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Ultimamente, son muchos los productos que se
han encapsulado con polfmeros, especialmente poliureasé
Esto es extremadamente importante desde el punto de vig
ta de la seguridad y manejo de materias téxicas.- Con
frecuencia, los productos encapsulados han proporciona-
do resultados més satisfactorios en las aplicsciones -
para las que han sido concebidos.- Un mé?odo il de
aplicacién de los productos encapsulados, es el de pul
verizacién de dispersiones acuosas.~ Se ssbe que las
suspenaiones de productos ennapaulados'no son estables
¥ tlenden a Bepararse con gran rapides, incluso cﬁando
se utilizan dispersantes eonyencionales; dandoe lugar a
una aglutinacidén o depdsito del productos en el inte-
rior de la cédpsulas

La aplicacién de suspensiones que se han se=
gregado, o8 extremadamente dificil en las condieciones
normales de campo abierto, por 1o que siempre son de =~
desear suspensiones estables.~ La poliurea y 1osfotroa
productos encapsulados, al separarse y reposar; ge de—
positan en exceso, de forma que las partfculas no se -
redispersan con el equipo normalmente utilizade para
las aplicaciones en el campoe~ Esto da lugar a defi--

ciencias de aplicacién y resultados poco satisfacto=

rioa.-

Se hace referencia a la Patente de Bélgica



10

15

20

25

con el nf 796.746 , asignada a Stauffer Chemical Com-
pany; de Septiembre 14 de 1.973. La citada Patente -
desoribe un método para encapsulaexr diversos produc=—
tos no misoibles en agua, por medio del empleoc de un

imooyanate orgénico intermediario, para formar una -

- envoliura capsular de la poliurea que contenga el xa

terial no miscible en agua disperso en una fase con-

“t{nua acuose.- La cipsulas que aquf de describen tig

nen uns gren diversidad de usos, entre los que pode=
mos citar, su empleo como recipientes para con't:enérh i
tintes, tintas, reactives quimicos, productos farma-
céuticos aromdticos, fungicidas, bactericidas, peat}_.
oidas del tipo de herbicidas, insecticidas y ahilaa- |
res, sustancias todas que pueden estar disueltas, ﬂﬁ;a,“
pendidas ¢ dispersas en las substancias que van é in-
troducirse en la odpsula de poliurea.~ El productos -
a encapsular puede manejarse en forma de dispersidn
inicial si es un lfquido, o calentado a temperatura
;uper:lor a su punto de fusidn si es un sélido, o iii’_a_
perso o disuelto en los disolventes orgénicoe api'dj;i_g
dos no miscibles en agua.~ Una vez enoapéuladoa; loﬁg .
1{quidos o productes en otro estado, se nantienen e
conservados hasta el momento de su liberacién, que &e A
realiza por medio de instrumentos o sistemas que rome
peni,_;brituran’, funden, disudven ¢ eliminan de alguna

manera la proteccidén capsular, ¢ bien hasta que se -
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efectue vns difusién liberadora en condiciones apro-
piadas.- Se puede reallzar un encapsulamiento efecti
vo por polimerizacidén interfacidade un isocyanato or
génico intermedio; en un proceso que ntiliza dos 1i-
quidos substancialmente inmiseibles, uno de los cus-

les se denoming fase scuosg y el otro, fase orgénica;

l gegiin el cusl se establece una dispersién fisica de-

lg fase orgénice en la fase acuosa. Dicha Tase orgé-
nica contiene el isocyanato intemedisrio para la en=- |
voltura externa de la cédpsula de poliurea. La polime
rizacién interfacial, que es como se denomina el sig

tema, lleva consigo la hidrolisis de un isocyanata -

monémero, para formar una amina, la cual a su vez »

reacciona con otro isocyanato nonémero para formar 1& :

envoliura de poliurea, Durasnte la hidrolisis del i=zog

yanato monémero, se 1:!.bera diéxido de carbono. Ias -

oépsulas asi formndas pueden cscilar entre 0"5 ¥ fo0 -

micrones.

Se ha deacublerto gue las fomulaci&nes -
fluidas microcapsulares acuosas; de productos mtro-
ducidos en cédpsulas de poliurea, pueden. estabilizar—-
se por la adicién de cloruro aluninico haxahidrato o '
de cloruro férrico hexshidrato, con sjuste del pH de
la soluci6n para formar los respectivos h:ldr&xidos -
que prOpoxd.onan ung dispersi6n estable, en la gue «
las mic:cocépsulas no se sagregan ni dep.oaitarén agln

_—— e ——
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tinedos. Ambos hexahidrates son fécilmente afladidos

en la fase de formulaciln, sin posteriores adicionss

0 mzciaé; antes de su utilizacién resl en e;L campo.
Para conseguir una estabilidad fisice ptima, los h_ﬁ-
dréxidos de aluminio o férrico deben usarse en unién -
con agentes seduestrentes o inhibidores y de un aegﬁhg
do agente de suspensién, que describiremos nés adelaxi-—
t%e. La clase de loa productos encapsulados y la natnra
leza de misma envolitura de proteccidn e-xfberna; e;}arbaﬁ.
paco o ningin efecto sobre la aplicabilidad o n‘kili.dgd‘
del sistema de suspensién~tampén aqui descrite parﬁ"r
las formulaciones fluidas encspsuladas en palinraai’: -
E1 sistema quf descrito, evitard que cualquier siata‘;w L
ma microcapsular se segregue y deposite en forma 3513* |
tinado, o

Cusndo se formulan microcdpsulas de paredes
de poliurea, segin la prdctica general de los $&onicon
en la materis, se pueden originar suspensiones pooco
estables. Las microcdpsulas pueden tender s depositar-g .
se y aglutinarse, A consecuencia de ésto, se produci- o
rén formulaciones poco adecusdas y de use dificil en
las condiciones reales de utilizacién en el campo.'_;'.: ‘
Cuando se producen éstos estados de depdeito ¥ aglut_i, ':,:
nacidn, no se puede emplear de manera satisfactoria -

-

el material de pulverizacién y mezclado

Por lo tanto, el objetivo prinoipal de es "fﬂ 5

invento es producir unsistems de auspens‘i&x estable,
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para productos microencapsulados. Mas especificamente
este invento propomxiena un sistemg de suspensién esta-

ble para productos microenoapsuléﬂoa én poliureas,

0tro de sus objetives, es evitar el depési-
t0 ¥y aglutinacidn dei producto microencapsulado. Kéa
espec{ficemente, evitar el depésito y aglutinacién de

los productos microencapsulados en poliureas,

S8 ha descubierte ahora'; que los productos
microencapsulados en poliurea, se e'o'mr.ter'ﬁen en solu-
ciones estables, formulédndoles con hidréxido férrico

¢ hidréxido alumfnico como agentes tempones y de sus-
pensién, con un segundo agente de suapensién y con un
agente inhibidor o secuestirante, La fomulacién de las
microcdpsulas de poliuresa resultantes, slimina de ésta
forma substancialmente, lae dificultgdes de depésitado
¥y aglutinacién dando luger a fomlaéionas fluid;gié alta

mente satisfactorias.

Para conseguir esto, se sfiade cloruro férri-

{eo o eloruro alumfnico, como hexahidfatos © en 80lu==

cién, a la suspensién acuosa de microcdpsulas de ;j:oliu
rea, E1 pH del sistema se ajusta desde alrededor de un
pH 9’0, a cerca de un pH 1270, con solucién de hidr&xi
do sddico, Esto permite la formacién de hid:nSxi@q alu-
nfnico o hidréxido fg':rico;:; in situp Asi se consiéue
una estabilizacién efeo-ti-vé ¥y una menor aglutinac_i’on
de lm férmulas o
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lg formacidn de hidréxido glumfnjco o hidré-
xido férrico, permite que el sistema actue tembien co-
mo un tampén, Durante la produccidn de microcépaulas.--
de poliurea a partir de intermediarios de isocyanato,
queda un pequefio residuo de 4ste producio. Este’ 18coc~-
yanato residual; cusndo reacclona con agua’da luéar a
la formmoidén de dibxido de carbomo. Si ek valor del -
pH del sistema;, varia hasta debajo de 8'0; 80 pfoduc_; |
rd una temsién o presién del didxido de carbone em to-
do el sistema. Los sistemas suspensidén-tampon citadoé
en éste invento, son en realidad amortiguadores de al
ta oapaeidad; que permiten que todo el difxidoe de egr
bono originade z partir del isocysnato que no haya -
reaociomdo, se transforme en iones carbonatos ¢ bicar
bonatos, sin que se eleve el valor del pH de.‘!. gistens.
hasta valores excesivamente altos. Por tanto, merced
a lg presencia del amoriguador ¢ tampén; el pH #e8 nanw~
tiene dentro de los lfmites considerados mas gdecuados

que son pH 9’0 y pH 1270,

Los amgentes secuestrantes o inhibidores que
quelifican o companen los iones metflicos en una reac=
eidn reversible, para formar una moléeuls compleja st
luble. E1 ién metal, quede ns{ eliminado efioszmente A
del sistema. El complejo resultante excluye los efeow -
tos idnicos normeles y las ceracteristicas del ién me-

t4lico originale En estos sistemas, se pueden utilizar
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agentes muy diversos para secuestrar los iones meté-
licoa, asi por ejemplos dcidos policarboxilicos, talas
como dcido poliacrf{lice y los diversos poly hidroliza-
dos (metil viny: eter / anhidrido maléics }; oidos
eninopolycarbox{licos, tales como el £oide N-hidréxie-
tniminodiacético, el écidonitruitriacético; aéido =
N,N,N’, N’~ etilenediaminotetacética, el doido N-hidro--
xietyl-N, '~ etilenediaminotriacétioa ¥y el dcido N,N,N;
N’y N’- dietilenetriaminopentaacético; doidos = hidré
xy, tales como el dcido citrioo; el dcido tartdrico y
el 4cido glucfnico; ortofoafatos; tales como sl fosfa-
to trisédico, el fosfato disddico y el fosfato monosd-
dicos foafate oondenaados tales como el tripolyfosfato
sbédico, el pirofosfato tetras&dico, el hexametafogf.atq
sbdico y el tetrapolyfosfato é&dioo.; ls 5-sulfo~-8~hidro
xiguinolinas y el 3,5-disulfopirocatecol. Su funcién
primaria en el sistema, es secuestrar o inhibir él ién
metal, es decir, los ilones férrieos ° alnminicos, per=
mitiendo asf una gradual precipitacién e los hidréxi~
dos férricos o slumfnico dentro de la gama de pH béai-
cos antes citada. El preciplitado asd fcrmado; quedé en
un estado de suspensién. Los agenteé seéuestran‘baa pr_g
feridos son, el tripolyfosfato séiico y los poly hidng
1izados (metil vinil éter / enhidrido maléice ) (Gan-
trez AN 118, |

Para consegulr un estabilidad f{sica adicio-
nal, se usa el hidr8xido alumfnico o el hidréxido fé-—
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rrico, en unién de un segundo agente de suspensidnm,
tal como el Attagel 40 (R) (remetivo) o el Biopolf-
merdi XB~23.- Un agente de suspensidn es una sus-
tancia que syuda a suspender el materisl ancgpaulado:.i"
Estos agentes estdn indicados pars hacer la suspensién.
de sélidos finamente divididoa; en agua. Para nevar_.: |
a cabo una suspensiln satisfactoria del material .
capsulado, ge pueden utilizar muchos produgtoa’, conG )
por e.:!emplo: minerales colo:l;dale-s; tales como el éi:-":;_:v;
lice (8102), aldmina (A1203) , arcillas de montmorﬂlo-w
nite y aroillas de atapulgita; agentes de suspensidn
tipo pc_»limérico, talea como gomes naturales, gomo = - 3
guar; goma xanthan, goma ardbiga; alginatos y oarre~
geneé; derivados de la celuloaa; como la carboximet'ﬂ;;;
celulosa y la hidroxietil celuloeas interpol{meros ~
de doidos poliacrilicos; y poly hidrolizadom d§ ;aite
peso molecular (metil vinyl éter/ amhidrido raaail,é:f.'tm’)-s'::"‘:;Aj
Tales agentes de suspensién pueden sctuar con acoién_vb
espesante o accion gelificante y sigxxilares., 1'405‘ agaﬁ:
tes de ausﬁensién mes indicados para su uso en el'pxis;
sente invento, son agentes gelificantes pseudoplésti:;ﬁ‘
c08 y emjor afn, el Biopolimero IB-ZB y el At‘tagel‘f
40 reactivo. E1 primero de ellos es una goma xanthanl

que no es siné un heteropolisachrido ani@n:};co-. produ- : _jlf
cido por la fermentaciém de un carbohidrate por la - o

acoién de la beoteria denominada Xanthomonss csmpestris
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El Attegel 40(:)ea obtenido a partir de la attapulgi-

tas Es un mineral coloidal acicular, que quimicamente

pusde ser descrito como wn silicate aluminico magﬁégi
co hidratado ( 3 MgO- 1’5 41,03 + 8 S10, « 9 Hy0 ),

Los sistemas de suspensidg microcapsulay eg- -
table a que se refiere este invento, contienen por lo
general y preferentemente, entre un 0l y un 5°0 %
en peso de una sal férrica o alumfnica, como el trie
cloruro aluminictd hexshidrato o el cloruro férrico -
hexahidrato; entre un 0’L y un 5°0 % en peso de un -
agente secuestrante; y entre un 0’01 y un 5 % en peqp;
de,nn‘segundo agente de suspensién. En los casos en -
que es ngpesario, se puede usar *tambien una cantida§
variable (porcentajes en peao)vde productos inertes,
pera.mejorar las caracteristicas de las suspensiones

resultantesi

Los ejemplos especfficos que se eitan bon;
tinuacién; ilustran sobre el invento pero no son lin"
mitativos en esencia, Todas las composiciones estdn
referidas en partes en peso, Las microcdpsulas se =
prepararon segin el proceso descrito en la Patente ~
de Bélgica n? 796.746 publicada el 14 de Septiembre
de 1.973. " '- ;

EJEMPLO I
Se fabricaron microcdpsulas conteniendo

48’0 partes de Sutan(:)s—etyldiisobumiltiocarbamato)
¥ 3’9 partes de poliures, en 41’75 partes de agua,
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1’0 partes de Gantrez AN119, 0’2 partes de Tergitol
15-5-7 (un emulsionante alcohol ethoxilato lineal )
y 0’1 partes de despumador, Luego se afiadid a ;a mi
crocdpsula iripolyfosfato sédico (2’0 paries ), Atta
gol 40 ( 0’5 partes ) y Dowecide G ( 0’05 partes) -
(pentaclorophenato sbédico) y se dispersd todo bien
con un dispersor mecédnico. E1 pH de la dispersidn se
ajusté a un 9’5 con hidréxido sddico 50 %. A conti-
nuacién se afladié a la dispersién AlC13.6H,0 ( 0’5
partes), dispersdndose bien con el dispsrsor mecdni-

Q0.

Se almacené un recipiente de la formulacién
antes descrita, durante dos meses en condiciones am-
bientales, Al final del periodo de dos mesea; el re-
cipiente se invirtid dos veces. La formulacién segufa
siendo homogénea y se vert{a fécilmente desde el re~
cipiente, Nose observd aglutinacién en depdsitos ni
apelotonamiento. la dispersién de la formulacién se
realizé con la mayor facilidad incluso en sgua hela-
da. (02 C ). '

BJEMPLO II

Se fabricaron microcdpsulas conteniendo
36’0 partes de Vernam(R) (S-propyldipropylthiocarbama~
to), 3’0 partes de N,N~dialydicloroacetamida (un her-
bicida antidoto) y 3’2 partes de poliurea, en 53’95
partes de agua, 1’0 partes de Gantrez An119; 0’2 pare
tes de Terglitol 15~8-7 y 0’1l partes de despumsnte.
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Iuegoe se afiadid a la dispersién xnicrooapsular; tri-
polyfosfato sbdico (0"8' partes’); Attagel 40@ {1’0
partea)y Dowcido G (0’05 partes) disperséndoa'e‘toda
blen con un dispersow mecdnico. A continuao_idn e afia~
dié a la dispersidn Feoly.6H,0 {0’T partes) en solu-
cidn acuosa al 64 % dispersdndose bien con el disper-
sor mecdnico. E1 pH de la dispersién se elevé ‘hasta
11’0 con hidréxido sédico 50 %.

Se almacend un recipliente de i&a formulacién
antes descrita dui‘an‘be tres meses y medilo eﬂ_cbnd;l.ci_g
nes ambientales. Al final del periodo de tres meses y
medio, el recipiente se invirtié dos veces. Noﬁ'e ob--
serveron depésitos de aglutinacion en el mismo y el.
contenido se pudo mezclar con‘facil;dad. Ias paredes

del recipiente una vez vaciado sste, estaban iimpiaa-#

Se fabricaron microcdpsulas eon‘l’:eni_éhdﬂ
48’0 partes de Su‘ban(S—etyldiisobutylthtocérbama‘bo)
2’0 partes de N;N-dialyldioloroacetamida (un: nerbici-
da antidoto) y 4’05 partes de poliu:rea; en 4‘4{(‘12 par—
tes de agua, 1°0 partes de Gantrez AN1l9 y 0""2;_partes
de Tergitol 15-5-T, Luege se afiadié a la aiapagsi§n
microcapsular tripolyfosfato sddico (0703 partes),
Biopolimero Goma Xanthem xB=23 ( 0’05 partes) y Dove
cide G (0”05 partes),: disperééndose todo bien con un
dispersor mecdnice, A continuacién se afiadif ;a la dis-
persién PeCly<6Hy0 (0% partes) en forma de solucién

I
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acuosa al 64 % y manteniendo el pH entre 4’5 y 570
eon_hidréxido’sddico, dispersdndose el Fe(OH)3 resul-

tante, con un dispersor mecénico.

Se almacendén un recipiente de la formulacidn
antes descrita dursnte tres meses en cbndiciopes al—
bienxalqs. Al final del periode de tres meses, el ree-
cipiente se invirtid dos veces y el contenido vertide
fuera, No se éprecié ningin depdsito de aglutinacidn |
ni anillos residuales en las paredes del mismo. La for
milacidn fué fécilmente dispersable en agua frime AL =
pulverizarse a travds de bogquillas revestidas con ma-
llas de paso del 50, no se produjeron obstrucciones. -
de las boquillas permaneciendo las mallas de paso lim

plas,
EJEMPLO IV

Se fabricaron microcdpsulas conteniendo
447 partes de Dyfonato(B) (O-etyl-S-fenil etylfosfang
ditioate) y 7’9 partes de poliurea, en 42’55 partes delf
agua, 170 partes de Gantrez ANllg; 0’2 partes de Terw E
gitol 15=5-7 j 0’1 partes de despumantie. Luego se aﬁé .
dié a la dispersién microcapsular tripolyfosfato,s6qi |
¢o (2’0 partes), Attagel 40 (:)( 0’5 partes 5 ¥y Dow-

| edde G. (0’05 partes), dispersdndose todo bien con un

digpersor mecdnico. Alcontinuscidn se afiadid a,la;dgg -
persibn AlClj.6H,0 (170 partes ) en forma de solucién

aouosa al 50 %, dispersdndose bien con un dispersor
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mecdnico, E1 pH de la dispersién se elevé luego a

.21°0 con hidréxide sédico 50 %.

Se almacené un recipiente de la Formulacién
antes descrita durante tres meses en condiciones amb
bientales. Al final del periodo de tres meses, el re~
cipiente se invirtié doe veces. No se observaron depé

sitos de aglutinacidn en el fondo del recipiente. E1

 contenido se pudo mezclar con tode facilidad.

El sistema de suspensién estable para for—
milaciones fluidas microencapsuladas, se ha descrito
con referencias a unos ejemplos ilustrativos que em-
piaan ingredientes encapsulados especf{ficos. Se han
expuesto tambien clertas modificaciones y otras serén
patenxes para aquellos versados en la materig, anlf-
guiera de dichas modificsciones se entlende qﬁs.qnsf
dan incluidas dentro del espfritu y alcance del in—-
vento, segin se deferminaregrlas reivindicaciones a-

nexas,.

Descrita suficlentemente la naturaleza de -
ia presente invéncidn; se hace constar expresauente.
que cualquier modificacidén de detalle que pudiera in
troducirse, se considerard incluida dentro de lz mis
ma, en tento no altere sustancislmente sus caractsris

ticas fundamentalesq

e

Por #1timo, se declaran de novedad y propia

invencion las siguientes
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REIVINDICACIONES

t#) "METODO DE PREPARACION!DE UNA SUSPEN-
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS™, que comprender la adi-
oién de un agente secuestrante o inhibidor y un agen-
te de suspensién y tampon seleccionados de un grupo
en el que entra a formar parte, cloruro aluminioo'y
eloruro férrico, y un segundo sgente de suspepsién,'y
ajustando la suspensidén a un pH de entre 9’0 y 12‘0,
para formar hidréxido alumfnico y-hidr6xido férrico,’
in situ. |

©28) "METODO DE PREPARACION DE UNA SUSPER-

SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS", segin la reivindicacién
1#, en el que dicho agente secuestrante es elegido de
enbre un grupoe en el gque entran g formar parte, écidps
polyoarhoxilicoa; doidos aminOpolycarboxilicos,_écidga
# = hidroxy, ortofosfatos, fosfatos condensados, -
S=gulfo~8~hidroxiguinolina y 3,5-disulfopirocatecol, y
que el segundo agente de suspensién es elagido entre

un grupo en el que entran a formar parte minerales colod

dales y agentes de suspensidn de tipo polimérico,

38) YNMETODO DE PREPARACION DE UNA SUSPENSION
ESTABLE DE MICROCAPSULAS, segin la reivindicacidn 19,
en el que dicho segundo agente de suspensién es elegi;
do de entfe un grupo en el que entra a formar parte;
el s{lice, la allmina, las arcillas de Mbnxmorillcnite;.
la arcills de attapulgita, la goma guar, lagoma Xonw
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than, la goma ardbiga, los alginatos, los carrageenes,

la carboximetyl celulosa y la hidroxietyl celulosa,

48) YMETODO DE PREPARACION DE UNA SUSPEN-
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS", segin la reivindica-
cién 18, en el que e utiliza hidréxido sédico para -

ajustar el pH del sistema.

. 58) "METODO DE PREPABAGION’DE UNA SUSFEN=
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS", segin la reivindica=-
cidn 15; en el que dicho asgente secuestrante se glige
de entre un grupo en el que entra a formar parte, el
tripolyfosfato sddico y los poly hidrolizados (metyl
vinyl éter / anhidrido maléico), y dicho segundo agen-
te de euspensién se elige entre un grupo en el que =~
ge incluye la goma xanthan y la attapulgita eoloidal‘

£

un silicato aluminico masgnesico hidratado,

68) "METODO DE PREPARACION DE UNA SUSPEN
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS®, segln la reivindica-
cién 1%, en el cual dichas microcdpsulas contengan un
herbiclda.

78) “METODO DE PREPARACION DE UNA SUSPEN~
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS", segin la reivindice-
cifn 18, en el que dichas microcéﬁsulas contengan un
ingecticida,

8a) YMETODO DE PREPARAGION DE UNA SUSPEN~-
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS"y segfin la reivindica--
cién 18, en el que dichas mirerocdpsulas contengan un

herbicida y antf{doto.



98) "METODO DE PREPARACION DE UNA SUSPENw
SION ESTABLE DE MICROCAPSULAS®,

Todo ello, tal y como queda expuesto en la
presente memoria descriptiva, que consta de diocisig
te hojas, foliadas y mecanografiadas por uns sola de

sus caras y a dos espaclos,

LUIE M2/DE ZUNZUNEGUR
F’C-.‘.‘- ppoEr T




	Bibliographic data
	Description
	Claims



