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PATENTE DE INVENCION

Que por veinte afios, para Espafia y su Provincia de Ultra-
mar se sol;cita, & favor de THE NATIONAL CASH REGISTER COMPANY,
de nacionalidad estadounidense, con domicilio en Dayton, Ohio
(Bstados Unidos)por:"METODO DE FABRICAGION CONTINUA DE PEQUENAS
CAPSULAS POI:]]IERICAS" ' '

‘Memoria Dascriptiva

Esta invencidn se refiere a un método de fabricacidn con~
tinua de pequefias cdpsulas poliméricas que utiliza como meeanis—
mo de encapsulacidn el fendmeno de sepsracidén de fases liquido=-
1iquido. '

En los procesos de encapsulacidn ya conocidos en los que
se utiliza la separacidn de fases liguido~liquido, lae cépsulas
se producen en series de fabricacién. Los materieles para la fa=
bricacidén de las cépsulas se introducen en grandes recipientes
en los que primero se introduce una solucidén del material poli-

mérico que forma las paredes afiadiéndose deppués una sustencia in-



15

20

25

30

35

40

. ol i

! ; A (.l ] ..

b3 ‘:\’a @ N paes
SRR B

B e ern ¢
i

4

ductora de la separaclo

n de fases para separar la solucién el
material de las paredes y que se deposite rodedndolas sobre las
particulas o gotitas del material gque constituye el nicleo de
las cépsulas, estendo estap particulas o gotitas dispersas en

la solucién. Las paredes liquidas de las cdpsulas se solidifican
y se endurecen quimicamente si es necesario. Algunas de estas
operaciones suponen cembios de temperatura, 1o que en la préoti-
ca significa que hay que calentar o enfriar todo el contenido

de la vasija. La dispersidn se contamina con el agente inductor
de la separaciEn de fases y ol agente de endurecimiento quimico
y no se puede volver & emplear sino que se tiene que descartar
después de que se han separado las cépsulas terminadas y, aungue
se ha intentado idear sistemas ocfollcos en gue se pudiesen repo-
ner algunos de los materiales de fabricacién de las capsulas,nin-
guno de los procesos hasta shoras conocidos en la especialidad
son verdaderamente procesos de encapsulaci6n continua.

Ia presente invencidn se refiere a un proceso de encapsu-
lacidn continua que salva los inconvenientes de los procesos de
encapsulacidn por series. Este proceso se realiza en un conduo-
t0 en el que se introducen los materigles de fabricacién de las
cépsulag de manera Bontinua, produciéndose la dispersidn de das
cépsulas formadas tembien de modo continuo.

Una importante diferencia entre los procesos de fabricacidn
por series cohocldos en la especialidad y el proceso de fabrica-—
cién cont{nua de la presente invencion estriba en el tiempo ne-
cesario para ferminar la encapsulaoién; Los procesos de fabrica-
cién por series que utilizan la separacién de fases liquido-liqui-
do exigen tiempos de proceso que se miden en horas mientras gque
la encapsulseidén en la presente invencidn se termina en unos po=

cos minutos y, en algunos casos, en cuestion de segundos. El prow
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ceso continuo no necesita, una vez que se ha iniciado y esta-
bhecido su equilibrio, més que mantener el abastecimiento de
los materiales componentes, pudiéndose realizar la fabricacidn
de las cépsulas durante un periodo de tiempo indefinido sin in
terrumpir la operacién ni cambiar los aparatos. Los procesos de
febricacidn en serie exigen modificar las condiciones de fabri-
cacidén en funcidn del tiempo, eel como afiadir materisles al sig
tema y, en algunos casos, trasvasar el sistems en un recipien-
te 8 otro al avanzar el procesoO.

Asi{ pues, y de acuerdo con la presente invencidn, se pre-
vé un proceso para fabricar de forms contimua dimimutas odpsu=
las poliméricas medisnte una separacidn de fases liguido~liqui-
do en una solucidn del polimero que forma las paredes, en la que
ge encuentran dispersas unss particulas o gotitas del material
del nlicleo de las cépsulas y mediante la deposicidn de materia-
les de las paredes alrededor de estas particulas o gotitas, y en
el que, en la practica, los materisles para la fabricacidn de
las cépsulas se introducen de modo continmuo en un conducto, rea=-
lizandose la formacidn de las capsulas mientras estos materiales
circulan de forma turbulents por el conducto, retirandose las
capsulas formadas de manera contimma, y en el que en toda la lon-
gitud del conducto se mantienen més predeterminadas condiciones
de temperatura.

Los materiales para la fabricacidn de las capsulas son
los qué normalmente se utilizen en los sistemas acuosos o de
solventes organicos de separacién de fases liquido-liguido.En=
tre ellos se incluyen 10s materiales poliméricos para las pare=-
des de las cédpsulas que pueden separarse de una solucidn de los
mizmos medignte un agente inductor de la separacidn de fases.El

material a encapsular es pricticamente insoluble en el solvente
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del polimero y todos los componentes no reaccionan entre sia

El conducto de encapsulacidén es tubular y tiene una lon-
gitud de 3 metros por lo menos, un digmetro interior de menos
de 25 milfmetros y una seccidn trasversal uniforme en toda su
longitud. El conducto tiene un solo ascceso de introduccién por
un extremo(o una pluralidad de accesos espaciados) y una sali-
da por el otro extremo. En cada acceso de introdu;oién se prevé
un mecanismo de bombeo para impulsar el contenido por el conduc
t0 hasta la salida y 8 1lo largo del conducto se establecen en
puntos adecuados unos dispositivos de control térmico para rea~
lizar la encapsulacidn utilizando um sistema partioular de en=
oapsulado.

En la practica, los componentes del sistema de encgpsula-
cidn se mezclan intimsmente en un depdsito de premezclado antes
de introducirlos en el conducto 0 en el oursc de las adiciones
secuenciales en puntos espaciados a lo largo del conducto.

El gsistema de encapsulacién, en el momento en gque la a8di=-
cién ha terminado, es un gistems de tres fases que comprende una
cantidad importante de un velfculo liguido relativemente concen-
trado de gaterial inductor de la separacidn de fases 1iquido-li-
quido, una cantidad menos importante de una dispersidn de unos
glébulos 1liguidos méviles relativamente concentrados en el ma=
terial polimérico de las paredes de las cépsulas, y una cantidad
tembién menos importante del material destinado a conmstituir
el ndoleo de las odpsulas finamente dividido o disperso. El sis
tema completo contiene todos los materiales necesarios para fa=
bricar las cépsulas y se tiene que procesar mediante un eiclo
térmico apropiado bajo las condiciones adscuadas de circulacién
para que la encapsulacidén pueda tener lugar. Los gradientes de

tempdratura a 1o largo del conducto se mantieﬁen de modo que el

100 1{quido entrante(fase independiente del material de las paredes

- 4 -
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perso de los nfcleos y por dltimo se solidifique o ge lifique
para producir unas capsulas de paredes de material polimérico.

La encapsulacidén continua se distingue de la encapsula-
oién por series hasta shora conocida por unma cireulaciSn flui-
da uniformemente turbulenta. La circulacién en el conducto es
de una turbulencia préctieameﬁte uniforme en cualquler sec-
cidn dada del conducto. Esta circulacidn turbulenta, estableci-
da en toda la longitud del conducto de encqpsulacién,somete ca
da particula del material destinado a servir de nficleos a las
cépsulas, a fuerzes iguales en posiciones incrementales y sumi-
nistra energias dispersgntes a cada particula de modo que el
material se dispersa demtro de unos estrechos limites de tama-
fio. Por el contrario, los procesos de encapsulacidén por series
utilizan fuerzas producidas por agitaci6n en grandes reciplen-
tos, las cualea_pro@ucep en clertas posiciones grandes esfuer—
z08, turbulencias y agitacidn, mientras que al mismo tiempo en
otras posiciones del mismo reciplente se producen condiciones
de flujo laminar.

Los procesos de encapsulacion que dependen de la humidi-
ficacidn y envolvimiento de un materisl con tro materisl mien=-
tras los dos me encuentran en suspensién en un vehiculo 1iquido,
estén especialmente expuestos & las tensiones asocladas a los
diferentes materiales existentes en el flujo del fluido. El ve=
hiculo de fabricacidon de las cipsulas tiene que encontrarse en
estado de turbulencia para evitar que las cdpsulas embrionarias
se aglomeren segin se van formando y, sin embargo, la misma cap-
sula embrionaria tiene que desplazarse con el vehiculo de fabri=-
cacién bajo condiciones de flujp leminar.

El flujo laminar es neceserio para evitar pérdidas de les
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paredes no gelificadas de las cépsulas por tensiones excesivas
del vehiculo de fabricacién contra las cépsulas embrionarias.
Un método conveniente de comseguir una indicacidn del
grado de turbwlencis de la corriente mediante un dispositivo
de la presente invencidén es determinar un cosficiente no dimen-
sional utilizado en ingénieria, y que se denomina "cifra de
Reynolds", Se ha determinado que el flujo turbulento en el dis-
positivo'de esta invencidn se produce con una cifra de Reymolds
mayor que 2.000(probablemente de unos 4.000) y ciertemente de
menos de 10,000, siendo bastante diffcil déAcalcular.la cifra
exacta de Reynolds a que se pmduce la turbulencia. La cifra de

Reynolds se representa por R en la siguiente ecuacidn:

R=__IV@
7

en la que D o8 una longitud carascteristica inherente al sistema,

como el didmetro de la odpsula o el didmetro del conducto, V es
une velocidad caracteristica del sistema, como la velocidad de
una cépsula individual o la de una seccidn del vehiculo al des-
plazarse por el conducto,/aes la densidad del material que flu=-
ye y“?'la viscogidad del fluido que se observa, como la viscosi-
dad de la pared sin gelificar de las cdpsulas o la del vehiculo
de fabricacion. Para fines pricticos, la velocidad de las capsu-
las se puede tomar como muy préxima a la velocidad del wehiculo
gue circula por el comducto, es decir, el movimiento relativo
entre las cipsulas y el vehiculo es muy pequefio, si es que lo hay
Ademis, se puede suponsr que la dengidad de las cépsulas es casi
igual a la del vehiculo. La cifrg de Reynolds se tiene que cal-
cular utilizando un sistema congenente de dimensiones, como el
cegesimal, ,

La cifra de Reynolds para el flujo del 1iquido respecto al

conducto se mantiene, preferiblemente, superior a 4.,000(flujo
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turbulento del lfquido) y la cifra de Reynoldsgégré

“&1 movimien~
to de las cépsulas respecto al conduoto se mantiene por debajo
de 4.000{movimiento no turbulento de las cépsulas). E1l que estas
condieiohes de turbulencia se puedan mantener se determina ohser
vando que D(la longitud caracteristica de la férmula de la cifra
de Reynoidéj gea més de 1.000 veces mayor para el conducto gue
para la cdpsula.

La encapsulacidn continua en el conducto se caracteriza
por la wniformidad de las condiciones de flujo en el liquido de
fabricacién de las capsulas. La uniformidad de las condiciones
de flujo ss ecaracteriza porque las caracteristicas del sistema,
en cualguier punto, son comstantes e invariables en funcidn del
tlempo., En ptras palabras, wn sistema con condiciones de flujo
uniformes ha 1legado a un equilibrio de sus condiciones. En la
presente invencidn, las comdiciones varian a 1o largo del con-
ducto pero, en cualquier seccidén del mismo las condiciones se
mantienen constantes. De este modo, una vez que se han estable~
oldo las condiciones éétas ge mantienen constantes. La velocidad
de ciroulaoién, las ooncentraciones'de materiales, las tenpora-
turas y demds pardmetros se controlan culdadosamente para mente=
ner las oondicionss de tal forma que la introduccidn de los ma=
teriales compaentes en el conducto y la salida de capsulas del
miamo se hagen a un ritmo constante,

Entre 10s sistomss de encapsulaciodn adecuados para la pro-
gente invencidn se incluyen los que emplean la separacion de fa=
ses 1iquido-1{quido como mecanismo de formacidn de las cdpsulass
Preferentemente son los sistemas que utilizan vehiculos de fa-
bricacidn acuosos. Entre los sistemas acuosos se incluyen los
que para la solidiftacidén o gelificacién del material de las pa—

redes de las cdpsulas exigen refrigeracidén y aquellos en gue las
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paredes liquidas de las cépsulas se calientan una vez depositadas
para solidificarlas. Ejemplos de materiales gdecuados para uso en
los sistemas acuosos de encgpsulacidn son: las gelatinas no modi-
ficadas precursoras de dcidos o alcalies, las gelatinas modifica~
195 das como la gelatina succinilatada, la goma argbiga, el carragaen
el poli(metilviniléter~co-anhidrido maleico)hidrolizado, el poli
(etilviniléter-co-anhidrido maleieo) hidrolizado, el alcohol de
polivinilo, la poli(vinilpirrolidona), el &cido poliacrflico y sus
sales, el &cido polimetmerilico y sus sales, el poli(etileno-co-~
200 snhidrido maleico)hidrolizado, la resina de melamina/formaldehido,
el almidén eatidnico, la ceina} el oxido de poliatiléno, la mela-
mina de metilol metilada y la albimina. En el sistema de encapsu-
lacién se pusden incluir varias sustancias reactivas para solidi-
ficar 1os materisles de das paredes de las cdpsulas. Entre estias
205 sustancias se incluyen: el resorcinol, la hidrogquinona, sl cate-
chpl, el floroglucinol, el pirogalol, el guayacol, el Acido gili-
00, el dcido digélico, el &cido ténico, los creosoles, los c¢loro-
fenoles, los xilenoles, el eugenol, el isoeugenol, la saligenins,
el timol, la hidroxiacetofenona, log hidroxibifenilos, el bifenol
210 A, los fenoles de aceite de anacardo, de formaldehido, el glioxal,
el furfurel, el glutaraldehido y otras sustancias que reaccionan
con los materiales de las paredes de las cépsulas, como las sales
metdlicas inorganicas en solucidn acuosa.
ElL material de los micleos de las cépsulas o de la fase in-
215 terna, puede ser cualquier material de numerocsos tipos y clases
diferentes., Los criterios més importantes para la seleccidén de ma
terial adecuado para los nilcleos de las cdpsulas sons
a) que sea practicamente insoluble en el vehiculo de fabricacidn
b) que sea pricticamente incapaz de reaceionar con otros compo-

220 nentés del sistema de fabricacidn de la cépsula o de la peliculs
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Como ejemplo de unos pocos materiales que se pueden utili-

zar para los nicleos de las capsulas en un sistema en que se em-
plee un vehiculo scuoso se incluyen entre una multitud de otros:
liguidos insolubles(o pRacticamente insolubles) en agua como el
aceite de oliva, los aceites de pescado, los aéeitea vegetales,
el aceite de esperma, el aceite mineral, el xileno, el tolueno,
el benceno, el queroseno y el difenil clorado, sales, dxidos y
sulfuros metdlicos sensiblemente insolubles en agua, materiales
fibrosos como la celulosa o el amianto, materiales poliméricos
gintéticos insolubles en agua, liquidos o sdlidos, entre los
que se incluyen los pléstisoles, los organosoles y los compuestos
polimerizables, los minerales, los mHgmentos, los vidrios, los con
dimentos, los reactivos y los compuestos fertilizantes, De la mig
ma forma, se pueden encapsular en sistemas que emplean estos ve~
hiculos, materiales insolubles en vehiculos no acuosos. En resu-
men, los materiales que pueden contener las cépsulas fabricadas
con el proceso de la presente invencidn no solo pueden diferir en-
tre si en su estado f£isico, que puede ser sdélido, liquido,gaseoso
o una combinacidn de estos estados, sino que pueden diferir tam-
bien en su composicion quimica ¥y en el uso que se pretende hacer
de ollos. Los materiales de las paredes de las cépsulas protegen
a los materiales de los micleos, por ejemplo, de las condiciones
ambientes, de la oxidacién,de las radiaciomes ultravioletas, de
la sublimacidn, de la evaporacidn, o de la cristalizacidns
Ejemplos de otros sistemas adecuados para la prdctica de
esta invencidn son los sistemas no scuosos en que se utiliza la
geparacion de fases liquido~liquido de materiales de las paredes
de las cépsulas como: la etilcelulosa, el nitrato de celulosa,el

acetato-ftalato de celulosa, el pwlimetilmetacrilato, el copoli-
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de cloruro de vinilideno y aorilonitrilo, la resina epodxica y

ol polivinil-formal. Ejemplos de agentes inductores de la sepa=-
racidn de fases adecuados para uso en la presente invencidén sons
el polibutadieno, los polimeros de siloxano,Vlos polimeros de me~-
tacrilato, los aceites minerales y los aceites vegetales.

Las cépsulas fabricadas de acuerdo con el proceso de la re
sente invencidén son practicamente esféricas, de paredes continuas
¥ no tienen limitaciones en cuanto a su tamafio o al contenido de
la fase interna.Se ha mencionado mds arriba la amplia variedad de
contenidos de la fase interna y los 1imites de tamafio de las cép-
sulas fabricadas de gcuerdo con la presente invencidn varian en-
tre unas pocas micras hasta varios centenares de micras. El tama-
fio usual de las cépsulas fabricadas de acuerdo con el presente
proceso es aproximédamente de una a 200 micras de didmetro medio.
Se considera que las cdpsulas de este didmetro son de tamafio di-
mimito y son las preferibles. Puede hacerse que las cépsulas fabri-
cadas de acuerdo con la presente invencidn contengan diferentes
porcentajes de material de fase interna. Lasg cépsulas pueden con=
tener del O hasta mds del 99 por ciento en peso de dicho materisl
El porcentaje p@mderal mas corriente y preferible de material que
deben contener las cépsulas fabricadas de acuerdo con la presente
invencidn es del 50 al 9%% aproximadesmente. Las cépsilas se pue-
den fabricer tambien hacisndo que contengan un material que se pue~-
da desprender o evaporar dejando vacl{as las cépsulas, formedas
entonces nada mas que por el material de sus paredes. Bajo las
condiciones adecuadas se pueden introducir por el conducto,bom=-
beéndoias, burbujas de gas y encapsularlas con el presente proce=-
80 para producir unas cdpsulas huecas del material de las paredess

Esta invemeidn se pusde comprender mas clara consultando los
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dibujos que se acompafian, en los cuales:

La figura 1 representa de forms esquemdtica el procesc de
la presente invencidn utilizando un conducto que solo tiene un
acceso de introduccidn. »

La figura 2 representa de forma esquemitica el proceso de
la presente invencidn utilizando un conducto gue tiene una plura-
1lidad de accesos de introduceidn y

La figura 3, es una representacidn seccionada de la "I" de
induccidn empleada en el aparato en el que se ejecuta el pfdéeso
repreaentado en la figura 2.

Haciendo referencia shora a la figura 1, los componentes
indivi&ualee, A,B y C, necesarios para el presente proceso de
encapsubacidn, se introducen de forma contimma desde los depdsitos
de alimentacién 10,11 y 12, en el depdsito de premezcla 18,donde
se mezclen los componentes bajo las condiciones adecuadas. EL 1{-
quido de esta premezcla se transfiere después en una corrients tur—
bulenta, por medic de la bomba 15 por ejemplo, & la entrada 19a del
conducto de encapsulacidén bajo las primeras condiciones C1 de
ung serle progresiva de condiciones. La premezcla pasa despues por
las otras zonas de las condiciones de encapsulacidn 02,03,etc, ¥
gale por la salida 19b del conducto de encapsulacidn. A ba salida
la premezcla se ha cembiado en un sistema disperso de cipsulas en
una vehiculo 1iquido de fabricacidén y esta dispersidn pasa por el
depdsito 17 de separacion de cipsulas que, por un ladok emite las
cépsulas C y, por otro, el liquido residusl de fabricacién R. Hay
que Yener cuidado en que la corriente de la premezcla liquida sea
turbulenta y hay que mantener esta turbulencia en todo el conducto
de acuerdo , por ejemplo, con las exigencias anteriormente empues=~
tas de la cifra de Reynolds. Lz condiciones C1,02 y C3, pueden re-

presentar la progresidn deaderla premezola a las cépsulas termina=
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das 0 estas condiciones pueden ser un cambio continuo desde la en
trada 19a hasta la salida 19b, o en una parte més corta del con-
ducto. Les condiciones internas del conducto se refieren agqui ge=
neralmente(pero no exclusivamente) a la temperatura y el cambio
es generalmente desde una temperstura elevada a una temperatura
més baja a fin de gelificar 0 solidificar las paredes liquidas de
las capsulas. Algunos sistenmas de encapsulacidn adecuados para uso
con la presente invencidn exigen una elevacidn de la temperatura
para solidificar las paredes de las cépsulas. En estos casos las
condiciones progresivas del conducto van desde una temperatura
baja a otra mas alta.

Haciendo referencia ahora a la figura 2, los componentss in
dividuales A,B.C,D y E, necesarios para el presente proceso de en-
capsulacién>sa infroducen por medio de las bombas 195 desde sus de~
pbeitos respectivos de alimentacidén 10,11,12,13 ¥ 14, a través de
los tubos 21, en los dispositivos em "M de induccidn 16,directa-
mente en el tubo principsl 20: Es impai%ante observar que el tubo
prineipal 20 tiene variss curvas en su curso gque inducen la turbu-
lencia. Los materiales que circulan por el tubo principal 20 se
mantienen bajo un conirel témmico enfina serie de temperaturas pro-
gresivas €1,02,03,0tc, 0 las condicibnes térmicas pueden hacerse
cambiar de forma gradual en algin punto determinado del tubo 20,0
puede mantenerse constante la temperatura en todo el sistema.Si
ge desea para algin fin particulsr, también se puede controlar la
temperatura en los tubos 21,

El sistema de encapsulacidn comprende varios componentes
que mas tarde se unen en un solo flujo de corriente. El flujo del

primer depdsito de alimentacidn 10 inicia la corriente en el tubo

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

wtilizarse todos los depdsitos de alimentacidén adicionales(11 a 14)
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que Sean necesarios en cada sistema particular de encapsula&gén.
Al irse sfiadiendo mds componentes a la corriente,la mezcla eficaz
que agegura una buens homogeneidad se consigue mediante las "T"
de induceiénsDespuds de pasar por la "M do induceién f£inal 16,
el sistema de encapsulacidn (que shora contiene las cdpsulas)se
introduce en el depdsito de separacion de cépsulas 1% para dar por
un lado las cdpsulas C y por otro el liquido residual de fabrica-
cién R. I

La figura 3 es una representacion de la "T" de induccidn
16 formeda por dos tubos, inseftandose sl oxtremo de uno de ellos
en el centro del otro. El tubo que lleva insertado el otro en el
contro(que estd 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, yﬁla salids 25 a la
que va conectado el tubo 20 de la cbrriente principal. La parte
vertical de la "I" es la enitrada de la corriente princibal 24 y a
ella va consctado el tubo 20 de la corriente principal. I aguja
hueca 22 va montada en el interior de la parte horizontai de la
"My un extremo de esta aguja(el extremo de entrada) estd adhe-
rido & la entrada aditiva 23. Ia aguja 22 se extiende rebasando
la unidn de los dos tubos de la "I hasta delante de la salida 25
de la corrlente principal. La coﬁo;ntricidad de la agup con los
dos tubos de la "I" hasgta délante de la salida 25 de la corriente
principalilLa conéeﬁtricidad de la aguja con el conducto solo es
necesaris en el extremo de salida de la aguja. Respecto a los dis
metros relativos de los varios tubos y de la aguja, hay que obser
var que log tubos de la "I" de induccidn son précticamente eircu-
lares y de seccidn unifoimé ¥ que las entradas y la salida son
précticamente del mismo didmetro. El didmetro interior de la agu-

ja 22 varda entre el 10 y el 50% del didmetro interior de la sa=
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lida 25 de la corriente principals El flujo en la "I¥ séugbnsti-
tuye por la introduccidn de la corrients principaiapar la entrada
24 y la de la corriente aditiva por la entrada 23 y a traveés de
la aguja 22. E1l flujo turbulento de la ecorriente principsl que
entra aumenta al pasar la corriente por las curvas del conducto
(que tienen un éngulo superior a los 45 grados) e immediatamente
antes del &ngulo la corriente aditiva se combina con la princi-
pal en la boca de la aguja 22, La combinacidn de materiales emer—
ge por la sslida 25 y continfia por el tubo 20.

Si se desa, la presidn ambiente en que se Pealiza la encap-
sulacidén puede ser mayor o memor que la atmdsferica en las rea=
lizaciones de las figuras 1 y 2. Estos puede ser util, por ejem=
plo, para encapsular ligquidos muy volétiles a presiones mayores
que la atmbésférica con objeto de minimizar la pérdida de materiel
por evaporacidn 9 para fabricar un material a presidén dentro de
las cépsulas. La encapsulaciln a presidén inferior a la atmosfé-
rica puede ser util, por ejemplo, para asegurar que los liguidos
a encapsular no estdn conteminados por gases disueltos.

El didmetro y longitud del conducto pueden variar bastante
desde aproximadamente milimetro y medio a 25 milimetros de did-
metro y de 3 a 150 metros de longithd. Lias dimensiones del con-
ducto se eligen en funcidn del sistema de encapsulacidn que se va
a utilizar y de acuerdo con el volumen de capsulas que hay que
producir: Si se desea, se pueden intercalar bombas intermedias
entre la entrada y la salida del conducto.

En los ejemplos que siguen todas las proporciones y porcen=
tajes son ponderales a no ser que se especifique lo contrario.

EJEMPLO 1

En este ejemplo el conducto, dispuesto como se indica en

la figura 1, es una tuberia flexible de un didmetro interior de
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3 milimetros aproximadamente de una longitud de 45 metro;";fes-
+4 dividido, en general, en tres secciones térmicas, las cusles
go definen por unos bafios de temperatura constante en los que
estan sumergidos'las'correspondientes porciones de la tuberia 0y
por lo menos, en contacto efectivo. La entrada del conducto estd
conectada al depdsito de premezclado a través de uma bomba que
impulsa log materiales a lo largo de todo el conducto. lLa salids
de éste estd conectada al bafio de reduccidén de las pare&es de
las capsulas y de separacidn de las cépsulas del liquido de fa~
bricacibén. Ia bomba se elige de modo que el tiempo de residen—
cia del 1iquido en el conducto sea de unos ocho minutos, lo que
da lugar a un flujo continuo de unos 500 milimetros 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 depdsito de premezclado un sistema de encapsﬁla—
eién compuesto por las siguientes proporciones volumétricas de
matoriales:

1 parte de solucidn acucza de gelatina al 11% de peso.

1 parte de soluciOn acuosa de goma arabiga al 11% en pesos
3 partes de agua. '

1.5 partes de xileno.

La gelatina es golatina extralda de piel de cerdo con Aci-
do, la cual tiene una resistencia Bloom de 285-305 gramos, un
pH en solucién de aproximadsmente 4.2 y un punto isoeléctrico
de pH 8=9. El xileno es el material representativo que en este
ejemplo se propone para la fasse interna de las cédpsulas,

El sistema de encapsulacidn,es un sistema de tres fases que in-
cluye ol vehioulo de fabricacidn, la fase separada del material
de las paredes de las capsulas y ol material de la fase interna,

agitandose el sistema en el depdsito de premezclado, dende se
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mantiene a una temperatura de unos 40 grados centigrados.

La agitacidn so mentiene con intensidad suficiente para produ-
cir una dispersidn de gotitas de la fase interna de un didme-
tro medio de 50 a 250 micras, introduciéndose la dispersidn en
el condgcto por el que avanza hasta la primera de tres zonas
térmicas. El conducto estd dividido en tres secciones de 15
metros de longitud cada una que, respgctivamente, se mantienen
a las temperaturas constantes de 33, 31 ¥ 30 grados centigrados,
en ol sentido del avance del liquido. Durante el avance por el
conducto; el material de la fase separéda de las paredes de las
cépsulas se deposita sobre las gotitas de la fase interna y se
va solidificando progresivamente al descender la temperaturas
Las cipsulas emergen por la salids del conducto y pasan al de=
pdsito de separmeidnm, el cual cimtiene una cantidad continmamen=
te renovada y refrigerada de solucidn acuosa de sal. Al decir
refrigerada se quiere decir que se mantiene a una teméeratura
inferior a los 20 grados centigrados(normalmente de O a 10 gra-
dos). La sal de la solucidn es generalmente uno de los electro-
litfos'utilizados para mantener separadas en solucidn acuosa
fases de polimeros hidrofilicos. Ejemplos de estas sales son
loa sulfatos, acetatos, citratos y cloruros de sodio, amonio y
potasio.S1i se desa, se pusden aumentar les pasos térmicos, man-
teniendo‘por ejemgo una temperatura de 28 grados centigrados
para solidificar més completamente el material de las paredes
de las cépsulas. Hay que observar que en este ejemplo la forma-—
cidén de las paredes se produce gelificando inicislmente la go-
lucién 1iquida formadora de las paredes. BEsta gelificacidn exi~
ge un descenso de la temperatura y se consigue mediante la dis=
posicidén que se acaba de describirs

EJEMPLO 2
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Un ejemplo de un sigtema de encapsulacidn que exigén 1a ele-

vacitn de la temperatura comprende las siguientes proporciohes
volumétricas de materiales:

1 parte de solucidn aouosa de alcohol de polivinilo al 5%
en peso.

1 parte de agua.

2 partes de solucidn acuosa de dcido gélico al 1.5% en peso.

1 parte de solucidn acuosa de goma arédbiga al 11% &n peso.

005 partes de xileno.

Bl alcohol de polivinilo es a veces una combinacidn de
productos y el preferido para este ejemplo contisne una propor-
cibén ponderal de 1 & 19 aproximadamente de alcohol de polivinilo
nuy hidrolizadvo parcialmente hidrolizado. El alcohol de poli-
vinilo muy hidrolizado estd hidrolizado al 99 al 100 por cilento
¥y un ejemplo de &1 es el material conocido por el nombre comer-
cial ELVANOL 71-30, de peso molecular de 86,000 aproximadamente
y de viscosidad, tembien aproximada, de 28 a 32 centipoises en
solucidn acuosa del 4% en peso a 20 grados centigrados. El al-
cohol de polivinilo parcialmente hidrolizado estd hidrolizado del
87 2l 89% y un ejomplo de 81 es el material conocido por el nom=-
bre comercial ELVANOL 50-42, que tiene un peso molecudbar de
125,000 aproximadamente y una viscogidad de unos 35 a 45 centipoi-
ses en solucidn acuosa al 4% en peso a 20 grados centigrados.

El xileno es tambien el material representativo de la fase inter-
na de las cépaulas. El sistema de encapsulacidn es un sistema de
tres fases incluyendo el vehiculo para la fabricacién contimua,
la fase separada del material de las paredes de las cépsulas y el
material que se destina a la fase interma y este sistema se agita
an el depdsito de premezclado & la temperatura de unos 10 grados

centigrados. Hay que observar que para terminar el procedimiento
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cesaric un aumento de temperatura.idsi pues, las temperaturas de

las secciones del conducto que se mantienen a temperatura cons
tante son respectivamente de 35,45 y 55 grados centigrados apﬁg
ximadamente, en el sentido de avance del liquido.En el depdsito
de premezclado se mantiene la agitacidn y la dispgrsién se im-
pulsa por el conducto mediante una bomba como se ha deserito

més arriba. Bl liquido que emerge por la salida del conducto
lleva incluidas las gotitas de xileno encapsuladas dentro de

las paredses solidificadas de sleohol polivin{lico y &cido gélico.

EJEMLPTL O3

Se'puede formar un sistema para proeucir cépsulas utili-
zando para las paredes de éstas materiales hidrofdbicos, combi-
nando 12partes de una solucidn en tolueno del poli(etileno-co-
acetato de vinilo)del Ejemplo 2 aproximadamente a1‘2%, 1 parte
de aceite de algoddn y de 1 a 2 paries 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 p;ré-
des de las cépsulas, el aceite de algoddn es el material induc-
tor de la separacidn de fases y el material de la fase interma
se dispersa en ellos en el depdsito de premezclado hasta el ta-
mafio que se desea para las gotitas, mantenténdose el sistema en
el depdsito de premezclado y bombeandose la dispersidn, como se
ha explicado anteriormente, en un conducto apropiado inataca-
ble por los componentes del sistema.De las secciones de tempera-
tura constants del conducto, la primerase mantiene a unos 60 gra=
dos centigrados y en slla se introduce la dispersion para ini-
ciar el enfriamiento.En la siguiente seccidn la temperatura ba-
ja de 60 a 20 grados aproximddemente.El liquido que emerge por

la salida del conducto incluye cépsulas de paredes solidificadas
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de poli(etileno-co-acetato de vinilo) y la corriente emergente

se puedé dirigir a un depdsito para la separacidén de las cépsu-
las 0 a un depdsito en el que se traten las paredes de las cap-
sulas endureciéndolas quimicamente.Materiales adecuados para el
endurecimiento delas capsulas son el diisocianato de tolueno o

gl cloruro oxilico. Bl poli(etileno—co;aoetato de vinilo) de es=~
te ejemplo estéd 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

-

PB-7802",
EJEMPLO4

En este emémplo s8e prepara el dispogitivo como se explica

en la figura 2. Los tubos principales y aditivos son preferible-
mente de unos 8 milimetros de didmetro interno, las "I" de in-
duceidén tienen un didmetro interno de unos 6 milimetros y da agu-
ja de lag "I" +tiene un didmetro interno de aproximsdamente 1.5
milimetros:/ﬁn el dispositivo de encapsulacidn de este ejemplo
las agujas émpleadas_son agujas hipodérmicas del nimero 14). Se
utilizan cuatro depdsitos de alimentacidn,conectado cada uno de
ellos & una "I" de inducoidn mediante un tubo aditivo a través

de una bomba.Los tubos aditivos pueden ser de cualquier longitud
razonable, generalmente mas de 60 centimetros pero menos de 3 me~
tros. El tubo principal ostd interrumpldo & intervalos por las
"M de induccidn y los intervalos pueden ser de cualquier longi-
%ué razonable, generalmente de mis de 60 centimetros y menos de

3 metros.La seccidn del tubo principal imtercalada entre la lti-
ma " de induccidn y ol depdsito de separacidn de cédpsulas es a
veces de una longltud extra, incluso del orden de los 4,5 a 6 me=
tros, y se supone gque en ella disminuye ls turbulencia antes de

la 1llegada al depdsito de separacidn de cdpsulas.Sa cree que pa=
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ra el buen funcionamianto de este dispositivo Ba longitud total
del conducto tiene que ser superior a 3 metros.

La bomba se elige de modo que produzca un caudal de wnos
15 a 20 mililitros por segundo. El didmetro interno de las agu-
jas utilizadas en las "T" de induccidn puede variar bastants,
desde 0.25 a 5 milimetros. Una importante consideracién en el
disefio de 1a "T* do induccidén es la razdn entre los didmetros
internos de léé~tubos de la "I" y de la aguja. En este ejemplo
esta razdn es de 4. Una serié ée razones preferentes varia entre
2 ¥ 10,siendo la mejop 8, que es la gue se cree que es la que
opera de forma méds aceptables

En este sjemplo se utilizan cuatro soluciones diferentes:

1) La del materisl de las paredes de las capsulas.

2) Ia solucidn de la fase interna de las cdpsulas.

3) Una solucidn inductora de la separacidn de fases.

4) Una solucidn para endurecer las paredes de las cépsu-

las.

Los siguientes materisles se disuelven en 50,000 gramos de
agua para formar la solucidn del material de las paredes de las
cépsulas:

682 g de goma arébiga

610 g. de urea

%26 g. de resorcinol

490 g. de poli(vinil alcohol).

El poli(vinil alcohol)que se utiliza en este ejemplo es a
veces una combinacidn de prbductos siendo la preferente la de
unos 400 g. de poli(vinil alcohol)parcialmente hidrolizado y
unos 90 g. de poli(vinil alcohod)muy hidrolizado.l:os alcoholesa
parcialmente hidrolizado y muy hidrolizado son los especifica-

dos en el Ejemplo 24
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guier material practicamente insoluble en agua. En este ejemplo
se utiliza un aceite de parafina al que se puede afiadir un co=-
lorante soluble en aceite para facilitar la observacidn del pro-
ceso de encapsulacion.

Ejemplo de un aceite de parafina adecuado es el conocldo
por el nombre comercisl SUNTHENE 430, que es un aceite nafténi-
co de una densidad de unos €,920 gramos por mililitro y un peso
molecular de 340.

La solucidn inductora de la separacitn de fases inicia y
mantiene separadas la fases de poli(vinilo alcohol)resorcinol pa=
re las paredes de las cépsulas Yy puéde ger una cualquiera de va=-
rias sales insolubles en agua bisen conocidas para este oObjeto.

En el presente ejemplo se utiliza uns solueidén acuosa al dos por
ciento en peso de sulfato sddico.

La solucién para el endurecimiento de las paredes origina
en el material de las paredes de las cépsulas una reaccién qui-
mica que le hace insoluble en agua y que se afiade después de
que se han formado las paredes. En este ejemplo la solucidn para
ol endurecimiento comprende 1100 mililitros de dcido sulfirico
concentrado, 6,500 mililitros de formalina(solucién acuosa de for-
maldehido al 37% en peso) y 10.000 mililitros de agua.

Las soluclones se colocan en sus correspondientes depdsitos
de alimentacidn.No se utiliza ningin control de temperatura ya
que este sistema de encapsulacidn tiene su operacidén Optima entre
los 20 y los 25 grados cantigrados.La corriente,de la solucidn
del material de las paredes de las éépsulas se inicia en el pri-
mer depdsito de alimentacidén y se ajusta a unos 10.6 mililitros
por segundo.Después se comlenza el flujo de la fase interna de

las cdpsulas que se ajusta a unos 1.8 mililitros por segundo.
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de unos 1.2 mililitros por segundo y, opthtivamente, la corrien

te total se pasa por una bomba emulsionadora de la gue emerge

la fase interna dividida en gotitas de un digmetro de unas 20 a
30 micras, cubriéndose estas gotitas por lg fase liquida del ma-
toerial de las paredes para former las cépsulas embrionarias.Des-
pués se afiade la solucidén endurecedora a la corriente principal

a razén de unos 2.0 mililitros por segundo conteniendo la corrien-
teo al emergir la capsulas completas de aceite envuelto por el
alcohol polivinilico insolobulizado al gua. Ia corriente de sa-
lida es de unos 15.6 mililitros por segundo ¥, 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 despuds secar quedando un residuo de cépsulas. En el
gistema de encapsulacidn que se acsba de deseribir se utiliza una
resccién quimica para endurecer les paredes de las cépsulas y no
@8 necesario ningin control térmico.

EJEMPLO 5

Se puede formar un sistema que exige control *térmico com~
binando una corriente de 3 partes de una solucidn acuosa &l 3.6%
aproximadamente de gelatina extraida de piel de cerdo al dcido
(punto isoeléotrico, pH 8-3) con una corriente de 2 partes de una
solucidn acuosa de goma arabiga al 5.5%aproximidemente para reali-
zar una separacidén de fases liquido-1iquido de un coacervado com-
plejo. La temperatura de la corriente principal debe mantenerse a
més de 35 grados centigrados y la temperatura de la solucién sdd-
tiva de gelatina debe mantenerse por encima de la temperatura de
gelificacidn.Después se afiaden a la corriente principal unas 1.5
partes de material de fase interna practicamente insoluble en agua

¥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 centigra~
dos.Del termopermutador emergen las cépsulas con las paredes
gelificadas y después la corriente se puede dirigir al depdsi=
to de separacidn para enfriarse o se le puede afiadir una solu-
cidn para endurecer las cépsulas.

EJEMPLO 6

Se’puede formar un sistema para producir capsulas utili-

zando para las paredes materiales hidrofdbicos combinando una
corriente de una solucidn 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 algodém.
El poli(etileno=~co~acetato de vinilo) es el material de las pa=
redea&e‘las capsulas, el acelite de algodén e8 el material induc=-
tor de la gseparacidén de fases y la corriente resultante se man-
tiene a unos 75 a 80 grados centigrados.Después se afiaden a la
corriente prineipal de 1 a 2 partes de giioerol(el material de
la fase interna)y se hace pasar la corriente pof un termopermu=
tador que hace descender la temperatura a unos 20 grados centi-
grados.Del termopermutador emergen capsulas con las paredes
golidificadas y la corriente se puede dirigir al depdsito de
separacidn o se puede afiadir a la corriente una solucidn para
endurecer las cépsulas.Materiales adecuados para endurecer las
cépsulas son el diisocianato de tolueno o el cloruro oxdlico.

N o T 4

La Patente de Invencidn, que por veiute afios se golicita,

deberéd recaer sobre las sigulentes:
REIVINDICACIONES
12,~-"METODO DE FABRICACION QONTINUA DE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMERiGAéy Qué se cargeteriza por wtilizer la separacidn de

fases 1{quido-1iquido en una solucién del materisl polimérico
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ticulas o gotitas del material de los micleos de las cdpsulas,y

la deposicidn del material de las paredes alrededor de las men—
cionadas particulas o gotitas, y en el que en la practica los
materiales para la fabricacidén de las cdpsulas se introducen
de forma continua en un conducto,realizdndose la formacidn de
las capsulas mientras cireulan los mencionados materiales en
corriente turbulenta por el conducto, retirdndose de la corrien
te las cdpsulas de forma continua, y en el que el conducto estd
gometido a unas condiciones predeterminadas de temperatura que
se mantienen en toda su longitud.

20 ,~"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMERICASY de acuerdo con la reivindicacidn 1, que se carac-

teriza porque en cualquier posicién particular a lo largo del
conducto la temperatura se mantiene pricticamente constente.
32, -"METODO DE FABRICACION CONTINUA TE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMERICASY de aouerdo con las reivindicaciones 1 y'2, ‘que se

caracteriza porque los meteriales para la fabricacién de las cap-
sulas se someten inicialmente & un mezclado previo antes de in~
troducir los en el-conducto.

49 ,~"WETODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEFAS CAPSUIAS
POLIMERICASY de scuerdo con les reivindicaciones y 1 y 2,que

ge caracteriza porque,por puntos espaciados a lo largo del con=
ducto,se introducen diferentes materiales para la fabricacidn
de las cépsulas en un orden predeterminado.

52 . -"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMMRiCAS¥ de acuerdo con le reivindicacion 4;Que se caracte~
riza porque,por un punto del conducto donde las cdpsulas ya se

hen formado, se introduce un material que endurece las paredes

de las capsulas.
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POLINERICASY de acuerdo cén lag reivindicaciones precedentes,
que se caraéteriza porque la solucidn es acuosa o bien se utiliza

un solvente organico.
T72.~"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUENAS GAPSULAS

POLIMERICAS! de acuerdo con la reivindicaeidn 1, que se carac—
$eriza porque el proceso de encapsulacién contimua se realiza
en un aparato que comprende un conducto provisto de un accego
por donde se introducen los materiales de fabricacidn intimamente
mezclados y una salida por donde emergen las cdpsulas formadas,
un dispositivo de bombeo para mantener un flujo turbulento de los
menclonadog 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,

8¢ ,~"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEIAS CAPSULAS

POLIMERiGAéy de acuerdo con la reivindicacidn 7, que se caracte-
riza porque'el acceso del conducto estad conectado a un depdsito
de premezclado en el que se prepara la dispersidén de los materia-
les para la fabricacién de las cépsulas.

92,~"METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMERICAS) de mouerdo con la reivindicacidn 1, que se caracte-
riza porque‘el conducto posee una pluralidad de accesos espaciados
por donde se introducen diferentes materialeg para la fabrica=-
¢ibén de las cépsulas y una salida por donde emergen las cépsulas,
terminadas, una pluralldad de dispositivos de bombeo, wno por
cada seccidén del conducto comptendida entre dos accesos,para man
tener en el conducto un flujo turbulento de los mencionados ma=-
teriales, y wnos dispositivos de control térmico espaciados a

lo largo del conducto y dispuestos para mantener unas tempoeratum
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ras constantes en determinados puntos del conducto. I

10.~"METODO DE FABRICACTON CONTINUADE PEQUENAS CAPSULAS

POLIMERICA$¥ de acuerdo con la reivindicacién 9, que se carac-

teriza porque cada acceso estd asociado a una parte del conducto
en que dste se curva con un éngulo superior a los cuarenta y
¢inco grados para aumentar el flujo turbulento.

11,="METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUENAS CAPSUIAS

POLIMERICASY de acuerdo con las reivindicaciones 9 y 10, que se
caraoteriza.porque a cada acceso, excepto el primero,va conecta-
do un tubo en forma de T,estando dispuesto este tubo de forms
que la parte del mismo oorrespondiente'al trazo vertical de la
T, recibe los materiales para la fabricacidn de las capsulas in-
troducidos por los accesos anteriores, mientras que en la parte
del tubo corrgspondiente 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 fabricacidén de las cép-
sulas, prolongindose la aguja hasta un puhﬁo ya rebasada 1la in-
terseceidn de los dos trazos de La T.

12.="METODO DE FABRICACION CONTINUA DE PEQUEFAS CAPSULAS

POLIMERICASY de acuerdo con las reivindicaciones 7 a 11, que se
oaracteriza’porque el conducto tiene una longitud de més de 3 me
tros, un diémetrq interior de menos de 25 milimetros y ss de sec-
¢idn pricticamente uniforme.

13.~"HMETODO DE FABRICAGION CONTINUA DE PEQUENAS CAPSULAS
POLIMERICASY | - “

Todo éllo,tal y com® queda descrito y reivindicado en la
presente memoriadeseripitiva, que consta de 26 hojas, foliadas y
mecanografiadas por una sola cara, a la que se acompafian, Los

dibujos que la ilustran.
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