar discretas cdpsulas, -
Estas cdpsulas tiene un contenido de pared de aproxi
madamente el 7.4 por ciento,
LBJEMPLO V

¥n una vasija de reaccidn abierta se colo-
ca agua (500 cc) con -eniendo un coldide protectivo de
alcohol de polivinilo al 1.0% (Vinol 540) y un emule~
sionador de etoxilato de alcohol lineal al 0.2% (Ter—
gitol 15~5=20). Ln temperatura de esta solucién se =
eleva a 402C, ¥n un recipisnie aparte se mezclan entre
s{ 30 g. de dipropiltiocarbamato S-etilo (un herbicida)
¥y 10 z. de polifenilisocianato de polimctileno (PAPI).
Esta mezcla se aflade a continuacién a la vasija de -
reacceibn y se emulsiona con un sgitndor de alta veloci
dad. da temperatura del sistema se cleva entonces g =

602C, y se contimia la agitacidén suave durante 1} horas,
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miontras jue la temperatura se mantiene a 509C. El
paterial se filtra a continuacidén y se lava tres -
veces, para a continuacion dej: rlo secar a la tempe
ratura ambiente. ba observaecién por el microscopio
misstra partfeulas esferoides discretas, Las cédpsu-
las tiene un contenido de pared del 25 por ciento.
EJEEPLO VI
En una vasije de reaccién abierta se colo-
ca sgua (500 cc) conteniendo un coloide protector de
celulosa hidroxipropilmetile sl 3.0% (Methocel 65 HG)
y un emulsionandor de etoxiato de alcohol lineal gl -
0.2%, (Tergitol 15-5=-20), En un recipiente sparte se
mezclan entre sf{ 150 g. de dipropiltiocarbamato de -
etilo (un herbicida), 35 g. de polifenil isocialato
de polimetileno (PAPI), 17.5 g. Qe dilsocianato de to-
lileno (TDI 8O% 2,4 y 20% 2,6) y 0.05 g. de cataliza-
dor de acetato de evtailao tributile. lsta mezela se ~
afiade, a continuscion, a la vasija de resccién y se -
emeuluiona utilizando un agltador de zlta velocidad,.-
La prtfcula resultante tiene un temafio de aproximada~
mente 5 micras. Para el resto de la reaccidn solamente
se precisa de unasagitncién suave, ba temperatura del =
siatema se ca elevando lentamente hasta 502C durante -
un periodo de una hora y medig. A los 502C tiene lugar
un espunado consliderable. El slutema se mantiene a 509

C durants un perfoso adicional de una hora y nedia, -
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despues de lo cual se enfrim husta la temperaturs ame—
hiente. E1 examen sl microscopio del sistemakmostré
unas cdpsulas discretas bien formadas. :tstas cdpsulas
tiene un conienido de pared del 26 por ciento.
BIVPLO VITI

En una vasija de reaccidén abierts se coloca
agua (500 cec) conteniendo un coloide protector de po-
liacrilsto al 3% (Goodrite K~718) y un emulsionador -
de ctoxilanto de alcohol lineal al 0.3% (Tergitel 15-8-
7)e En un recipicnte aperte se mezclan entre si 30 g.
de S=gtil diisobutiltiocarbamato (un herbicida), 6.7
g« de polifenilisociansto de polimetileno (PAPI) y 3.3
g de diisoclanato de tolileno (TDI 80% 2,4 y 20% 2.6),
La fase orgdnica se afiade a continuucién al rengtor y
se enulaionz con un agitador de alio corte, El tamfio
de 1n part{cula resultante va deade a roximadamente -
1=10 w. Para el resto de la reaccién solas ente se pre-
cizn une agltoclon suave. Bl pH de la mezcla de reac~
oibn se sjusta a 4.5 con decido clorhidrico concentrado.

La temperatura de la mezcla de reaccidén se—~
¢loNa a 508C y se mantiene a dicha temperatura durante
3 horas. E1 sistema se enfrim a la temperatura mmbien—
te. E1 pH permanecierén en 4.5 durante el curso de la
reasccibn, iste producto se pusde dispersar fscilmente
en agua y al microscopio se pueden obscrvar discretas
cédpsulins. atas cdpsulas tiene un contenido de pared -

de aproximadamente @l 25 por ciento.
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EJENMPLO VIII

En una vasija de reaccidn se coloca agua
(900 ce) conteniendo un emulsionador de etoxilato de
aleohol lineal al 0,3% (Tergitol 15-8~T7). En un reci
plente aparte se mezclan entre s{ 334 g. de diisobu=-
tiltiocarbamato S-etilo (un horbiciia), 20.7 g. de -
isocianato (polifenilisociannto de pelimetileno y 20.
7 2. de diisociansto tolileno (TDI 80% 2,4 y 20% 2,6).
La fase orgénica se aflude a continuacién ay reactor y
se emulsiona con un agltador de alto corte. E1 tamafio
de particuls resultante estd en la escala de 5=15 u,
Solament. se precisa para sl resto de la reaccién una
agltanibn suave. A continuacién se afisde a la mezcla
de reaccién 100 gramos de una solucidn acuosa al 5.0%
de un coloide protector de poliacrilamida (Cysnamer
40370). La temperatura de la mezcla de reaccién se ele=
va entonces a 502 C y, al mismo tiempo, el pH de la -
dispersidn se mantiene a 8,5 mediante la adicién de
una solucidn de hidréxido de sodio al 25%. La tempera=-
tura de la mezcla de reaccién se mantiene a 509C, y -
el pH se :rantiene 8 8,5 durante unus 3 horas con el -
fin de completar la polimerizacién intefacial. Ia meze
ela de la reaceidn se enfria a la temperatura ambiente,
fa mezcla de la reaccién se puede dispersar facilmen=
te en el agua, y se pucden observar al microscopio dis-

cretas cdpsulas, listas cdpsulas tiene un contenido de
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pared de aproximadamente el 11 por ciento,

EJEMPLO IX

liste ejemplo sirve para llustrar el uso
de un valor pH altameente bésico (ea decir, un pH
= 1346).

En una vasijs de reaccidn abierta se colo-
ca agua (500 cc) conteniendo un coloide protector de
celulosa hidroxipropilmetilo al 2.0% (Fethocel 65 HG),
un emulsionador de etoxllato de alcohol linesl al -
0.2% (Tergitol 15~S5-20) e hidtéxido de sodio al 1.5%
(pH = 13.6). En un recipiente separado se mezelan en—
tre 8{ 450 g. de tiocarbamato de diisocbutilo S=etilo
(un herbicida), 35.0 g. de polifenilisociannto de =
polimetileno (PAPI), 17.5 g. de diisocianato de toli-
leno (TDI 80% 2,4 y 20% 2,6) y 0,05 g. de acetato de
estafio tributilo. La fase acuosa se enfrfa hasta 99C:
La fase orzdnica se aflade a continuacion a la vasija
de reaccidn y se emulsiona con un agitador de alto =
corte. Todas las purt{eulas fueron reducidas por de-
bajo de 40 u de tamafo, Para el resio de la reaccién
solsmente se precisa de una agitacién suave, Se dejé
que la temperatursa fuera ascendiendo lentamente haata
alcanzar la temperatura ambiente de la habitacién -

(22:8c).
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La agitacién se continué  urante aproximada-
rente dleciseis hores. Bajo el microscopio se pudieron
observar diseretas cdpsulas,

Las cdpsulas tienen un contenido de pared de

aproximadancnte un 25 por cilento,

BJEEPLO X
iate ejemplo 1lustra el uso de un alto valor
acfdico del pH (es decir, pH = 0).
Se coloca en una vasija de reaccién abierta,
agua (500 ce) conteniendo un coloide protector de ale
cohol de polivinilo al 3.0% (Vinol 540), un emulsiona-
dor de etoxilato de alcohol lineal al 0,3% (Tergitol -
15=8=T) y 4cido clorhidrico al 3.7% (pH=0). En un reci
plente aparte se mezclan ent-e sf 150 g. de yiocarbanma
t0 di=n=proli Sen=propilo (un herbicida), 17.7 g. de -
polifenilisocianato ‘de polimetileno (PAPI) y 8.8 g. de
diisocianato de tolileno (TDI 80% 2,4 y 20y 2,6), Esta
mezcla se afinde a continuacién a la vasija de reaccién
y ge emulsiona con un agitador de alto corte, Todas =
las partfculas se reducen g menos de 15 u de tamafio.
Para el resto de lu reaccidn solamente se necesita una
agitacién suave, La temperaturs de los reactivos se -
elové a 502C dursnte un perfoso de 20 minutos. La tem-
peratura de la mezcla de reaceidn se montiene a 509C
furante dos horas y media para completar la polimeriza-

cién inferfacial. e observarén al microscopio cédpsulas




10 .

15

25

- 36 -

discretas. Las cédpsulas tiene un contenido de pared
de gproximadamente el 15 por cicnto.
EJBHMPLO XTI

Este es un ejemple de encapsulado de mate-
rial insmiscible en el agua, ;ue puede dlsolver una
apreciable cantidad de aggua, en este caso el .4 por
ciento,

En una vasija de reaccién abierta se coloeca
aguas (500 cc) conteniendo un coloide protector de po-
ligerilamida al 1.0% (Cyanamer A370) y etoxilato de -
alcohol lineal al 0.3% (Tergi¥ol 15=5=-2P). Bn un re-
cipiente aparte se mezclan entre si, 33.4 g. de trise
~B=cloroetilfosfato (un retardador de la ilama), 4.0
ge de isocianato de polifenil polimetileno (PAPI) y
#.0 g. de diisocianato de tolileno (TDI 80% 2,4 y -
20% 2,6). La mezcla se gilade a continuacién a la vasi-
Jjs de reaccién y ze emulsiona con un agitador de alto
corte. Ll tamafic de la partfecula resultante va desde
2=15 u. Para el resto de la reaccién solamente se pre-
cisa une agitacibn suave. En oste momento se disuelve
1.0 g de calalizador ds diamina de trietileno en 10 ml.
de -gua a la fase acuosa, ¥y se ajusta el pH a 9.5. El1
pH se mantiene en 9.5 mediante ls adicién de una solu-

¢ién de hidréxido de sodio al 25% y con agitacibén =

continua a temperatura ambiente (aproximadamente 25%C

curante 17 horas. Bajo ¢l microscopio se observen -
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microcdpsulas discretas y bien formadas. Las cdpsulas
tiene un contenido de pared del 15 por ciento.
BJEVPLO X1I

Lste ejomplo ilustra la encampsulaeién de un
material normalrente aélido por formacidn de un envol=-
torio alrededor de un disolvente inmiscible en agua en
el cue disuelvese el materisl sflido.

En una vasija de reasccién abiorta se coloca
azua (500 ce) conteniendo un coloide protector de poli-
~(anhidrido metil vinilo eter/meléico) hidrelizado al
2,0% (Gantrez AN119) y un emulsionsdor de etoxilato de
aleohol lineal al 0.3% (Tergitol 15=5=7). E1l pH de es-
ta solucibn se ajusta a 4.5. In un reciplente aparte
se mezclan entre sf 167 g. de una solucién al 30% de
Ne(mercaptometilo) ftalimida S-(0,0~dimetilo foaforo-
ditiosto) (un insccticida que tiene un punto de fusidén
de 722 C) en un disolvente de nafta aromdtice posada
(Panasol AN-3), 8.3 g. de lsocianato de pélifenil me~
tilenc (PAPI), ¥ 4.2 g de tolileno diisocisnato (TDI
80% 2,4 y 20% 2,6). Lsta mezcla se afinde entonces a
la vasija de reaccién y se emulsiona con un agitador
de alto corte. Todas las partfcules se reducen a un =
tangfio por debajo de los 20 u.

Solemente se precisa de una ligera agitacién
para el resto de la reaccibén. La temperatura de los -
reactantes se cleva a 509C durante un perfoso de 20

minutos. La temperatura de la mezcla de resccifn se



10

15

20

25

- 38 -

nantiene a 5092C durante 2§ horas para completar la
polimerizacidn interfacial. La férmula se dispcrsa
muy bien en agus, y bajo el microscopio se observan
cdpaulas discretas. Las cépsulns tiens un contenido
de pared de aproximadamente el 7.5 por ciento. No se
observan al microscopio cristales de insecticidag -

despues de -,ue la preparacidn ha permanecido almace-

nada a temperaturs smbiente durante 2 dias

EJEMPLO XITT

FEete ejemplo ilustra la encapsulacién de dos
sustancias inmisclibles en agua en la fasr orgdnica,

Se coloca en una vasija ablerta de reaccién
agna (500 ce) conteniendo un coloide protector de po-
ligerilamida al 0.5% (Cyanamer A370), y etoxilato de
alcohol lineal al 0.3% (Tergitol 15-5-7% y el pH se
gjusta a 8.5. En un recipiente separado se mezclan en—
tre sf, 138.5 g. de tiocarbamato de dipropile S-etilo
(un herbicida), 11.5 g. de acetomida N,Nedialkildiclo-
ro (un antfdoto de herbicida), 35.0 g. de isocianato
de polifenilo polimetileno (PAPI) y 17.5 g. de diiso-
clanato de tolileno (TDI 80% 2,4 y 20% 2,6), Lota mez-
cla se afiade a continuacidén a la vasija sbierta de reac
cién y se emulsiona con un agitador de alto corte, El
tamafio de la part{culas resultante es de 5=30 u, Sola-
mente se precisa una ligers agitacién para el resto de

la reaccifn. La mezcla de la resccidén se caliente -
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entonces a 509C, durante un perfodo de 26 minutos.

Ly mezela de la reaccidn se mantiene a 50%c durante
2% horas. E1l pH se uantiene a 8.5 mediante la adicién
del 254 de solucidn de hidréxido de sodio, Esta férmu
la se dispersa muy bien en el agua y al microscopio -~
go pueden observar discretas microcdpsulas. listas -
cdpsulas tienen un contenido de pared de aproximnda-
pente el 25%.

Como ya se ha dicho con anterloridad, y se
he ilugtrado por medio de los gjemplos que se han da-
do, el procedimiento para la encapsulacién de la ine-
vencién de réferencia da unas cépsulas capaces de -
controlar la liberacién del material orgénico encap—
suledo. Enpecialmente representative y de importancia
es el procedimiento, y lus cédpsulas, que comprende co=-
mo constituyente en la fase orgénica herbicidas de la
clace de los tiocarbamatos, como por ejemplo el diiso~
butiltiocarbamasto S-etiloj el dipropiltiocarbamato Se
otilos el hoxahidro-l-H-gzepina~l-carbotioato S-etiloj
el hexahidro-l=H-carbotioato Sepropilo; el dipropiltio=-
carbamato Se=propilo; el tiocarbamato etil~ciclohexil
S-gtilos el tiocapbamato butiletilo S=propilo; logs =
insecticidas fosforozos orgdnicos de la clase organo
fosforo y fosforotioatos y ditioatos tales como el -

fosfonoditioato O-eil etilo, S=(p-clorofeniltio) metil)
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0,0-dimetil fosforoditicato, el S5~(p-clorofeniltio)
metil) 0,0-dietilfosforoditioato, ol fosforotioato
0y0-dinetil O-p-nitrofenil, el fosforotiocato 0,0-die-~
til O~p-nitrofenil, y las hormonas y mimicos de insec-
tos tales comos

Cecropig = llormona Juvenil - I
(siguen 4 férmulas mas)

Las cdpsulad de loa compuestos dtiles para
el control de les enfermedades de las plantas agbemn el
camiﬁo al control a largo plazo de la enfermedad, mo—-
diante la utilizacidn de compuestos que, por lo general,
g8 consideran que tienen solarunte una efectividad a
corto plazo.

*gualmente, los herbicidas, los nematocidas,
los insecticidas, los rodenticidas y los nutrientes -
del suelo pueden sger encapsulados con resultados Wtiles.
Los productos quimicos que se usan para el tratamiento
de las semillas se pueden encapsular tembien facilmen-
te mediante el procedimiento de esta invencibn. Se pue~
den encapsular otros productos biloldgicos, incluyendos
Antelm{nticos, agentes controladores de mic{lugos y li-
mos, algicidas, productos quimicoe para piscinas, miti-
cidas; acuricidas, atrayentes para anima'es, antisépe
ticos, desocdorantes, desinfectantes, mildeuicidas y si-
mllares.

El material que hay que encapsular utilizando
el procedimiento de la invencidn que nos ocupa puede -

ser de cualquier tipo que sea inmiscible en mua, No es
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necesario que el material consista en un solo tipo
8ino que puede ser una combinacidén de dos o mds tipos
de moteriales inmiseibles en sgua. Por ejemplo, emplean
do yn material inmiscible en agua que sea aproplado, co=
mo por sjemplo una combinacién de herbicida active y de
insecticida activo. Tambien se contempla un material -
inmiscible en sgum a encapsular jue comprende un ingre-
diente activo, como por ejerplo un herblcida, y un in-
grediente inactivo, como por ejemplo un disolvente o
ayudante. La encapsulacién de un meterial sélido se -
puede realizar medionte este métode formado una solu=-
cién del material sélido en un disolvente apropiado;
por tanto, se puede encapsular normalmcnte material -~
sélido inmiscible en asgua, Por ejemplo, el insecticida
N-(mercaptometil) ftalimida S-(0,0=-dimetil fésforodie-
ti0ato), m.p. 722C, puede encapsularse disolviendo en
primer lugar el sélido en un disolvente apropiado, co-
mo por ejemplo un disolvente arémitico de nafta pesada.

Descrita suficientemente la naturaleza de la
presente invencidn , se h ce constar expresamenta que
cualquier modifcacién de detalle que pudiera introdu-
cirse, se considerard incluida dentro de la misma, en
tanto no altera sustancialmente sus caracteristicas -
fundamentales,

Por #ltimo, se declaran de novedad y propla

invencién las sizuientes

REJIVINDICACTIOGNES
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18) .~ "PROCESO DE ENCAPSULACION, caragierie
zada por encapsular meterial immiscible en agua deniro
de una cfiscara de poliurea que comprende un surfactan=
te, un coloide protector y un poliisocianato orfanicoj
dispersar dicha fase imnmiscible en agua en dicha fase
acuosg para establecer gotitas de la fape inmiscible
en agua en dicha fase geuosa; ajustar el PH de dicha
fase scuosa a un valor entre 0 y 143 calentar y nan-
tener la base inmisclible en agua y la fase acuosa dis
persa en una escala qs temperatura que va desde unos
208C hasta aproximademente G08C, con lo gue dicho ma~
terial inmiseible en agua es encapsulacibn deniro de
unt envoltorio capsular de poliurea,.

28) .~ PROCESO DE ENCAPSULACION, segqin la -
reivindfcacibn anterior, paracterizado por encapsular
material inmiscible en agua con yna capsula de poliurea
que comprende una fase acuosa en una solucidn de aguas
un surfactante y un coloide protectors afiadir a dicha
fase acuocsa uns base inmiscible en 8gpua que comprehder
poliisocianato orginico, un material inmiscible en -
agua ¥ un catalizador de amina terciaria orgénica bé-
sica en la centided desde aproximadamente el 0,01% -
hasta aproximadamente el 10% por peso basado en la fa—
se orgénica; dispersar dicha fage inmiscible en agua
en dicha fase acuoga para establecer gotitas de la fa-

se Inmiscible en agua en la Fase acuosa; ajustar el =
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pH de dicha fase sowosa a un valor que epté entre
0y 14, con loque dicho materisl inmiscible on agum
queda encapsulndo dentro de un envoltorio capsular
de poliurea; niende material orgdnico inmiscible en
nguay dicho oatalizador de amina terciaria orgénica
bésico es giamina de trietileno en le cantidad desde
aproximpdamente el 0,05% hasta aproximedamente el 5%
por peso basado en la fase orgénica.

38),~ "PROCESO DE ENCAPSULACION®, segfn -
;ng yveivindicaciones anteriores, caracterlzada por -
encapsular material immiscible en agua con uan capsu
1a que comprender una soluciln de ngua, un surfactan—
te y un coloide protector, protector, a la cual se le
aflade una fase inmiscible en asgua que comprender polii
socisnato orgfnico, un msterial inmisclble en agua y
un catalizador de acetato de estafio alkilo en le can-
tidad de aproximadamente el 0,001 por & hasta aproxie
mudamente el 1% por peso basado en la fase orgénica;
dispersar dicha base inmisclible en agua en dicha fase
acuosa pura establecer gotltas de la fase inmiscible
en agus en la fase acuosas ajustar el pH de dicha fa-
se acuosa a un valor O y 143 por Jo yue dicho material
inmiscible en agua es encapsulado dentro un envoltorio
capsular de poliurea; el material inmiscible en agua
ea material orgdnico inmiseible en agua, dicho catali

zador ss acetuto de catafio trie-n-~butilo,
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48) -~ PROCESO DE ENCAPSULACION", segfn
las reivindicaciones anteriores caracterizado por
encapsular magterial inmiscible en azua dentro de
una cdscara de poliurea que conprendsy en una fase
scuosa una solucién de agua, surfactanie g un ecoloi
de protector; calenbar y mesntener la fase acuosg a
una gama de temperaturas que ve desde aproximadamen
te 202C, hasta aproximsdamente 902C; afiadir a dicha
fase aouoss una fase inmiscible en azua gue comprens=
de el materisl inmiscible en agua qye hay que encap-
sular y un poliisotianato orgdaico; dispersar dicha
fane inmiscible en agua en dicha fase acuosa para es
tablecer gotltas de ls fase inmiscible en agus en la
fape acuossi ajustar el pH de dicha fase acuvsa a un
valor entre O y 14, c¢on 1o que dicha muterial inmis-
cible en agua jueda encapsulsdor dentre del envolto-
rio capsular de poliures, dicho material inmiscible
en agua 8 naterial orgfnico immiscible en agua,

58),~ "PROBESO DE ENCAPSULACION", segfn -
la reivindicacion 18, caracterizade porgue el mate—
rial inmiseible en agua es material orgdncio inmis—
¢ible en agus conteniendo el poliisocisnato orgénico
dentro ¢ una game due va desde aproximadamente el
2% hasta aproximadamente el 75§ en peso, siendo dicho
poliisocienato orgdnico un diisocianaste orgénice, que

o8 al B0% 2,4~ y al 20% 2,6~ isometo de disocianato;
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arometico que es, polifenil isoclensto de polimeti=-
lenoj dicho noterial orgdnice inmiscible en agua es
un herbicide de tiocarbamato ¥ la escaln de temperg
tures va desde aproximsdamente 408C hasta aproxiﬁan
mente 602C, con lo que dicho herbicida de tlocarbamg
0 gueda oncapsulado dentro de un envoltorio de cap-
sula de pollurea, siendo dicho herbicida de tiocarba
mato el tiotarbamato dilsobutilo S-eiilo o ol dipro-
pilltiocarbamato Swetilo o e} i~-etilo hexahidro-i-il-
agopina~i~carbotiotuto o S-propile dipropiltiocarba-
nato 0 el S~etilo etileiclohexiltiocarbamato 0 ol Se
propilo butiletiltioccarbamato o el Sepropilcohexahidro
wi=Heazeping-1~carboticcarbanatos dicho material orgé
nico inmiscible en aguam es un isecticida organofdsfo-
ro y la escala de temperaturas va desds aproximadamen
te 409C, hasta aproximadamente 602C con lo qus dicho
insecticida orgénofésforo queda oncagpsulado dentro de
wa envoliorio cepsular de poliurea,

68) ,~ "PRCCESO DE TNCAPSULACION", segin la
reivindicacifn 52, caractorizado porque dicha fase
orgdnica, afladida & la fase acuosa e2 una combinacién
de polisocianatos orgdnicus cuya centidad total se enw
ouentra dentrs de la gama que va desde eproximadamens
te el 2 hasta aproximadsmente el 75% por peso, siendo
dicha combinecidén de poliisocianatos orgdnkéos, un
polifenil isociangto de polimetileno y el 80% de 2,4 -
y ¢l 20% de 2,6 do isomeros de dilsoclanatos de toli-

lenos
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78) .~ "PROCES0C DE ENCAPSULACION®, segin la
reivindicocion 5%, carmcterizado porgue el encapsula=
do de un materisl orgfnico immiscible en agua dentro
de una pdpsula de poliures, en o que dicho insectici
da organofésforo es O-etilo S-fedido etilfosfornoditiog
10,

88) .- "PROCESC DE ENCAPSULACION", segfn la
reivindicacion 58, caracterizado poryue el encapsuls-
do de un material orgdnico inmiscible en agus dentro
de una cfpsula de poliurea, en el que dicho insectlei-
da organofbsfer es 0,0-dimetik O-p-ni trofenil foufo-
rotiosto.

9%) .= "PROCESC DE ENCAPSULACION", segin la
reivindicacién 5%, carscterizado porque el encapsulado
de un material orgfdnico inmiscible en agus, dentro de
una ofpsula de poliurea en el que fdicho inseoticide -
organoflsforo s 0,0-diotil Owp~nitrofenil résforotioa=
10,

108) .~ "PROCESO DE EHCAPSULACIEN*, segin la
reivindicscion 58, caracterizade porque el encapsulado
de un materisl orgénico inmiscible en agua dentro de
una ofpsula de poliurea, en el gue dicho insecticida
orgénoféaforo es S{p-clorofenil~tiolmetilo) 0,0-dime-
t41 fésforoditioato?

118) o~ "PROCESC DE ENCAPSULACION", segfn la
reivindicacidén 58, caracterizadc poryue el encapsulado
de un material orgéﬁico inmiscible en agua dentro de

una cépsula de poliurea, on el ue dicho insecticida
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organofsforo es S{p-clorofenil-tio(metilo) 0,0~die~-
t11 fosforoditioato.

128) “PROCESO DE ENCAPSULACION®, segin la
reivindicscién 59, caracterizado porque dicho material
orgénico inmiscible en agua es una mimica hormona de
insecto y la encale de temperaturas va desde sproxima-
dgmente 409G hasta sprowimadamente 60RC, con lo que
dicha mfmica hormwona de insecto queda encapsulads den=
tro de un envoltoric capsular de poliurea.

138) .= "PROCESO DE ENCAPSULACION®, segin la
reivindiogeién 58, caracterizado porque, el encapsula=
do de un material org'anico inmiscible en sgua dentro
de una odpsula de poliures, cn el que dicha mimica -
normona de insecto es l=(4'=etil)fenoxis~3,7-dimetlil
64 T=apoxia=-trans-2~octeno.

148) .~ "PROCESO DE LNCAPSULACION®, segin
1la reivindicacidn 58, caramcterizado porsgue dicho mate-
rigl orgénico inmiscible en agua es un herbiclda de
tiotarbanato,

158) .= "PROCESO DE ENCAPSULACION®, segin la
reivindicacién 38, caracterizado porgue dicho mate~-
risl orgénico inmiscible en agua es un herbleida de
ﬁiecarﬁamath

168) .~ "PIOCESO DE ENCAPRULADO®, segdn la
reivindicacién 48, carscterizado poryue dicho mate-
rial orgénico inmiscible en agua ¢s un herbiclde de

tiocarhanatos
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178) o= "PROCESO DE ENCAPSULACION", segd:
la reivindicacidn 58, caracterizado porgue dicho
material orgdnico inmiscible en agua, es un insecti-
cida organoffsforo.

188) = “PRCCESO DE RHCAPSULACION ", semfn
la reivindicacifn 38, caracterizado poryue dicho mg
terial orgfénico inmiscibls en agua es un inseotici-
da organoffsforc.

198) .~ “PROCESO DE EHCAPSULACION", seain
lg reivindicacidn 48, caracterizado porgue dicho ma-
terisl orgénico inmiscible en agus es un insecticida
organoffoforo.

208) ,~ "PROCESOQ DE LHCAPSULACIOH"y nemin
la reivindicacion 5%, caracterizado porgue dicho ma
terial orgénico inmiscible en agua es una mimica hor
mona de insecto.

21%) 4= "PROCESO DE BNCAPSULACION®, semin la
relvindicacidén 38, caracterizado poryue dicha material
orgafiico inmiscible en agua es una mfmice hormona de
insecto,.

228) y= "PROCESO DB RHCAPSULACION“, segin la
reivindicocion 48, caracterizado poruue dicho material
orgafico inmiscible en agna es una mimica hormona de
insecto.

238) .~ "PHOCESO DB LECAPSULACION®, segin la
relvindicaciones anteriores, caracterizado por encap-

sular material orgénico inmiscible en agua dentro de
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una cfpsula de poliurea que comprende las siguientes
fasess

provesr eon una fase acuosa una solucidn de
agur, surfactante y un coloide protector; sfiadir a
dicha fase acucsa una fase orglnica gue comprende un
poliisocisnate y un neterial orgénice inmiscible en
agua que hay ue encapsular; dispersas dicha fase or-
génica en Gicha fage acuoua para esntablecer unas gotl
tas de la fase orgdnica en dicha fuse acuosa} Calon~-
tar y mantener la fase orgdnica y la fase acuosa dis-
persas a una escala de temperaturas que va dosde apro
xinadamente 2092C hasta aproximademente 90RC3 con lo
gue dicho material orgfnico inmiscidle en ague gueds
aneapsulado dentro de un snvoltorio capsular de POee
liurca,

248) ,« "PROCESO DE ENCAPSULACION®, caracte-
rizado segin la reivindicacién snterior, caracteriza~
do por encapsular masterial orgdnico inmiscible en -
agua con una cdpsula de poliurea gue comprende las -
foneas

proveer en una fase una solucién de agua,
surfactante y un coloide protector; afladir a dichs
solucidn scuosa una fese orgénica que comprenderun
poliisocianato orgfnico, un materisl orgdnico inmis-
eible en agua y un catalizgdor de aming terclaria ore
génica bdsico en la cantidad desde aproximadamente el

0,01 por clento hagta sproximedamente ¢l 10.0 por clen
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t0 por peso, basado en la fase orgdnica; dispersar
dicha fese orginica en dicha fase scuosa para esta~-
blacer gotitas de lo fase orgénlca en la fuse acuosa;
cont lo sue dicho materigl orgdnico inmiscible on sgua
queda encapsulado dentro d¢ un eavoltoric capsular de
poliurea,

258) o= "PROCESQ DE ENCAPSULACIONY, segin las
reivindicacionses anteriores, caracy§rizado por encapsu
lar material orginico inmiscible en agua con uns capsu
la da poliurea que comprenderiss fasess

proveer en una fase scuosa una solucién de
aguay, surfactsnte y un cololde protector; afiadir & di-
cha solucidén acuosa una fase orgdnica que coﬁprenﬂe po
liisocianato orgénico, un materiasl orgfnico inmiscible
en agua y un catallzador de acetato de estafio alquilo
en lag canbidad de aproximadamente el 0.001 por ciento
hasta aproxinmadamsnte el l.0 por cienbo por peso basa=
do en 1la fase orglnicaj dispersar dicha fase orgénica
en dicha fase para estsblecer gotitus de la fase or-
génica en la fase scuosa} con 10 que dicho material -
orgdnico inmiseible en agua queda encapsulado dentro
de un envoliorio capsular de poliureca,

268) = "PROCESO DE ENCAPSULACION", segfin -~
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por en=
capsular material orgdnico inmiscible en agum con ung

cépsula de polinrea gue comprende las fasess:
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proveer en una fase acuosa una solucién que
comprende agua, un surfactante y un cololde protsctors
calentar y mantener la fase acuosa a una escala de tem
peratures que va dende aproximadamente 20%C hasta aprg
xinadamente 90RC3 afiadir a dicha fase acuosa una fase
orgénicn que comprende el poliisocianato orgfnico y un
materisl orgdnico inmiscible en agums dispersar dicha
fase orgdnicm en dicha fase acuosa con el fin de osta-
blacer gotitas de la fuse orgdnica en la fanoe acuosnaj
con lo que dicho materigl orgfinico inmiscible en agua
uuede encapsulado dentro de un envoltorio capsular de
péliurea,

278) o= "PROCESO DE ENCAPSULACION", segin las
reivindiencionos anteriores, caracterizado por encapsu
lar materisl orgdnico inmiscible en agua con una capsu
lz de poliurea gque comprenderdas fasess

proveor en una fage acuosa una solucién gue
conprende agua, un surfactante y un coloide protector;
afiadir o dicha solucién acuosa una fase orgénica que
gomprende un poliisocianato orgédnico, un material or-
glinlco inmiseible en sgua y un catalizedor de acetato
de cataito alquilo en la cantidad desde aproximadamen-
te el 0,001 por cilento hasta aproximadamente el 1.0
por ciento por pese hasado en la fnoe orgénicaj disper
sar dicha fase orgfnica on dicha fase acuosa para esta
blecer gotltas y mantener la fase orgénica y la fase ~

acuosa dispersas en una escals de temperaturas gue va
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desde aproximadamente 202C hasta aproximadamente 908C
con lo que dicho material orgénico inmiscible en agua
gueda encapsulado dentro de un envoltorio capsular de
poliurea,

288) .~ "PROCESQO DE INCAPSULACION®, segin -
las relvindicaciones anteriores, caracterizado por en~
capsular un materinl orgfnico inmiscible en agua con
ung ecdosula de poliurea gue comprende las fasess

provear en ung fase scuosa una solucidn de
agua, un gurfsctante y un coloide protector; afiadir
a la solucidn acucsa en cuestibn una fase orgénica que
comprende un poliisocisnatc orgdnico, un msterisl or-
ghirico inmiscibls en szua ¥y un catalizador éelamina
terciario orgdnica bdsico en la cantidad desde aproxi
nedamente 8l 0.0 por cientp hasta sproximadanente el
10.0 por cientio por pes¢ bacado en la fase orgdnica;
dispersar dicha fase orgdnica en dicha fase acuosa para
establecer gotitas de la fase orgdnica en la fase acuo
saj con lo gque dicho materiel orglnico inmiscible en
Bppa dueda encapsulsdo dentro de un envoltorio capsu-
iar de poliureai calentar y mantener la fase orgénica
¥ la fase acuosa digpersas en una escala de temperatu—
ras desde gproximadamente 209C pasta aproximadenente
90RC eon 1o gue diche material orgdnico inmiscible en
agua queda enczpsulado dentro de un envoltorio capsu-

lar Ge poliureas
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298) ,~ "PROCESQ DE ENCAPSULACION®, segin
las reivindicaclones anterlores, caracterizado por
encapsular material inmisoible en agua dentro de -~
una cédscara de poliursa que comprende las fases$

proveer ¢n una fose acuosa una solucidn
que comprende sgus y un surfactante; sfladir a dicha
fase acuosa una fase inmiscible en sguam (ue comprone
do wn material inmiseible en ggus (ue hay que encaps
sular en un poliisocimnsto orgdnices dispersar dicha
fase inmiscible en agus en dicha fase acuona mra es-
tableter gotitas de la fase inmiscible en agus en di-
cha fase ac.osaj afiadir s la diapersién un colide pro
tactor; ajustar sl pH de dicha faée acuosa a un valor
entre 0 y 14; calontar y mantaner la faws Inmiseible
on agua ¥ la fase acuosa dispersas a una escals de =
temperaturas quo vaya desde pproximadgmente 202C hase
ta aproximademente 908C, con lo gue dicho material ine
nigseible en agua quods encapsulado dnetro de un engol=-
torio capsulgr de poliurea.

308) ,~ "PROCESO DE ENCAPSULACION®, segin -
las reivindicaclones anteriores, carscterizado por -
encapsular material inmiscible en agua con una capsu-
la de poliurem que comprende las sigulente fuses:

proveer en une fase ncuvss una soluoidén de
agua y surfactante} afladir a dlcha fase acucsa una fa-
ge inmiselble en agua yue comprende un polliisocignato

orgéncio, un material inmisicible en egua que ha de -



10

15

20

-54 -

ser oncapsulado y un catallzador de amina terciaria
orgfénica on la cantidad desde aproximadamente el 0.01
per clento hasta aproximadsmente el 10.0 por ciento -
por peso basudo en la fase inmiscible en amgua; disper
sar dicha fase inmiscible en sgua en dicha fase acuo-
sa cotablecer gotitas de 1la fase inmiscible en sgus
en la fase acuosas sfiadir a la dispersién un coloide
protectors agjuatar el pH de dicha fase acuosa hasta
un valor gque osté entre O y 14; con lo yue dicho mate
rial inmiccible en agua queda encapsulsdo en el inte—
rior de un envoliorio capsular de poliurea.

318) .= "PROCESO DE LHCAPSULACION", segin las
relvindicaciones snteriores, caragcterizado pér encapsu
laramaterial immiscible en agua con una cdpsulas de po=
liures que couprende las sizuientes fases:

proveer en una £ase acuoss una solucidn de
agua' y surfactante; sfiadir a dicha solucidn acuoss una
fase inmiscibls en agua gue comprende un poliisociana~
to orgdnico, un materisl immiscible en agus que hay que
encapsular y catalizador de scotato de estafio alquilo
en la cantidad desde asprozimsdauecnte 0.001 por ciento
hasta casi el 1.0 por ciento por peso sobre ls hase de
ls fase lnmiscible en agua; dispersar dicha fase inmis
cible en agua en dlicha fase scuosa para establecer go-
titas de la fase inmiscible en agus en la fase scvosaj
afiadir a la dispersién un coloide protector; ajustar
el pil de dicha fause acuosg hasta un valor de entre -

0y 14, con lo que dicho material inmiscible en agua
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queda encnpsulado dentro de un envoltorio capsular
de poliurea.

328),= “PROCESO DI ENCAPSULACION®, segiin
1ss reivindicaciones anteriores, caracterizado por
encapsular de material inmiscible en agua dentro de
una cdscara de poliurea que comprande estas fases?

proveer en una fase acunsa una nolucidn de
agua y un surfoctantej calentar y mantener 1la fase acug
sa o una escala de temperaturas que va desde aproxima-
damente 208C hasta aproximadaméente 909Cj afisdir a Al
ohs faze acuosa una fase inmiscible en agua que com-
prende un material inmisclble en agua que hay que en-
cppoular y un poliisocianato orgénico; dispersar dicha
fape immiscible en apua en dicha fase acuosa Con el -~
£in de catablecer gotitas de la fase inniscible en -~
agua en la fase acuosaj afiadir a le dispersién un coloi
de protectory ajustar el pH de dicha fase apuosa hase
ta un velor de entre O y 143 con lo que dicho naterial
fnmiscible en sgua gueda encapsulado dentro de un en-
voltorio capsular de poliures,

332) - "PHOCESO DE ENCAPSULACION®, segin la
reivindicacidn 29%, caracterizado poryue dicho material
snmiscible en sgun 68 uaterial orgénico inmiscible en
agua, con 1o gque dicho moterial orgfinico inmiscible
on agua encapsulado dentro de un envoltorio capsular

de poliurca,
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348) = "PROCESO DE LNCAPSULACION", segdn
la reivi:dicacién 308, csracterizado poryue dicho
naterial immiscible en agua es un material orgdni-
co inmiscible en agua, con lo yue dicho material -
orgénico inmiscible en agua es encap.ylade dentro
de un envoltorio capsular de poliurea.

358) .= “PROGESO DE LNCAPSULACION®, segfin
la reivindicncidn 318, caracterizado porgue dicho
material inmiscible en sgusm es un material orgdnico-
inmisicible en agum, con 1o gue dicho material inmise
cible en agus, orgénico, gueda encapsulado dentro de
un envoltorio capsular de poliurca. '

368) .~ "PROCESQ LE ENCAPSULACIGH", semén la
reivindicacibn 329, caracterizade porque dicho mabtew-
rial inmisicible en agus s material orgdnico inmisol
ble ‘en sguas, con lo gue dicho material orgfnico inmis
cible en agua yueda encapsulado dentro de un envolth-
rio capsular de poliurea.

378) o= “PROCES. DE ENCAVSUGLACICNY,-gegtin -
lus reivindicaciones enteriorzs, caracterizade por en
capsular naterial inmisicille en agua con una cépsuls
de poliurea yue comprende las sigulentes fasest

proveer en una fase gcuosa una solucidn de
agua, un surfactante y un coleide protectory afiadir
& dicha Inse acuosa una fase inmiscible en agua que

comprende un polilsccianato orgdnico y un meterisl ine
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miscible en agusg diayersar dicha fase inmiscible en
agua en dichn fase ucuosa para establecer gotitas de
1s fese inmiscible en sgua en la fuse acuoaaj nbadir
a la dispersifén un catalizadorj ajustar el pH de dicha
fase acuosa hasta un valor de entre O y 14, con lo que
dicho material inmiscible en arsus yueda encapsulado =
dentro de un envoltotio capsulsr de poliurea,

388) .~ “PROCESO DE ENCAPSULACION", segin la
reivindicacion 379, caracterizado porgque para ol ene
capsulado de material inmiscible en sgua en el que di
cho catalizador es un catalizedor de amina terciaria
orgdnica bdsico en la cantidad deade aproximpdamente
o1l 0,01 por ciento hasta gnroximademente el 10.0 por
ciento por pesc basmdo en la dispersién total,

398) = TPROCUS0 DE SHCAPSULACION®, segdn las
reivindicacién anteriores, caracterizage por encapsu-
lar material inmisicible en ngua con upa cdpsula de
poliures gue oomprende les sigulentes fasest

provesr en una fase acuosa una solucién de
agua, un surfactante y un coloide protector; efladlr a
dicha fose acuosa una fase inmiscible en ayua que com~
prende un poliisocisnato orgdncio y un material inmis-
eible en aguag dispersar dichp fase lnmiseclble en agua
ert dicha fase acuosa pura estpblecer spotitas de la fo-
se inmisicible en sgua en la fase acuovsaj afledir a la
dispersidn un catalizadors con lo yus dicho mgteria) -

inmiscible en apua gueds encapsulado dentro do un en-—
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voltorio capsular de poliurea.

408) .~ "PROCESO B LHCA.SULACIONY, segin
las reivindicaclones anteriores, carscterizado por
encapsular materdial inmisicible en sgus dentro de
una céiscara de poliurea que comprende estas fasest

proveer en una fase acuosa una solucidn
que comprende szus y un surfactante; afladir a dicha
fase acuosa unu fase dnmiscible en agua yue comprens
de un material inmiscible enr sgua que hay que encape
sular y un poliisocianato orgfnico; dispersar dichae
fase inmisicible en agua en dicha fase atuosa sara -~
esteblecer gotltas Ge la fage inmisicible en agua en
la fase acuosa; afladir g la dispersién un coloide pro
tector; calentar y mantener la Ifpse inmiscible en =

agua ¥y la Tase acuosa (lsperszs en una gama de tompew

- raturas jue va desde los casl 209C hasta aproximade=

nmente 904C; con lo gue dicho materisl inmiscible en
ggua guela encgpsulado dontro de un envoltorio capsu~
lar de poliurea,.

418) .= "PROCESO DR sHOAPSULACION®, segfn las
roivindicacidnes anteriores, caracterizado por encap-
sular materin) inmisicible en agua con una cdpsula de
poliurea que comprende las sigulentes fasess

provesr en una fase acuosa una solucibn de
agua y un surfactante; afladir a dicha fase acuoss una
fape inmiscible en agua que comprende un poliisosnato
orgféncio, un material inmisicible en agua que hay que

encagpsular y un catallzador de anina tereinria en la
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captided desde aproximadsmente el 0,01 por ciento
hasta aproximadamente el 10,0 por ciento por peso
basado en la fase inmiscible en aguajy dispersar di
cha faee inmiscible en agus en dicha fase acuosg -
para establaecer gotitas do la fase innmisicible en
agua en la fase acucsaj afladir a la dispersidn un
colbide protector, con lo yue dcho material inmisicible
en agua queda encapsulado dentro de un envoltorio cap-
sular de poliures.

428) 4= “PROCESO DE ENCAPSULACION", segin
las reivindicaciones anteriores, caracterizado por
encapsular, material inmiscible en agus con uma cép
sula de poliwrea gue comprende las siguientes fasess
proveer en una fase acuoss una solucidén de
agua y un surfactante; sfladir a dicha solucidn acuo-
sa ung fase Inmiscible en agua que comprende un polil
socianato orgénico, un materisl inmimcible en agua -
que hay que encapsulaf y un catalizador de acetato -~
de estafle slguilo en ls cantidad desde eproximadamen—
te 0,001 por ciento husta aproximada:ente #l 1.0 por
ciento por peeo basado en la fase inmiscible en agus;
digpersar dicha fuse inmiscible en agun en dicha fase
acuose para establecer gotitas de la fase inmisicble
kn agug en la fase acuosaj afiadir a la disporsién un
coloide protector, con lo que dicho material inmiscie
ble en agua yueda sncapsulado dentro de un envoltorio

papsular de peliureas:
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438) = "PROCESO DE ENCAPSULACION", segin
las reivindicaciones anteriores, curacterizado'por
encapsular naterigl inmiscible en agua dentro de
una c¢éscara de poliurea que comprende las siguien-
tes fasess

proveer en una f£ase acucss uns solucidén
de agua y un surfactantej calentar y mantener la fa-
se acucsa a una escala de tempergiuras que va deade
nproximadamente @O%C; afindir m dichs fmse zcuosa una
fase inmiscible en agua que comprende un materigl in
miscible en agua que hay yue encapsular y un polilso
cianato orgdnico; dispersar dicha fuse inmiscinle en
agua en dicha fase ccuosa para establecer go%itas de
la fase inmisicible en agna en la fuse acuosa; afiadir
s la dispersifn un colide protector, con 1o que dicheo
material inmiscible en agus queda encapsulado dentro
de un envoltorio eapsular de poliurea.

448) y= YPROCESQ IN. LUCAPSULACION",

PMigura 1.- Fage acunosa - adicion de la fase
orgénica -~ dispersién sjustar ¢l pH - calentar — dis
persion de uicroedpsula,

Figura 2.~ Page acuvsa = andicion de lg fase
orgdnica con el catalizador = dispersifn - ajustar el
pH ~ temperatura ambiente = :iispersién de mi.-rocdpsu-
las,

Pigura 3.~ Iase acuosa -~ Calentar -~ Adicién
de la fuse orgfnica -~ dispersifn = ajustar el pH dis-

persibn de nicrocdpsulas,
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Todo ello tal y como ¢ueda expuesto en la
presents memoria descriptiva que consta de sesenta
y una hojas foliadas y mecancgrafiadas por uwna sola
de sus carna y a dos espacios, asf como hoja de -

planovs adjuniae
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