
r  c- (

Que por veinte años, para España y su Provincia de Ultra­
mar se solicita, a favor da THE NATIONAL CASH REGISTER COMPANY, 
de nacionalidad estadounidense, con domicilio en Dayton, Ohio 

(Estados Unidos)por:"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS 

CAPSULAS POLIMERICASÑ

Memoria Descriptiva

Esta invención se refiere a un método de fabricación con­
tinua de pequeñas cápsulas poliméricas que utiliza como mecanis­

mo de encapsulación el fenómeno de separación de fases líquido- 

liquido.
5 En los procesos de encapsulación ya conocidos en los que

se utiliza la separaoión de fases liquido-líquido, las cápsulas 

se producen en series de fabricación. Los materiales para la fa­

bricación de las cápsulas se introducen en grandes recipientes 

en los que primero se introduce una solución del material poli- 
10 mérico que forma las paredes añadiéndose después una sustancia in-
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ductora de la separación de fases para separar la solución el 

material de las paredes y que se deposite rodeándolas sobre las 
partículas o gotitas del material que constituye el núoleo de 
las cápsulas, estando estap partículas o gotitas dispersas en 

15 la solución. Las paredes líquidas de las cápsulas se solidifican 
y se endurecen químicamente si es necesario. Algunas de estas 

operaciones suponen cambios de temperatura, lo que en la prácti­
ca significa que hay que calentar o enfriar todo el contenido 
de la vasija. La dispersión se oontamina con el agente inductor 

2o de la separación de fases y el agente de endurecimiento químico 
y no se puede volver a emplear sino que se tiene que descartar 

después de que se han separado las cápsulas terminadas y, aunque 
se ha intentado idear sistemas oídlo os en que se pudiesen repo­
ner algunos de los materiales de fabricación de las cápsulas, nin- 

25 guno de los procesos hasta ahora conocidos en la especialidad 
son verdaderamente procesos de encapsulación continua.

La presente invención se refiere a un proceso de encapsu­
lación continua que salva los inconvenientes de los procesos de 
encapsulación por series. Este proceso se realiza en un conduc- 

3o to en el que se introducen los materiales de fabricación de las 
cápsulas de manera Continua, produciéndose la dispersión de las 
cápsulas formadas también de modo continuo.

Una importante diferencia entre los procesos de fabricación 

por series cohooidos en la especialidad y el proceso de fabrica- 
35 ción continua de la presente invención estriba en el tiempo ne­

cesario para terminar la encapsulación. Los procesos de fabrica­
ción por series que utilizan la separación de fases liquido-líqui­

do exigen tiempos de proceso que se miden en horas mientras que 
la encapsulación en la presente invención se termina en unos po- 

4o eos minutos y, en algunos casos, en cuestión de segundos. El pro-
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ceso continuo no necesita, una vez que se ha iniciado y esta­
blecido su equilibrio, más que mantener el abastecimiento de 
les materiales componentes, pudiéndose realizar la fabricación 

de las cápsulas durante un periodo de tiempo indefinido sin in 

45 terrumpir la operación ni cambiar los aparatos. Los prooesos de 

fabricación en serie exigen modificar las condiciones de fabri­
cación en función del tiempo, asi como añadir materiales al sis 
tema y, en algunos casos, trasvasar el sistema en un recipien­

te a otro al avanzar el proceso.
5o Así pues, y de acuerdo con la presente invención, se pre­

vé un proceso para fabricar de forma oontinua diminutas cápsu­
las poliméricas mediante una separación de fases liquido-líqui­
do en una solución del polímero que forma las paredes, en la que 

se encuentran dispersas unas partículas o gotltas del material 
55 del núcleo de las cápsulas y mediante la deposioión de materia­

les de las paredes alrededor de estas partículas o gotitas, y en 
el que, en la práctica, los materiales para la fabricación de 
las cápsulas se introducen de modo continuo en un conducto, rea­
lizándose la formación de las cápsulas mientras estos materiales 

6o circulan de forma turbulenta por el conducto, retirándose las
cápsulas formadas de manera continua, y en el que en toda la lon­

gitud del conducto se mantienen más predeterminadas condiciones 
de temperatura.

Los materiales para la fabricación de las cápsulas son 

65 los que normalmente se utilizan en los sistemas acuosos o de 
solventes orgánicos de separación de fases líquido-liquido.Bn- 

tre ellos se incluyen los materiales polimérlcos para las pare­
des de las cápsulas que pueden separarse de una solución de los 

mismos mediante un agente inductor de la separación de fases.El 

Yo material a encapsular es prácticamente insoluble en el solvente
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del polímero y todos los componentes no reaccionan entre si.

El conducto de encapsulaoión es tubular y tiene una lon­
gitud de 3 metros por lo menos, un diámetro interior de menos 
de 25 milímetros y una sección trasversal uniforme en toda su 
longitud. El conducto tiene un solo acceso de introducción por 

un extremo (o una pluralidad de accesos espaciados) y una sali­
da por el otro extremo. En cada aoceso de introducción se prevé 
un mecanismo de bombeo para impulsar el contenido por el conduo 

to hasta la salida y a lo largo del conducto se establecen en 
puntos adecuados unos dispositivos de control térmico para rea­
lizar la encapsulaoión utilizando un sistema partioular de en- 
oapsulado.

En la práctica, los componentes del sistema de enoqpsula- 

oión se mezclan intimamente en un depósito de premezclado antes 

de introducirlos en el conducto o en el curso de las adiciones 
secuenciales en puntos espaciados a lo largo del conducto.

El sistema de encapsulaoión, en el momento en que la adi­
ción ha terminado, es un sistema de tres fases que comprende una 
cantidad importante de un vehículo liquido relativamente concen­
trado de Raterial inductor de la separación de fases líquido-li­
quido, una cantidad menos importante de una dispersión de unos 
glóbulos líquidos móviles relativamente concentrados en el ma­
terial polimérico de las paredes de las cápsulas, y una cantidad 

también menos importante del material destinado a constituir 
el núcleo de las cápsulas finamente dividido o disperso. El sis 
tema oompleto contiene todos los materiales necesarios para fa­

bricar las cápsulas y se tiene qpe procesar mediante un ciclo 
térmico apropiado bajo las condiciones adecuadas de circulación 
para que la encapsulaoión pueda tener lugar. Los gradientes de 

temperatura a lo largo del conducto se mantienen de modo que el 
liquido entrante(fase independiente del material de las paredes
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de lag oápsulas) ae vuelva más viscoso, rodee el material dis­
perso de los núcleos y por último se solidifique o ge lifique 
para producir unas cápsulas de paredes de material polimárioo.

La encapsulación continua se distingue de la encapsula- 

10$ ción por series hasta ahora conocida por una circulación flui­
da uniformemente turbulenta* La circulación en el conducto es 

de una turbulencia prácticamente uniforme en cualquier sec­
ción dada del conducto. Esta circulación turbulenta, estableci­

da en toda la longitud del conducto de encapsulación, somete cg 
11o da partícula del material destinado a servir de núcleos a las

cápsulas, a fuerzas iguales en posiciones increméntales y sumi­
nistra energías dispersantes a cada partícula de modo que el 
material se dispersa dentro de unos estrechos límites de tama­

ño* Por el contrario, los procesos de encapsulación por series 
115 utilizan fuerzas producidas por agitación en grandes recipien­

tes, las cuales producen en ciertas posiciones grandes esfuer­

zos, turbulencia y agitación, mientras que al mismo tiempo en 
otras posiciones del mismo recipiente se produoen condiciones 

de flujo laminar*
12o Los procesos de encapsulación que dependen de la humidi-

fioación y envolvimiento de un material con tro material mien­
tras los dos se encuentran en suspensión en un vehículo líquido, 
están especialmente expuestos a las tensiones asociadas a los 

diferentes materiales existentes en el flujo del fluido. El ve- 
125 hiculo de fabricación de las cápsulas tiene que encontrarse en 

estado de turbulencia para evitar que las cápsulas embrionarias 
se aglomeren según se van formando y, sin embargo, la misma cáp­
sula embrionaria tiene que desplazarse con el vehículo de fabri­

cación bajo condiciones de ílujp laminar.
13o El flujo laminar es necesario para evitar pérdidas de has
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paredes no gelificadas de las cápsulas por tensiones excesivas 

del vehículo de fabricación contra las cápsulas embrionarias.
Un método conveniente de conseguir una indicación del 

grado dé turbulencia de la corriente mediante un dispositivo 
de la presente invención es determinar un coeficiente no dimen­
sional utilizado en ingeniería, y que se denomina "cifra de 
Reynolds". Se ha determinado que el flujo turbulento en el dis­
positivo de esta invención se produce con una cifra de Reynolds 
mayor que 2.000(probablemente de unos 4.000) y ciertamente de 

menos de 10.000, siendo bastante difícil de calcular la cifra 
exacta de Reynolds a que se poduce la turbulencia. La cifra de 
Reynolds se representa por R en la siguiente ecuación:

Rss DV&

-y
en la que D es una longitud característica inherente al sistema, 
como el diámetro de la cápsula o el diámetro del conducto, V es 
una velocidad característica del sistema, como la velocidad de 

una cápsula individual o la de una sección del vehículo al des­
plazarse por el conductores la densidad del material que flu­

ye y y  la viscosidad del fluido que se observa, como la viscosi­
dad de la pared sin gelificar de las cápsulas o la del vehículo 
de fabricación. Para fines prácticos, la velocidad de las cápsu­
las se puede tomar como muy próxima a la velocidad del vehículo 
que circula por el conducto, es decir, el movimiento relativo 

entre las cápsulas y el vehículo es muy pequeño, si es que lo hay 
Además, se puede suponer que la densidad de las cápsulas es casi 

igual a la del vehículo. La cifrq de Reynolds se tiene que cal­
cular utilizando un sistema congenente de dimensiones, como el 
cegesimal.

La cifra de Reynolds para el flujo del liquido respecto al 

conducto se mantiene, preferiblemente, superior a 4.000(flujo
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turbulento del líquido) y la cifra de Reynolds&paraeí movimien­
to de las cápsulas respeoto al conduoto se mantiene por debajo 
de 4.000(movimiento no turbulento de las cápsulas). El que estas 

condiciones de turbulencia se puedan mantener se determina obser 

l6$ vando que D(la longitud característica de la fórmula de la oifra 
de Reynolds) sea más de 1.000 veces mayor para el conducto que 

para la cápsula.
La encapsulación continua en el oonducto se oaraoteriza 

por la uniformidad da las condiciones de flujo en el líquido de 
17o fabricación de las cápsulas. La uniformidad de las condiciones 

de flujo se caracteriza porque las características del sistema, 
en cualquier punto, son constantes e invariables en función del 
tiempo. En otras palabras, un sistema con condiciones de flujo 

uniformes ha llegado a un equilibrio de sus condiciones. En la 
17$ presente invención, las condiciones varían a lo largo del con­

ducto pero, en cualquier sección del mismo las condiciones se 
mantienen constantes. De este modo, una vez que ae han estable­
cido las condiciones éstas se mantienen constantes. La velocidad 
de circulación, las concentraciones de materiales, las tempera­

d o  turas y demás parámetros se controlan cuidadosamente para mante­
ner las condiciones de tal forma que la introducción de los ma­
teriales compaBntes en el oonducto y la salida de cápsulas del 

mismo se hagan a un ritmo constante,

Entre los sistemas de encapsulación adecuados para la pre- 
185 sente invención se incluyen los que emplean la separación de fa­

ses líquido-líquido como mecanismo de formaoión de las cápsulas.' 
Preferentemente aon los sistemas que utilizan vehículos de fa­
bricación acuosos. Entre los sistemas acuosos se incluyen los 

que para la solidifbaoión o gelificación del material da las pa- 
19o redes de las cápsulas exigen refrigeración y aquellos en que las
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paredes liquidas de las cápsulas se calientan una vez depositadas 
para solidificarlas. Ejemplos de materiales adecuados para uso en 
los sistemas acuosos de encqpsulación son: las gelatinas no modi­
ficadas precursoras de ácidos o alcalíes, las gelatinas modifiea- 

195 das como la gelatina succinilatada, la goma arábiga, el carragaen 
el poli(metilviniléter-co-anhidrido maleico)hidrolizado, el poli 
(etilvlniléter-co-anhidrido maleico) hidrolizado, el alcohol de 
polivinilo, la poli(vinilpirrolidona), el ácido poliacrilico y sus 

sales, el ácido polimetacrílico y sus sales, el poli(etileno-co- 
2oo anhídrido maleico)hidrolizado, la resina de melamina/formaldehido, 

el almidón catiónico, la ceina^ el óxido de polietileno, la mela- 
mina de metilol motilada y la albúmina. En el sistema de encapsu- 
lación se pueden incluir varias sustancias reactivas para solidi­

ficar los materiales de las paredes da las cápsulas. Entre estas 
2o5 sustancias se incluyen: el resorcinol, la hidroquinona, el cate- 

ch&L, el florogLucinol, el pirogalol, el guayacol, el ácido gáli­
co, el ácido digálico, el ácido tánico, los creosoles, los doro- 
fenoles, los xilenoles, el eugenol, el isoeugenol, la saligenina, 
el timol, la hidroxiacetofenona, los hldroxibifenilos, el bifenol 

21o A, los fenoles de aceite de anacardo, de formaldehido, el gLioxal, 
el furfural, el glutaraldehido y otras sustancias que reaccionan 

con los materiales de las paredes de las cápsulas, como las sales 
metálicas inorgánicas en solución acuosa.

El material de los núcleos de las cápsulas o de la fase in- 

215 tema, puede ser cualquier material de numerosos tipos y clases 
diferentes. Los criterios más importantes para la selección de ma 

terial adecuado para los núdeos de las cápsulas son:
a) que sea prácticamente insoluble en el vehículo de fabricación
b) que sea prácticamente incapaz de reaccionar con otros compo- 

22o nentes del sistema de fabricación de la cápsula o de la película
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coarcavada.
Como ejemplo de anos pocos materiales que se pueden utili­

zar para los núcleos de las cápsulas en un sistema en que se em­
plee un vehículo acuoso se incluyen entre una multitud de otros: 

225 líquidos insolubles(o prácticamente insolubles) en agua como el 
aceite de oliva, los aceites de pescado, los aceites vegetales, 
el aceite de esperma, el aoeite mineral, el xileno, el tolueno, 
el benceno, el queroseno y el difenil dorado, sales, óxidos y 

sulfuros metálicos sensiblemente insolubles en agua, materiales 
230 fibrosos como la celulosa o el amianto, materiales poliméricos 

sintéticos insolubles en agua, líquidos o sólidos, entre los 
que se incluyen los plástisoles, los organosoles y los compuestos 
polimerizables, los minerales, los ágmentos, los vidrios, los con 

dimentos, los reactivos y los compuestos fertilizantes, De la mis 

235 ma forma, se pueden encapsular en sistemas que emplean estos ve­
hículos, materiales insolubles en vehículos no acuosos. En resu­
men, los materiales que pueden contener las oápsulas fabricadas 
con el proceso de la presente invención no solo pueden diferir en­
tre si en su estado físico, que puede ser sólido, liquido,gaseoso 

24o o una combinación de estos estados, sino que pueden diferir tam­

bién en su composición química y en el uso que se pretende hacer 
de ellos. Los materiales de las paredes de las cápsulas protegen 
a los materiales de los núcleos, por ejemplo, de las condiciones 

ambientes, de la oxidación, de las radiaciones ultravioletas, de 

245 la sublimación, de la evaporación, o de la cristalización#*
Ejemplos de otros sistemas adecuados para la práotica de 

esta invención son los sistemas no acuosos en que se utiliza la 
separación de fases líquido-líquido de materiales de las paredes 

de las cápsulas como: la etilcelulosa, el nitrato de celulosa,el 

25o aoetato-ftalato de celulosa, el pplimetilmetacrilato, el copolí-
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maro de acrilonitrilestirano, el poliestireno, los oopolímeros 

de cloruro de vinílideno y acrilonitrilo, la resina epóxica y 
el polivinil-formal. Ejemplos de agentes inductores de la sepa­

ración de fases adecuados para uso en la presente invención son:
255 el polibutadieno, los polímeros de siloxano, los polímeros de me- 

tacrilato, los aceites minerales y los aceites vegetales.
Las cápsulas fabricadas de acuerdo con el proceso de la pío 

sente invención son prácticamente esféricas, de paredes continuas 

y no tienen limitaciones en cuanto a su tamaño o al contenido de 

26o la fase interna.Se ha pensionado más arriba la amplia variedad de 
contenidos de la fase interna y los límites de tamaño de las cáp­

sulas fabricadas de Qcuerdo con la presente invención varían en­
tre unas pocas mieras hasta varios centenares de mieras. El tama­
ño usual de las cápsulas fabricadas de acuerdo con el presente 

265 proceso es aproximádamente da una a 200 mieras de diámetro medio.
Se considera que las cápsulas de este diámetro son de tamaño di­

minuto y son las preferibles. Puede hacerse que las cápsulas fabri­
cadas de acuerdo con la presente invención contengan diferentes 

porcentajes de material de fase interna. Las cápsulas pueden con- 
27o tener del O hasta más del 99 por ciento en peso de dicho material 

El porcentaje ponderal más corriente y preferible de material que 
deben contener las cápsulas fabricadas da acuerdo con la presente 
invención es del 50 al 97% aproximadamente. Las oápsilas se pue­
den fabricar también haciendo que contengan un material que se pue- 

275 da desprender o evaporar dejando vacías las cápsulas, formadas 
entonces nada más que por el material de sus paredes. Bajo las 

condiciones adecuadas se pueden introduoir por el conducto,bom­
beándolas, burbujas de gas y encapsularlas con el presente prooe- 

so para producir unas cápsulas huecas del material de las paredes.' 
28o Esta invención se puede comprender más clara consultando los
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dibujos que se acompañan, en los cuales:

La figura 1 representa de forma esquemática el proceso de 
la presente invención utilizando un conducto que solo tiene un 
acceso de introducción.

28$ La figura 2 representa de forma esquemática el proceso de

la presente invención utilizando un conducto que tiene una plura­
lidad de accesos de introducción y

La figura 3, es una representación seccionada de la "T" de 
inducción empleada en el aparato en el que se ejecuta el proceso 

29o representado en la figura 2.
Haciendo referencia ahora a la figura 1, los componentes 

individuales, A,B y O, necesarios para el presente proceso de 
encapsulación, se introducen de forma continua desde los depósitos 
de alimentación 10,11 y 12, en el depósito de premezcla 18,donde 

295 se mezclan los componentes bajo las condiciones adecuadas. El li­
quido de esta premezcla se transfiere después en una corriente tur­

bulenta, por medio de la bomba 15 por ejemplo, a la entrada 19a del 
conducto de encapsulación bajo las primeras condiciones C1 de 

una serie progresiva de condiciones. La premezcla pasa después por 
3oo las otras zonas de las condiciones de encapsulación C2,C3,etc, y 

sale por la salida 19b del conducto de encapsulación. A La salida 

la premezola se ha cambiado en un sistema disperso de cápsulas en 
una vehículo líquido de fabricación y esta dispersión pasa por el 

depósito 17 de separación de cápsulas que, por un lado^ emite las 
3o5 cápsulas C y, por otro, el líquido residual de fabricación R. Hay 

que tener cuidado en que la oorriente de la premezcla líquida sea 

turbulenta y hay que mantener esta turbulencia en todo el conducto 
de acuerdo , por ejemplo, con las exigencias anteriormente expues­

tas de la cifra de Reynolds. Las condiciones C1,C2 y C3, pueden re- 
31o presentar la progresión desde la premezcla a las cápsulas teimina-
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das o estas condiciones pueden ser un cambio continuo desde la en 

trada 19a hasta la salida 19b, o en una parte más corta del con­
ducto. Las condiciones internas del conducto se refieren aquí ge­
neralmente (pero no exclusivamente) a la temperatura y el cambio 
es generalmente desde una temperatura elevada a una temperatura 
más baja a fin de gelificar o solidificar las paredes liquidas de 

las cápsulas. Algunos sistemas de encapsulación adecuados para uso 

con la presente invención exigen una elevación de la temperatura 
para solidificar las paredes de las cápsulas. En estos casos las 
condiciones progresivas del conducto van desde una temperatura 

baja a otra más alta.

Haciendo referencia ahora a la figura 2, los componentes in 
dividuales A,B.C,D y E, necesarios para el presente proceso de en­
capsulación se introducen por medio de las bombas 15 desde sus de­
pósitos respectivos de alimentación 10,11,12,13 y 14, a través de 
los tubos 21, en los dispositivos en "T" de inducción 16,directa­
mente en el tubo principal 20: Es importante observar que el tubo 
prinoipal 20 tiene varias curvas en su curso que inducen la turbu­
lencia. Los materiales que circulan por el tubo principal 20 se 
mantienen bajo un control térmico eqána serie de temperaturas pro­

gresivas C1,C2,C3,etc, o las condiciones térmicas pueden hacerse 
cambiar de forma gradual en algún punto determinado del tubo 20, o 
puede mantenerse constante la temperatura en todo el sistema. Si 
se desea para algún fin particular, también se puede controlar la 
temperatura en los tubos 21.

El sistema de encapsulación comprende varios componentes 

que más tarde se unen en un solo flujo de corriente. El flujo del 
primer depósito de alimentación 10 inicia la corriente en el tubo 

principal 20. Después de que ha comenzado el flujo inicial, pueden 

utilizarse todos los depósitos de alimentación ad!cionalee(l1 a 14)
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que sean necesarios en cada sistema particular de encapsulación. 
Al irse añadiendo más componentes a la corriente,la mezcla eficaz 
que asegura una buena homogeneidad se consigue mediante las "T" 
de inducclón.Despuás de pasar por la "T" de inducción final 16,

345 el sistema de enoapsulaoión (que ahora contiene las cápsulas)se
introduce en el depósito de separación de cápsulas 17 para dar por 
un lado las cápsulas C y por otro el líquido residual de fabrica­
ción R.

La figura 3 es una representación de la "T" de inducción 

35o 16 formada por dos tubos, insertándose el extremo de uno de ellos
en el centro del otro. El tubo que lleva insertado el otro en el 
centro(que está representado horizontalmente en el dibujo) tiene 
la entrada 23(por la que se admite el aditivo) y a la cual va co­
nectado el tubo 21 de la corriente aditiva, y la salida 25 a la 

355 que va conectado el tubo 20 de la cimiente principal. La parte 
vertical de la "T" es la entrada de la corriente principal 24 y a 
ella va conectado el tubo 20 de la corriente principal. &  aguja 
hueca 22 va montada en el interior de la parte horizontal de la 
"T" y un extremo de esta aguja(el extremo de entrada) está adhe- 

360 rido a la entrada aditiva 23. La aguja 22 se extiende rebasando 
la unión de loa dos tubos de la "T" hasta delante de la salida 25 

de la corriente prinoipal. La conoentricidad de la agu& con los 

dos tubos de la "T" hasta delante de la salida 25 de la corriente 
principal'.'La conoentricidad de la aguja con el conducto solo es 

365 necesaria en el extremo de salida de la aguja. Respecto a los diá
metros relativos de los varios tubos y de la aguja, hay que obser
var que los tubos de la "T" de inducción son prácticamente circu­
lares y de secoión uniforme y que las entradas y la salida son 

prácticamente del mismo diámetro. El diámetro interior de la agu-

37o ja 22 varía entre el 10 y el 50% del diámetro interior de la sa-
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lida 25 de la corriente principal. El flujo en la "T" se consti­
tuye por la introducción de la corriente principa^ por la entrada 

24 y la de la corriente aditiva por la entrada 23 y a través de 
la aguja 22. El flujo turbulento de la corriente principal que 

375 entra aumenta al pasar la corriente por las curvas del conducto 
(que tienen un ángulo superior a los 45 grados) e inmediatamente 

antes del ángulo la corriente aditiva se combina con la princi­
pal en la boca de la aguja 22. La combinación de materiales emer­

ge por la salida 25 y continúa por el tubo 20.
380 Si se desa, la presión ambiente en que se Realiza la encap-

sulación puede ser mayor o menor que la atmosférica en las rea­
lizaciones de las figuras 1 y 2. Estos puede ser útil, por ejem­
plo, para encapsular líquidos muy volátiles a presiones mayores 
que la atmosférica con objeto de minimizar la pérdida de material 

385 por evaporación § para fabricar un material a presión dentro de 
las cápsulas. La encapsulación a presión inferior a la atmosfé­
rica puede ser útil, por ejemplo, para asegurar que los líquidos 
a encapsular no están contaminados por gases disueltos.

El diámetro y longitud del conducto pueden variar bastante 

39o desde aproximadamente milímetro y medio a 25 milímetros de diá­
metro y de 3 a 150 metros de longithd. Las dimensiones del con­
ducto se eligen en función del sistema de encapsulación que se va 
a utilizar y de acuerdo con el volumen de cápsulas que hay que 
producir: Si se desea, se pueden intercalar bombas intermedias 

395 entre la entrada y la salida del conducto.
En los ejemplos que siguen todas las proporciones y percen­

tajes son ponderales a no ser que se especifique lo contrario.

E J E M P L O  1

En este ejemplo el conducto, dispuesto como se indica en 
400 la figura 1, es una tubería flexible de un diámetro interior de
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3 milímetros aproximadamente de una longitud de 45 metros y es­
tá dividido, en general, en tres secciones térmicas, las cuales 
se definen por unos baños de temperatura constante en los que 

están sumergidos las correspondientes porciones de la tubería o, 
por lo menos, en contacto efectivo. La entrada del conducto está 

conectada al depósito de premezclado a través de una bomba que 
impulsa los materiales a lo largo de todo el conducto. La salida 
de éste está conectada al baño de reducción de las paredes de 

las cápsulas y de separación de las cápsulas del liquido de fa­

bricación. La bomba se elige de modo que el tiempo de residen­
cia del liquido en el conducto sea de unos ocho minutos, lo que 
da lugar a un flujo continuo de unos 500 milímetros por minuto.

Utilizando un conducto como el descrito y una bomba ade­
cuada para producir una corriente turbulenta por el conducto, se 
introduce en el depósito de premezclado un sistema de encapsula- 
ción compuesto por las siguientes proporciones volumétricas de 
materiales:

1 parte de solución acuosa de gelatina al 11% de peso.

1 parte de solución aouosa de goma arábiga al 11% en peso.
3 partes de agua.

1.5 partes de xileno.

La gelatina es gelatina extraída de piel de cerdo con áci­
do, la cual tiene una resistencia Bloom de 285-305 gramos, un 
pH en solución de aproximadamente 4 .2 y un punto isoeléctrico 
de pH 8-9. El xileno es el material representativo que en este 
ejemplo se propone para la fase interna de las cápsulas.
El sistema de encapsulación,es un sistema de tres fases que in­
cluye el vehículo de fabricación, la fase separada del material 

de las paredes de las cápsulas y el material de la fase interna, 

agitándose el sistema en el depósito de premezclado, donde se

15
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mantiene a una temperatura de unos 40 grados centígrados.
La agitación se mantiene con intensidad suficiente para produ­
cir una dispersión de gotitas de la fase interna de un diáme­
tro medio de 50 a 250 mieras, introduciéndose la dispersión en 

435 el conducto por el que avanza hasta la primera de tres zonas 
térmicas. El conducto está dividido en tres secciones de 15 

metros de longitud cada una que, respectivamente, se mantienen 
a las temperaturas constantes de 33; 31 y 30 grados centígrados, 
en el sentido del avance del líquido. Durante el avance por el 

44o conducto^. el material de la fase separada de las paredes de las 
cápsulas se deposita sobre las gotitas de la fase interna y se 
va solidificando progresivamente al descender la temperatura.
Las cápsulas emergen por la salida del conducto y pasan al de­
pósito de separación, el cual cimtiene una cantidad contiuuamen- 

445 te renovada y refrigerada de solución acuosa de sal. Al decir 
refrigerada se quiere decir que se mantiene a una temperatura 
inferior a los 20 grados cantigrados(normalmente de 0 a 10 gra­
dos). La sal de la solución es generalmente uno de los electro- 
litros utilizados para mantener separadas en solución acuosa 

450 fases de polímeros hidrofílicos. Ejemplos de estas sales son 
los sulfates, acetatos, citratos y cloruros de sodio, amonio y 

potasio.Si se desa, se pueden aumentar los pasos térmicos,man­

teniendo por ejemgo una temperatura de 28 grados centígrados 
para solidificar más completamente el material de las paredes 

455 de las cápsulas. Hay que observar que en este ejemplo la forma­
ción de las paredes se produce gelificando inicialmente la so­

lución líquida formadora de las paredes. Esta gelificación exi­
ge un descenso de la temperatura y se consigue mediante la dis­

posición que se acaba de describir.'

46o E J E M P L O  2
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Un ejemplo de un sistema de enoapsulación que exigen la ele­
vación de la temperatura comprende las siguientes proporciohes 
volumétricas de materiales:

1 parte de solución acuosa de alcohol de polivinllo al 5%

465 en peso.
1 parte de agua.
2 partes de solución acuosa de ácido gálico al 1.5% en peso.
1 parte de solución acuosa de goma arábiga al 11% án peso.

0.5 partes de xileno.
47o El alcohol de polivinilo es a veces una combinación de

productos y el preferido para este ejemplo contiene una propor­
ción ponderal de 1 a 19 aproximadamente de alcohol de polivinilo 
muy hidrolizado o parcialmente hldrolizado. El alcohol de poli­

vinilo muy hidrolizado está hidrolizado al 99 al 100 por ciento 
475 y un ejemplo de él es el material conocido por el nombre comer­

cial ELVANOL 71-30, de peso molecular de 86.000 aproximadamente 
y de viscosidad, también aproximada, de 28 a 32 centipoises en 
soluoión acuosa del 4% en peso a 20 grados centígrados. El al­

cohol de polivinilo parcialmente hidrolizado está hidrolizado del 

480 $7 al 89% y un ejemplo de él es el material conocido por el nom­
bre comercial ELVANOL 50-42, que tiene un peso molecular de 
125.ooo aproximadamente y una viscosidad de unos 35 a 45 centipoi­
ses en solución acuosa al 4% en peso a 20 grados centígrados.
El xileno es también el material representativo de la fase inter- 

485 na de las cápsulas. El sistema de enoapsulación es un sistema de 
tres fases incluyendo el vehículo para la fabricación continua, 

la fase separada del material de las paredes de las cápsulas y el 
material que se destina a la fase interna y este sistema se agita 

en el depósito de premezclado a la temperatura de unos 10 grados 

49o centígrados. Hay que observar que para terminar el procedimiento

17



de encapsulación con el que se utilizan estos materiales es ne­

cesario un aumento de temperatura.Así pues, las temperaturas de 
las secciones del conducto que se mantienen a temperatura cons 
tante son respectivamente de 35,45 y 55 grados centígrados apro 

495 ximadamente, en el sentido de avance del líquido.En el deposito 
de premezclado se mantiene la agitación y la dispersión se im­
pulsa por el conducto mediante una bomba como se ha desorito 
más arriba. El líquido que emerge por la salida del conducto 

lleva incluidas las gotitas de xileno encapsuladas dentro de 
5oo las paredes solidificadas de alcohol polivinílico y ácido gálico. 

E J EM P L 0 3

Se puede formar un sistema para proeuoir cápsulas utili­
zando para las paredes de éstas materiales hidrofóbicos, combi­
nando I2partes de una solución en tolueno del poli(etileno-co- 

5o5 acetato de vinilo)del Ejemplo 2 aproximadamente al 2%, 1 parte 
de aceite de algodón y de 1 a 2 partes de material de la fase 
interna(como, por ejemplo, glicerol^o bicarbonato de sodio).El 
poli(etileno-co-acetato de vinilo) es el material de las pare­

des de las cápsulas, el aceite de algodón es el material induc- 
-540 tor de la separación de fases y el material de la fase interna 

se dispersa en ellos en el depósito de premezclado hasta el ta­
maño que se desea para las gotitas, manteniéndose el sistema en 
el depósito de premezclado y bombeándose la dispersión, como se 
ha explicado anteriormente, en un conducto apropiado inataca- 

515 ble por los componentes del sistema.De las secciones de tempera­
tura constante del conducto, la primerase mantiene a unos 60 gra­
dos centígrados y en ella se introduce la dispersión para ini­

ciar el enfriamiento.En la siguiente sección la temperatura ba­

ja de 60 a 20 grados aproximádamente.El líquido que emerge por 
52o la salida del conducto incluye cápsulas de paredes solidificadas

18
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de poli(etileno-co-acetato de vinilo) y la corriente emergente' 
se puede dirigir a un depósito para la separación de las cápsu­
las o a un depósito en el que se traten las paredes de las cáp­
sulas endureciéndolas químicamente.Materiales adecuados para el 

525 endurecimiento dejas cápsulas son el düsocianato de tolueno o

el cloruro oxálico. El poli(etileno-co-acetato de vinilo) de es­
te ejemplo está hidrolizado parcialmente hasta aproximadamente 
un 50 a 53% de los grupos acetato disponibles y se encuentra en 
el mercado con el nombre comercial "Resina Hidroxivinil"ELVON

53o BB-7802".
E J  E M P L O 4

En este ejemplo se prepara el dispositivo como se explica 
en la figura 2. Los tubos principales y aditivos son preferible­
mente de unos 8 milímetros de diámetro interno, las "T" de in- 

535 ducción tienen un diámetro interno de unos 6 milímetros y La agu­
ja de las "T" tiene un diámetro interno de aproximádamente 1.5 

milímetros./En el dispositivo de encapsulación de este ejemplo 
las agujas empleadas son agujas hipodérmicas del número 14). Se 

utilizan cuatro depósitos de alimentación,conectado cada uno de 

54o ellos a una "T" de inducción mediante un tubo aditivo a través 
de una bomba.Los tubos aditivos pueden ser de cualquier longitud 
razonable, generalmente más de 60 centímetros pero menos de 3 me­
tros. El tubo principal está interrumpido a intervalos por las 
"T" de inducción y los intervalos pueden ser de cualquier longi- 

54$ tus razonable, generalmente de más da 60 centímetros y menos de
3 metros.La sección del tubo principal intercalada entre la últi­
ma "T" de inducción y el depósito de separación de cápsulas es a 
veces de una longitud extra, incluso del orden de los 4,5 a 6 me­

tros, y se supone que en ella disminuye la turbulencia antes de 

55o la llegada al depósito de separación de cápsulas.Se cree que pa-
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ra el buen funcionamiento de este dispositivo Ea longitud total 

del conducto tiene que ser superior a 3 metros.
La bomba se elige de modo que produzca un caudal de unos 

15 a 20 mililitros por segundo. El diámetro interno de las agu-

56o 2 y 10,siendo la mejor 8, que es la que se cree que es la que
opera de forma más aceptable.

En este ejemplo se utilizan cuatro soluciones diferentes:
1) La del material de las paredes de las cápsulas.
2) La solución de la fase interna de las cápsulas.

565 3) Una solución inductora de la separación de fases.
4) Una solución para endurecer las paredes de las cápsu­

las .
Los siguientes materiales se disuelven en 50,000 gramos de 

agua para formar la solución del material de las paredes de las 

57o cápsulas:
682 g de goma arábiga

61o g. de urea
726 g. de resorcinol

490 g. de poli(vinil alcohol).
575 El poli(vinil alcohol)que se utiliza en este ejemplo es a

veces una combinación de productos siendo la preferente la de 
unos 400 g. de poli(vinil alcohol)parcialmente hidrolizado y 

unos 90 g. de poli(vinil alcohol)muy hidrolizado.Los alcoholes 
parcialmente hidrolizado y muy hidrolizado son los especifica- 

580 dos en el Ejemplo 2.

555 jas utilizadas en las "T" de inducción puede variar bastante, 
desde 0.25 a 5 milímetros. Una importante consideración en el 
diseño de la "T" de inducción es la razón entre los diámetros 

internos de los tubos de la "T" y de la aguja. En este ejemplo
esta razón es de 4. Una serie de razones preferentes varía entre

2o



Para la solución de la fase interna se puede emplear cual­

quier material prácticamente insoluble en agua. En este ejemplo 
se utiliza un aceite de parafina al que se puede añadir un co­
lorante soluble en aceite para facilitar la observación del pro- 

585 ceso de encapsulación.
Ejemplo de un aceite de parafina adecuado es el conocido 

por el nombre comercial SUNTHENE 430, que es un aceite nafténi- 
co de una densidad de unos 3.920 gramos por mililitro y un peso 
molecular de 340.

590 La solución inductora de la separación de fases inicia y
mantiene separadas la fases de poli(vinilo alcohol)resorcinol pa­

ra las paredes de las cápsulas y pueda ser una cualquiera de va­
rias sales insolubles en agua bien conocidas para este objeto.
En el presente ejemplo se utiliza una solución acuosa al dos por 

595 ciento en peso de sulfato sódico.

La solución para el endurecimiento de las paredes origina 

en el material de las paredes de las cápsulas una reacción quí­
mica que le hace insoluble en agua y que se añade después de 

que se han formado las paredes. En este ejemplo la solución para 
600 el endurecimiento comprende 1100 mililitros de ácido sulfúrico

concentrado, 6.500 mililitros de formalina(solución acuosa de for- 

maldehido al 37% en peso) y 10.000 mililitros de agua.
Las soluciones se colocan en sus correspondientes depósitos 

de alimentación.No se utiliza ningún control de temperatura ya 
6o5 que este sistema de encapsulación tiene su operación óptima entre 

los 20 y los 25 grados centígrados.La corriente,de la solución 
del material de las paredes de las cápsulas se inicia en el pri­
mer depósito de alimentación y se ajusta a unos 10.6 mililitros 

por segundo.Después se comienza el flujo de la fase interna de 
610 las cápsulas que se ajusta a unos 1.8 mililitros por segundo.
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La solución de sulfato de sodio se añade a la corriente a razón 

de unos 1.2 mililitros por segundo y, optativamente, la corrien 
te total se pasa por una "bomba emulsionadora de la que emerge 
la fase interna dividida en gotitas de un diámetro de unas 20 a 

615 30 mieras, cubriéndose estas gotitas por lq fase líquida del ma­
terial de las paredes para formar las cápsulas embrionarias.Des­
pués se añade la solución endurecedora a la corriente principal 
a razón de unos 2.0 mililitros por segundo conteniendo la corrien­

te al emergir la cápsulas completas de aceite envuelto por el 
62o alcohol polivinílico insolobulizado al qgua. La corriente de sa­

lida es de unos 15.6 mililitros por segundo y, si se desea,toda 
esta corriente se puede emplear en un proceso de revestimiento en 
el cual la corriente se dirige sobre la superficie a revestir 
que se deja después secar quedando un residuo de cápsulas. En el 

625 sistema de encapsulaoión que se acaba de describir se utiliza una 
reacción química para endurecer las paredes de las cápsulas y no 
es necesario ningún control térmico.

E J E M P L O  5

Se puede formar un sistema que exige control-"térmico com- 
63o binando una corriente de 3 partes de una solución acuosa al 3.6% 

aproximadamente de gelatina extraída de piel de cerdo al ácido 
(punto isoeléctrico, pH 8-9) con una corriente de 2 partes de una 
solución acuosa de goma arábiga al 5.5%aproximádamente para reali­
zar una separación de fases líquido-líquido de un coacervado com- 

635 piejo. La temperatura de la corriente principal debe mantenerse a 
más de 35 grados centígrados y la temperatura de la solución adi­
tiva de gelatina debe mantenerse por encima de la temperatura de 
gelificación.Después se añaden a la corriente principal unas 1.5 

partes de material de fase interna prácticamente insoluble en agua 
64o y se dirige la corriente a través de un termopermutador que hace
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descender la temperatura por debajo de los 30 grados centígra­
dos.Del termopermutador emergen las cápsulas con las paredes

gelificadas y después la corriente se puede dirigir al depósi­
to de separación para enfilarse o se le puede añadir una solu­

ción para endurecer las cápsulas.
E J E M P L O  6
Se puede formar un sistema para producir cápsulas utili­

zando para las paredes materiales hidrofóbleos combinando una 

corriente de una solución al 2% en tolueno, tricloroetileno, o 
tetracloroetileno, de poli(etileno-co-acetato de vinilo) del 

ejempo 3, con una corriente de 1 parte de aceite de algodón.
El poli(etileno-co-acetato de vinilo) es el material de las pa- 

redeg&e las cápsulas,el aceite de algodón es el material induc­

tor de la separación de fases y la corriente resultante se man­
tiene a unos 75 a 80 grados centígrados.Después se añaden a la 
corriente principal de 1 a 2 partes de glicerol(el material de 
la fase intema)y se bace pasar la corriente por un termopermu­
tador que hace descender la temperatura a unos 20 grados centí­

grados.Del termopermutador emergen cápsulas con las paredes 
solidificadas y la corriente se puede dirigir al depósito de 
separación o se puede añadir a la corriente una solución para 
endureoer las cápsulas.Materiales adecuados para endurecer las 
cápsulas son el diisocianato de tolueno o el cloruro oxálico.

665

67 o

N O T A

La Patente de Invención, que por veinte años se solicita, 
deberá recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES
1*.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 

POLIMEHICASM que se caracteriza por utilizar la separación de 
fases líquido-líquido en una solución del material polimérico
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de las paredes de las cápsulas en la que se han dispersaao par­

tículas o gotitas del material de los núcleos de las cápsulas,y 
la deposición del material de las paredes alrededor de las men­
cionadas partículas o gotitas, y en el que en la.práctica los 

675 materiales para la fabricación de las cápsulas se introducen 
de forma continua en un conducto,realizándose la formación de 

las cápsulas mientras circulan los mencionados materiales en 
corriente turbulenta por el conducto, retirándose de la corrien 
te las cápsulas de forma continua, y en el que el conducto está 

68o áometido a unas condiciones predeterminadas de temperatura que 
se mantienen en toda su longitud.

2S.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 
POLHEBRICASy de acuerdo con la reivindicación 1, que se carac­

teriza porque en cualquier posición particular a lo largo del 

685 conducto la temperatura se mantiene prácticamente constante.
3* .-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUERAS CAPSULAS 

POLIHERICASy de acuerdo con las reivindicaciones 1 y 2, que se 
caracteriza porque los materiales para la fabricación de las cáp­
sulas se someten inicialmente a un mezclado previo antes de in- 

690 troducir los en el conducto.
4S.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 

POLIMERICAST de acuerdo oon las reivindicaciones y i y 2,que 
se caracteriza porque,por puntos espaciados a lo largo del con­
ducto, se introducen diferentes materiales para la fabricación 

695 de las cápsulas en un orden predeterminado.

5S .-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 
POLIMMRICASy de acuerdo con la reivindicación 4,que se caracte­
riza porque,por un punto del conducto donde las cápsulas ya se 

han formado, se introduce un material que endurece las paredes 
Y00 de las cápsulas.
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6a.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE ESQUENAS CAPSULA 

POLIMBRICASy de acuerdo con las reivindicaciones precedentes, 
que se caracteriza porque la solución es acuosa o bien se utiliza 
un solvente orgánico.

73.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 

POLDMERICASy de acuerdo con la reivindicación 1, que se carac­
teriza porque el proceso de encapsulación continua se realiza 
en un aparato que comprende un conducto provisto de un acceso 

por donde se introducen los materiales de fabricación íntimamente 
mezclados y una salida por donde emergen las cápsulas formadas, 

un dispositivo de bombeo para mantener un flujo turbulento de los 
mencionados materiales en el conducto y unos dispositivos de con 
trol térmico espaciados a lo largo del conducto y dispuestos pa­
ra mantener ungs temperaturas constantes en puntos determinados 
del conducto.

83 *-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 
PQLIMERICASy de acuerdo con la reivindicación 7 , que se caracte­

riza porque el acceso del conducto está conectado a un depósito 
de premezclado en el que se prepara la dispersión de los materia­
les para la fabricación de las cápsulas.

93.-"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 
POLIMERICASi' de acuerdo con la reivindicación 1, que se caracte­
riza porque el conducto posee una pluralidad de accesos espaciados 
por donde se introducen diferentes materiales para la fabrica­
ción de las cápsulas y una salida por donde emergen las cápsulas, 

terminadas, una pluralidad de dispositivos de bombeo, uno por 
cada sección del conducto comprendida entre dos accesos,para man 
tener en el conducto un flujo turbulento de los mencionados ma­
teriales, y unos dispositivos de control tóimico espaciados a 
lo largo del conducto y dispuestos para mantener unas temperatu-
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ras constantes en determinados puntos del conducto.

10. -"METODO DE FABRICACION CONTINUADE PEQUEÑAS CAPSULAS 
PPL IMBRICASy de acuerdo con la reivindicación 9? que se carac­

teriza porque cada acceso está asociado a una parte del conducto 
en que éste se curva con un ángulo superior a los cuarenta y 
cinco grados para aumentar el flujo turbulento.

11. -"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS

POLIMERICAS? de acuerdo con las reivindicaciones 9 y 10, que se 

caracteriza porque a cada acceso, excepto el primero,va conecta­

do un tubo en forma de T, estando dispuesto este tubo de forma 
que la parte del mismo correspondiente al trazo vertical de la 

T, recibe los materiales para la fabricación de las cápsulas in­
troducidos por los accesos anteriores, mientras que en la parte 
del tubo correspondiente al trazo horizontal de la T lleva mon­
tada en su interior una aguja hueca a través de la cual se intro­
duce en el conducto un material para la fabricación de las cáp­
sulas, prolongándose la aguja hasta un punto ya rebasada la in­
tersección de los dos trazos de la T.

12. -"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 

PPLIMBRICASy de acuerdo con las reivindicaciones 7 a 11, que se 
caracteriza porque el conducto tiene una longitud de más de 3 
tros, un diámetro interior de menos de 25 milímetros y es de sec­
ción prácticamente uniforme.

13. -"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEÑAS CAPSULAS 
POLIMERICAS!!

Todo ello,tal y com9 queda descrito y reivindicado en la 
presente memoriadescriptiva, que consta de 26 hojas, foliadas y 
mecanografiadas por una sola cara, a la que se acompañan, los 

dibujos que la ilustran.
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