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PROCEDIMIENTO PARA ESTABILIZAR DISPERSIONES DE MICROCAPSULAS

CONTRA LA SEPARACION
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La presente invencidn se refiere a un procedimiento
_ para estabilizar dispersicnes de mlcrocdpsulas, mediante la
adicién de un polimerc reticulado que contiene grupcos carboxilo.
La manipulacidn de las disperziones o emulsicnes de

microcdpsulas results frecuentemente dificultada dsbidc a gua
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durante el transporte o el almacenamientd, por descremado, sedi~
mentacién o formacién de depésito de las microcdpsulas disper- |

i
sadas, ge presenta una separacién de fases més o menos comple-

ta. En la ulterior elaboraciédn, se pueden presentar, por lo

tanto, errores de dosificacién si las dispersiones no son pre-
viamente homogeneizadas de nuevo. Especialmente cuandc se fore
man sedimentos sdlidos o aglomerados, éstos originan grandeg

dificultades. Se deben emplear entonces depdsitos de transpor-

te o alimacenamientc en los cuales las dispersgiones se mantiensn

en continuo movimiento., Para evitar la sedimentacidén de las dig

peresicnes de microcdpsulas, se necegitan por lo tanto disposi- f
tivos agitadores, dispositivos para el trasiego constante me- ;
dlante bombas u otras medidas muy complicadas y costosas. g
El objeto de la presente invencién es estabilizar lasg
dispersiones de microcdpsulas de manera que se evite la forma-
cién de sedimentos, la formacidn de depésitos o el descremado-
de las dispersiocnes, pudiéndose por lo tanto, almacenar en de- 7
pbsitos de transporte y almacenamien;o sencillos. Aqui, las pro4.

1

piedades fisicas y quimicas de las dispersicnes o emulsiones i

deben variarse lo menos posible, ;

Se ha descubierte shora que se obtienen dispersiones ;
de microcipsulas astables a la separacidn el ei liquide aoporta§
acuoso contlene diéuelto ur: polimare parcialmente reticuladae,
que contiene grupos carboxilo, Cuyos grupos cardboxilo est
parcial hasta totalwmente neutralizades, en una cantidad de 0?01:
a 3X en peso, preferentemente 0.05 a 1% en peso, referido al ;
peso total de la disparsidn. :

Una ventajs especial de estos polimeros en COMPRTH-
cibén con los co- u hemopolimeros sin reticular conaizie em gue

provocan una sedimentanibn mdz lenta con wes crncentiactdn
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zacidn parcial o total con una bage bajo reducido aumentoe si-

insaturados en la posicidn r</3 » tales como al &cids gerili

€0 o metacrilico, el #cids maleize, fumdrice, itowdnico,

sorprendentemente inferior y con un aumento de la viscosidad dou
la dispersién mucho més reducida a como es posible en los poli-l
meros sin reticular conocidos. De esta manera se obtiene una va{
riacién solo reducida de las propiedades fisico-quimicas del sig
tema coloidal en comparacién con el estado de partida, Este efed
to es inesperado, ya que los polimeros reticulados empleados ge—
neralmente tienen preferencia c¢omo agentes espesadores, especial
mente eficaces, de los polfmeros sin reticular, Estos permiten,§
Ya en reducldas cantidades, ajustar unas viacosidades espacial»i
mente altas que no se pueden lograr, sin més, con loa polimaros;

i
gin reticular. Los reticulados ss emplean parcialmante hasta co-

mo agentes auxiliares para la formacién de COpos.

Los polimeros reticulados, empleados segin la prasent

.| invencién, tienen la ulterior ventaja de que se adicionan a la |

dispersidn en forma altamente concentrada como polidcide y se
pueden repartir sin dificultad alguna antes de que degarrollen

su total eficacia, por ejemplo, después, mediante una neutrali-

multédneo de la viscosidad, De esta manera, la concentracién de

la dispersién se varia solo reducidamente. Los polimercs altos
2in reticular se pueden incorporar sin dificultad en la dieper.

8ién, en la mayorfs de los casos solo en forma da sus solucice

nes muy dilufdas. De esta mansra reducen considerablemante la

concentracidn dz las digpersiones y aumentan, cuando son efleg-

ces, demasiado fuertementa la vigcosidad,

Bajo home~ o copolimeros parcialmentea reticulados,

que contienen grupos carboxilo, se entilenden 108 homo- @ copoe

limeros de los &cidos mono- o dicarboxflicos monools £ {ndcamsnt ..

Pt as &;,
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nico, o de la malefna © de los semi-&steres del &cido fumérico,

Aqui tienen e@special preferencia los homo~ o copolimeros dal
dcido acrilico y/c metacrilico.

La reticulacién parcial de los copolimercs se puede
efectuar, en 1la obtencién,'por ejemplo, por via fi{sica, mediante |

|

radiacién activa o POr incorporacién de un 0,0l a 5 % en peso,

nales, refiriéndose el % en peso a los compuestos polimerizables

incorporados.

preferentemente de un 0,1 a 3% en peso, de mondmeros polifuncio-|

Como ejemplos de los mondmeros reticulanteg polifun~ E
clonales, sean mencionados: etilenbisacrilamida, triacriltria- f
zinas, cianuratos ge trialile, diacrilato de butanodiol, diacri- |
lato de etilenglicol, divinilsulfona, maleinato de bisdialilo,
divinilbenceno, acrilato vini{lico, ftalto dialfilico, suciross
polial{lica, o divinildioxano. ' ;

describen, por ejemplo, en la publicacién de la solicitud de

!
i
t
!
!
Ademds de los 4cidos carbox{licos 9(//3 insaturados |

polimerizables Y los mondmercs polifuncionables polimerizables,

los polimeros pueden contener ademds un O a 20% en pesc, prefe- |
rentemente un O a 70% an peso de otros compuestos olefinicamence

insaturados copolimerizables, tales Como, DpOr ejemplio, acrilato

res con 1 a 4 dtomos de carbono, El contenido de eatos mondmerc
copolimerizables, que no contlenan grupos carboxilo, entrs los
cuales tambidn se Cuentan log mondmeros hidréfilos, tales como

$cido vinilsulfénico o sus sales, metacrilasto de 2-gulfostil o

e T -

sus sales, acrilamida, vinilpirrolidona, etc., Gqueds limitade

i
.

Loa polimeros & emplear segin la presente invencién se?,

f
¥/2 metacrilato, que estdn esterficados con alcocholes inferio- !'
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debido a que después de una neutralizacién parcial o total de
los grupos écido carbox{licos los polimeros se disuelven en agua
libres de cuerpoa de esponjamiento.

La obtencién de los copolimeros, a emplear segin la ;
presente invencién, se efectda en solucién, suspensidn o emil- 5
8ién bajo las condiciones de polimerizacidn usuales, con ayuda
de los iniciadores de polimerizacién usuales, y se conoca, por
ejemplo, por la literatura arriba mencionada. !

Por regla general se introduce el polimeroc empleado,
bajo agitacién, con ayuda de un grupo mezclador adecuado, en las
dispersiones de las microcédpsulas. Es especialmente ventajoso |
que el polimero se agregue en forma de un &cido policarboxilirf'
no soluble en agua y, solo entonces, mediante adicidn proporcig‘
nal de una base, el &cido policarbox{lico se transforma, por
formacidn de la sal, en la forma soluble, Aquf, se auments algo:
la viscosidad.de la dispersién., Sin embargo, tambidn es posible
agregar a la disperegién el polidcido parcial ¢ totalmente neu-
tralizado en forma de solucién o como producto sélide.

Log dcidos policarboxilic&s reticulados mencionados
gon excelentemente adecuados para retrasar la sedimentacién Yy é
para evitar la formacién de unos posos sSlidos en las emulsio- f

nes o dispersiones acucsas, tal y como se obtlene al ancapsular:

disolventes, plastificantes, grasas, aceites, formadores de

|} color, arcmatizantes, perfumes, aglutinantes, soluciones de

laca y similares en microcépsulas.

Estas suspensiones de microcdpsulae, que por 1o ge- |

‘ | neral contienen un 19 & 50% en peso de microcdpeulas, tienen

~

por regla general unos tamafios de particulas de 2 a 5 % vy,

. en dependencia del peso especifico del material del ricles,

tienden a desmezclarse, por ejemplo, a sedimenter Y. ocazionale
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gin los mds distintos procedimientos Y con los mds diferentes !

cipita por evaporacidn del disolvente scbre la superficie 1imi.-

mente también a 1la formacidn ge sedimentos sélidos o a descre-

marse. La adicién segin 1la presente invencién modifica solo muy

slones y emulsiones, mientras que para otras propiedades ge lo-

gran ventajas,

|
{
reducidamente las propiedades fisicas y duimicas de lag disper—i
{
i

Las microcépsuias, que como material del ndcleo con- |

[

tlenen preferentemente colorantes reactivos en un liquide orgé-s
nico, tal ¥ como se emplean en grandes canti&ades para la fa-

bricacién de Papeles de calco reactivos, se pueden obtener 88m

materiales de pared, tal y como se conocen por el actual estado|
de la téenica, Por ejemplo, las micfocépsulas 88 pueden fabricaﬂ
Por coacervacidn compleja, tal Y como se describe en la publi-

cacibén de ia patente slemans 1.122.495 o por polimerizacidén de

superficie 1imite, tal vy como se deseribe en la publicacién

alémama 1.444.415 o con productos de policendensacidn de ureag-
formaldenido segin la publicaciéh alemana 1.290.798. Un proce-

dimiento de pulverizacidn para 1a obtencidn ag microcdpsulas :
I

' se describe en 1a publicacién alemana 1,294,932, un procedi-

I
miento de gelificacién de gotitas de emulsiénren la publicacién

alemana 1,619,508 Y un procedimiento de inversién de fases an

- 12 publicacién alemana 1,912,323,

En un procedimiento preferente par; ia obtencién de {
microcdpsulasg se disperss una mezela, que contiene el material !
de pared, el colorante reactivo ¥ un liquide orgdnico de dif{-
cil volatilidad, disueltos an ﬁn disolvente orgénice voldtil,

en un liquido B80ports acueso y el material de cdpsulas 5¢ DI@w-

te de fases de 1a fase dispersada,y, en case dede se sndurece.

1
|
1
i
|
i
i
t
1
i
i

Como material de pared preferente para este procedisiente eg
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‘car directamente sobre las copas receptoras ususles, Agul ennon

conveniente un copolfmero obtenido por polimarizacién en solucid

de 20 a 70% en peso de metacrilato de metilo, 20 a 70% en peso

B

|

de aceatilacetatos de mono- (met)- acrilatos de dioles aliféticoq

con 2 a 8 4tomos de carbono, tal como butanodiol-l-acrilato-d=
acetilacetato Y O a 30% en peso de acrilamida, O a 30% en peso
de &cido aérilico y/o metacr{lico, 0 a 30% en peso de vinilpi-
rrolidona, 0 a 3% en peso de &cido vinilsulfénico o de susm
sales ¥ 0 a 3% en peso de 2-sulfoetilmetacrilato o sus sales,
por regla general con un valor K de 10 a 70, medido segin H,
Finkentscher, Cellulosechemie 13 (1932), pdgina 58. ESste mate-
rial de pared se reticula o bien endurece quimicamente durante
la fabricacién de las microcdpsulas, convenientemente con al-
dehfdos, tales como formaldehido, o diaminas, tales como etil-

lendiamika o hexametilendiamina., Como disolvente voldtil para

- el materisl de pared y de nfclec son convenientes, an este pro-

cedimiento, los hidrocarburos clorados alifiticos, tales como
clorcformo o cloruro metilénico, en caso dado bajo adicién de

un aleohol alifftico inferior, tal como etanol, propanol o

isopropanol. Segin otros procedimientos de obtencién, materia-

les de pared ventajosos son por ejemplo, la gelatina, el alco-

‘| hol polivinilico, las reainas de drea, la melamina o el fenol-

formaldehfdo, las poliamidas o los poliuretanos.

Las dispersicnes de microcdpsulas acucsas, preferen.

 temente estabilizadas mediante el aditivo de la presente invan-

cibén, se aplica, por regla general, para la obtencién de pape-

les de calco, sobre un material soporte, tales como ldminas de

| papel o de material sintético y se seca. Asimismo se pueden in-

-

]

|
i
i
|

jv
|
!
|

".Corporar también, por sjemplo, en la masa da papel o masas sf-

1 ‘milares compuestas de otroe polinsres. Asimisgmo se pueden apii.’

= e

4

%

R
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en consideracidn, como capas receptoras, por ejemplo, caolfn,
atapulgita, bentonita, didxido de silicio coloidal 3cido, zeo-
lita o resinas 4cidas orgénicas, tales como resinas fendlicas.
EJEMPLO 1

Una solucién de ‘2,4 partes de 3, 3-Bis~ (dimetilamino )=

6-dimetilaminoftalida, 0,6 partes de azul de N=benzoil-leucoma-

tileno, 0,5 partes de tributilamida, 180 partes de cloroformo,
90 partes de triclorodifenilo, 10 partes de bencina (155 a 1852
C) Yy 60 partes de una solucién al 40 % del material de pared
polimero de 60 partes de butanodiolmoncarilatoacetilacatato.
59,25 partes de metilmetacrilato, 39 partes de acrilamida y
0,75 partes de 2-sulfoetilmetacrilato, disueltas en isopropa-
nol/cloroformo en una proporcién de 2:1, se dispersa en una
solucién de 345 partes de agua y 5 partes de polivinilpirroli-
dona. Despuéds de mezclar sn una solucibén de 295 partes de agua,
5 partes de polivinilpirrolidona (valor K 90) y 0,2 partes de
dcido p-toluenosulfbnico se somete la dispersidn a una desti-

lacibn y se endurece., Se forma una dispersién de cdpsulas, con

‘cdpsulas de 8 a 10 4 de didmetro.

El peso especifico de las cdpsulas asciende a 1,5

g/cc. La dispersidn bien agitada tiene una viscocidad que, me-

" dida en la copa Ford con una tobasra de 4 mili{metros (FB4), da

un tiempo de salids de 12 segundos. La dispersién comienza a
sedimentar tan pronto como se interrumpa la agitacién. Despuds
de 20 horas, las cédpsulas estdn cagi totalmente sedimentadas
Yy forman sobre el fondo del reéipiente un sedimento de muy di-
ficil agitabilidad Y gque es muy tenaz.

En esta dispersién se introducen por debajc de un

-PH de 6, en el presente caso a un pH de 5,5, los aditivos ine

dicados en la tabla 1, como poives, dispersidn o solucidn ¥

T e L
.

;
|
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indicados:

| por encima de un tiempo de salida de uncs 25 pegundos, iag dig-

"persiones estabilizadag seqin el procedimlento raivindicado no

después se ajusta el pH, mediante goteado de lej{fa sddica al

lo%, a un valor entre 6 Y 8. Segin aumenta el pH, crece la vig-
cosidad de la dispereién. Esto es una consecuencia de la lenta
Neutralizacién del 4cido policarbax{lico.

Después de ajustar un PH determinado se comprueba la
viscocidad'de la dispersién y despuds de dejar raposar durante

20 horas se evalda la cantidad del sedimento Yy su agitabilidad.

S L

La sedimentacidn de las cdpsulas se evalda con las ’

sigulentes notas:

Nota 1: dispersién homogénea, ninguna sedimentacién

en el fondo.

Nota 3: moderada sedimentacin en el fondo.

|
{
i
!
Nota 2: poca sedimentacién en el fondo, !
Nota 4: fuerte sedimentacidnm dispersidén turbia en 1a(

i

parte superior.

Nots 5: todo sedimentado, solucién clara sn la parte
superior. La conglomeracidn de las cdpsulas en el sedimento

formado es asimismo evaluado. En detalle significan los nﬁmerosf

Nota 1: ninguna agitacién necesaria o bien de muy
diffcil agitacién.

Nota 2: £4ell agitacidn,

Nota 3: moderadsmenta agitable.

Nota 4: de mala agitacidn.

Nota 5: de muy mala agitacidn, sedimento pegajoso,

]
|
|
!
i
I
I
|
!
]
!
|
Los resultados de los ensayos 2 a 11 demuestran que, ;
{
!

@#edimentan en el plazo de 20 horas v no desarroilan ningfn sedid
i
i

~-mento sélido. Esto vale independientemente de 1 wCraant. caol by
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de la dispersién en las cépsulas as{ como también independiente-

mente del grado de reticulacidn del polimero, que estd determi-

I
nado por la cantidad de reticulador. En los snsaycs 1 a 3 se !
empleé un polimero de precipitacién de benceno de 98 partes de !
dcido acrilico y 2 partes-de sucrosa polialilica, en los ensa- i
Yyos 5 a 7, uno de 98 partes de écido acrilico y 2 partes de diml
vinildioxano. Los polineros se obtuvieron segiin la patente US f
2.758.053 o bien la publicacién alemana 2.017.451, !

Los ensayoes 8 a 11 contlenen un polimero en emulsidn
que se compone de 56 partes de etlilacrilate, 34 partes do éeido;
metacrilico, 10 partes de $cido acrflicec, ©,1 partes da vinilsué
fonato de scdioc y 0,25 partes de ftalato diaiilico come rati~
culador. %a dispersidn se prepard al 25% empleando un emulsiow

nante usual y persulfats petdsico como iniciador. Segin el gra-

|
|
|
|

¥
do de reticulazcidn mds reducide se emplea una cantidaed algo mae |

;
yor que en ios polimercs antericcea, P

los aditivos s pueden incorporar en las dispersiones’

de microcdpsulaz sin que disminuya apreciadsnente ls concentrae -

"cidén ge laz cdpsulas en iz Gizosraidn establlizads.

En log ensayos 12 a 13 oe agregan come comparacidn g

polimeros sin reticuler a la dispersién. xbide al elevado pﬁsrf
|

molecular solamente e pusds introducis v agicer en lz dispsr-
8ién a partir de una solucidn al 3 %, Con una adicidn €3 wn X
1,5 % cae la concentracidn sn cdpsulas de la dasnersidn & ia

mitad,

En el ensayce 12 go supled un molizcrilate de podde
3 P

que, a un pH de 7 &n solucidn 21 0,5 %, tisne un tiernc de sae

;s v

Lida de 27 segundce, Bi valor X, medido segin i, BFilsnesobnr :
k4

(Cellulosechemie 13 (1932} 58 v siguizntes); @0 salucids al

1 % en agua, a un pH de 7, ascionde = 124, ¢
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A pesar de la elevada adicién y la alta viscocidad Y

un tiempo de salida de 41 segundos en la copa Ford (FB4) no se

| logra ninguna estabilizacidn.

Con Tylose C 600, una carboximetilcelulosa que en 50~ ;

|
|

i

lucidn acuosa al 2% a4 una viscocidad de 600 cP, si bien se ele-

va la viscocidad de la dispersién a 104 segundos, no se logra

sin embargo ninguna establlizacidén.,

Una adicién de un 5% a una solucidn al 40% (ensayo
16) da una viscocidad que no se puede medir en la copa de Ford
Y2 que es demasiado elevada, y sin embargo no hay estabiliza-

cidn,
La metilcelulosa del tipo MH 2,000 y MH 6.000 (enza-

Yos 14 y 15) pudieron suminigtrar una dispersidn estable, la
viscoecidad de la dispersién en cada caso Ya no se podfa medir

mds,
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TABILA&A 1

N !

Concentracién de la Adicibén de copolimero Adicién de concentraciédn Dl
dispersién de partida de: % Conce
% adi

1) 20 - -

2) 20 Polimero de precipitacién de 100

3) 20 98 partes de &cido acrilico 100

4) 30 2 partes de gucrosa de polia- 100

lilo en benceno,

5) 20 rolimero ée precipitacidén de 160

6) 20 98 partes de 3dcido acrilico 00

7) 20 2 partes de dioxano de divinilo oo

8) 20 Polimerc en emulsién de 24

9) 20 56 partes de acrilato de etilio 24

10) 40 34 partes de #cido metacrilico 24

11) 40 10 partes de dvido acrilico 24

C,1 partes da gulfonato deg vinile
G, 2% partes de fitslato de dizbile

(3]

12) 20 831 =zddica Jde foido acrilice
pHa?,8, Kel9o-198, al 1%

13) 20 Tyloss © 800 carboximetil celulosa 3
14) 20 Tyloge MH 2000 metil celulosa 3
15) 20 Tylose MH 6000 wetil celulosa 3
16) 40 Tyloss C 6000 5




[l

| et 2

Dispersién final Viscosidad Enjulciamiento despuds
Concentracién Concentra FB 4 de 20 horas
aditivo cién cép- Seg. pH Sedimenta- Agltebi-

% sulas cién lidad

- 20 12 6,0 5 5
0,10 20 3z 6,5 3 1
0, D5 30 14 6, % 5 g
0,10 30 57 8,05 1 1
0, 100 z0 22 6,9 2 i
0,125 ) 20 37 7,0 i i
0,150 20 51 6,9 1 1
0,40 20 28 70 i I
0, 25 40 25 6,5 1.2 X
0,50 40 80 6,5 1 1
1,50 10 4% 7, 3 3
1,50 io ing 7.5 3 P 3
1,50 10 Derasiado viscoses 5,5 Z 2

no se pueds medir.

1,50 1o " 6,5 d 3
0. 50 35 " 8,5 2 2.

e
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10.

EJEMPLO 2
Andlogo al ejemplo indicado en DAS 1.028.282, se en-~

capsula una solucién de 100 partes de dicloredifenilo, 3 partes

de lactona violeta de cristal y 1 parte de azul N-benzoil-leuco-

metileno, segin el procedimiento de coacervacidn con gelatina y
goma arabiga. :

|
Se forma una digpersidn de cédpsulas con un 2¢% en pesoc’

de ¢dpsulas con un tamafio de cdpsulas promedio de unas 6 Y un |

tiempo de salida de la dispersién de 11 segundos en la copa de

Ford, la dispersién sedimenta rdpidamente, pudiéndose sin embar-:
!
9o agitar algo mis ficilmente el eedimento. La dispersién se

mezcla en igual forma como se ha descrito en el ejemplo 1 con

licos, allfl mencionados. El resultado de los ejemplos se apreacia

1
los polimeros reticulados, que contienen grupcs -dcidos carbox{- ’
|
en la tabla 2, ?

En comparacién con la tabla 1, unas adiciones algo
mds reducidas dan ¥a unas propledades de estabilizacién igual da;

buenas y unas viscocidades aproximasdamente lguales,
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@@3%@5
TABLA ;. Disp
Concentracién de la Adicién de copolimero Adicién de concentra- Concen
dispersién de partida de: cién aditi
% %
20 - -
20 Polimero de precipitacién de 1CG '
%8 partes de dcido acrilico
2 partes de sucrosz de polia-
1ilo en benceno
20 Polimerc de precipitacién de 100 ‘
: 98 partes de dcido acrilico )
2 pertes de dioxano de divimilo
20 Polimero en emulsién de 25 (
56 partes de acrilato de etilo
34 partes de dcido metacrilico
10 partes de dcido acrilice
0,1 partez de sulfonato de vinilo
0, 25 partes de ftalato de diabilo
—




NEUSR

Dispergién final Enjuiclamiento des-

Visco-
Concentracién Concentracién sidad pH pués de 20 horas :
‘aditivo cépsulas FB4 Sedimenta Agitsbi-
% % Seg cibn liGaa
- 20 it 6,5 S 3
o, 08 20 38 6,8 1 i
0, 075 20 42 7,1 i 1
0,35 20 38 6,9 3 k3
) /’kr
e
- //
// -
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lo.

15,

20,

25,

EJEMPLO 3

Segin el ejemplo 1, se encapsula una solucién de 2,4
partes de 3,3-Bis- (dimetilamino)-6-dimetil-amidoftalids, O,6
partes de azul de N-benzoil-leucometilenc en 40 partes de n-do-
decilbenceno y 27 partes de diisopropilbenceno. El material de
pared polimerc se compons de 42,5 partes de acetilescetato dae
butanvdialmonoacrilato, 42,5 partes de metacrilato de metilo,
14,5 partes de acrilamida, vy 0,5 partes de decido acrilico. Se
forma una dispersién de cédpsulas con cdpsulas de 8-11 4 » La
concentracién de la dispersibén en cédpsulas aéciande aproximada~
mente a un 1l€% en paso, Bl peso especi{fico de ias cépsulay as-
clende a 0,9 g/cc. La dispersién tiene una viscocidad de 11,5
gsegundos. (PB4), La dispersidn comienza a gepararse muy lenta-
mente después de la mezcla, Las cdpsulas se descreman, Después
de 28 horas se ha formado uma capa de crema moderada. Enjule
clands el estado segin las notas indicadas en el ejemplo 1,

intercamblando cada vez la expresidn de sedimentacién por la

expresién de descremado y ol poso por la crema, se le adjudi-

ca al estadc despuds de 28 hores la nota 3, deapuds de 35 how-

ras la nota 4. ILa agitabilidad ses evalfia con la nota 2 o bien
después de 96 horas con la nota 3. En esta dispersidn se in-
troducen y agitan a un pH Ge 6,0 los adlitivos indicsdos en la
tabla 3 en forma de polvcs o disperaloenes y deapuds se ajusta
el pH, mediante goieo de lajis sbdica al 10% & un valor encre

6 y 8,

Ya con reducidas adiciones se obtienen buenas sstabi |

|
|
j
1

lidades, e
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TABLA 2 Disp

Concen
Concentracién de la Adicién de copolimero Adicién de concen- aditi

dispersibén de partida de: tracién

%
% b3
16 - - _
16 Polimero de precipitacidén de 100 0, 1¢
16 98 partes de dcido acrilico 0, 1:
2 partes da sucrosa de polia-
1ilo en benceno

16 Polimero en emulsién de 24 0, 3¢
16 36 partes de acrilato de etilo 24 0, 4c¢

34 partea de écido metacrilico
10 partes de dcido acrflico
0,1 partes de sulfonato de vinile
0,25 partes de ftslato de diabilo




Dispersién final Enjulciamiento despuéds de
Concentracién Concentracién Viaco- 28 horas 96 horas
aditivo cépsulas sidad pH Sedimen- Agitz Sedimen Agits
FB4 tacién., biii- tacién bili-
% % Seg. dad dad
- 16 11,5 6,0 3 2 4 3
0, 100 1€ 23,0 7.0 1 1l 2 1
0,125 i6 38,0 7.2 1 1 1 l
0, 300 15 21 7,1 1 1 2 1
0, 400 16 43 7,0 1 1 1 1%
i
i
7 '/.)r
///
—
//
"
—
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asl como la ﬁanera de realizarlo sn la préctica, debe hacerse

|
|

constar que las disposiciones anteriormente citadas son sus-

i
{

s. ceptibles de modificacionés de detalle en cuanto no altaren su !

‘

principio fundamental, Tambidn 8e hace congtar que al invento ;
!
l
|

correzponde a una solicitud de Patente presentada en Alemania,

en 13 de abril de 1972, bajo el ndmero P 22 17 696.1, acogién.

dose por lo tanto a los beneficios qua conceden los Convenios I
lo. Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia

del referido invento Y por lo que se golicita Patente de Inven-

clén por 20 afios en Espafia, sobre: “PROCEDIMIENTO PARA ESTABI-

racterizéndose por lo siguientas

|
|
LIZAR DISPERSIONES DE MICROCAPSULAS CONTRA LA SEPARACION"; ca.- ;
|
15, le.« Procedimiento para estabilizar dispersiones de ;
microzdpsulas contra la separacibn, caracterizado porque come ?
prende disolver en el l{quids soporte acuoso un polinerc par~ :
clalmente reticulado, que contiene grupos carboxil, cuyos gru- ?
'pox a&rboxilo estdn parcial o totalmente neutralizados, en una f
20, cantidad de 0,01 & 3% en PESso, raferido al pasc totsl de la g

dispersidn,

29.~ Procedimiento seqin la reivindicacidn 1, carace
terizado porque coms polimero parcialmente reticulado, qus con-

~ tlene grupos carboxilo, se disuelve un homo-o copoifmerc reti-

!
: !
25. culado de un &cido mono- o dicgrboxil&co ciﬂﬁgw insaturado, f’
32,- Procedimiento segin lag reivindicacliones 1 y 2, ;
{
!

caracterizado porque come polimern parcialmente reticulado,

‘que contiene grupos carboxilo, se disuslve un homoe o eopol? .

l mero reticulado del 4cido nerilico y/o metmerflice.
30. . 42.- Procedimiento segin las reivindicaclones t 5,



5.

lo,

15,

" %13600

caracterizado porque como pol{mero parcialménte reticulado, que
contiene grupos carboxilo, se disuelve un copolimero de &cido
acrilico y divinildioxano.

52.- Procedimiento seqiin las reivindicaciones i a 3,
caracterizado porque como polimero parcialmente reticulado, que
contiene grupos carboxilo, se disuelve un copolimero de 4cido
acrilico y sucrosa polialflica.

62.- Procedimiento segin las reivindicacicnes 1 a3,
caracterizado porque como polfmero parcialmente reticulado, que
contlene grupos carboxilo, se disuelve un copolimerc de acrila-
mida, dcido metacrilico, &cido acrilico, 4cido vinilsulfénico,
y ftalto de dialilo.
72.-"Procedimiento para estabilizar dispersiones de
microcépsulas contra la separacién, tal Y como queda sustaﬁcial—
mente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de dieciocho hojas, escritas a
mdquina por una sola cara.
Madrid, w7 JUL 1973

BADISCHE ANILIN-% SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,

b GOMEZ Roeno y RUBEF-
By Blrmedes L, Gaoto Farsiingeg
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