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SPROCEDIBINRTO FPARA 1A FABRICACION DR HICROCAPSULAS QUE CONTIE
NER ACEITB".

El invento tlene por objeto el procedimiecnto enun=—-
ciados en el que en una solucidn de mezola de gelatina y goma
ardbiga se produce la comcervacidn.

Este procedimiento fe describe an algunas patentes
smaricanas antizuae (por ejemplo IE=FS 1 010 8§22) y en 61 se
producen en une Soluclién de mezclz de acelte # gelating + go-
ma ardbiga pequefias gotas obtenidss por emulsidn, en las que
se forma en el transcurse ulterior y dursnie la coacervacidn
ung pelicvlas liquida, que las encierra en cdpsulas. Segin el
tamafio de las golas, se distinguen despuds microcdpsulas. En
un proceso ulterior se puede proceder, despuds de una gelatie
nigacién, al curado, que en geperal crea dificultades, ya que
no se puede evitar fdocilmente la aglomerscidn de cépsulas = -
aisladas o de pequefios grupos de cdpsulas para former racimos
més o menos graandes, que llegon desde un centenar hasta la for
necién de una pasta. Estes irregularidsdes ercan dificultades
en la produccion de microcdpsulas que tienen que ser eliminadas
de dlstintas formas quimicas o mecdnicamente o con una combi-
nacidén de ambas posibilidedes. La condicidén previa pers obte-
ner una buena suspensidn de cdpsulas para papeles copladores
es ¢l orden de megnitud uniforme de las distiniss gotas, epro
ximademente 2 & 3 & 0 aglomerados eislados entre 12 y 18 )1; -
que debe ser mantenida en cualquier caso para garentizar un
grusno uniforme de la capa durmnte el recubrimionto del papel

de base para papeles sensibles a presidn. Cuando se forman e~
anontonamientos de aglomerados de cfipsulas es imposible obte~
ner un recubrimignto uniforme, en eapecizl cuando se treta =
do un papel bruto de no muy bucna calidad, 1o que da luger a

ung nitidez Gdeficiente de 10;3 contornos de la escritura.
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El objeto del preéanta invento e& uns tecnologia de
procediniento que excluye el inevitable inconveniente ds la -
concervacion compleja conocida.

Hasta shora se intentd soluclonar este problems, con
m4s o menos exito, por medio de formadores de complejon da =~
gelatina, susianciss tensoactivas, polimeros no idnicos etc.,
slendo preciso tener en cusnts, que los producios utilizados
para este fin

1. no debon modificar las propiedades de las microe
cépoulas,

2. debon ser miscibles y compabtibles con gelating y
con goma ardbiga,

3. n0 deben producir uns modificacidn del color o -
una decoloracidn de lps microcépsules y del pae
pel coplador sensible & prosidn, ni un tofiido del
compuento orgénico incoloro,

4. debon sor insplubles en disolventos oxginicos,

5. debon sor solubles en agus frie y valiente, ya -
que las microcédpsulas se {pbrican en agum,

6. deben poseer un pH constante, segin la sucesidn
de su utilizacidén, debiendo ser en 1o posible -
estables on el margen de pH 3 a pi 11,

7. no doben variar de viscosidnd con ostilaciones -

de temperaturas comprendidss entre 8 y 60¢0.

Bl procedimionto, segin ol invento, 8¢ caracteriza
por ol hecho de gue, pera evitar la formacidn de amontonamien
to8 durante la produccidn de las edpoulns, 0O QETOSS UN Pro=—
ducto tixotrdplco acuone antos de la comcervacidn, gue pormas
neco en ol liquido de reamccidn durante la totalidad del proce
mo de coancervacidn doido, incluldo el curado en l1a zona alop=
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lina.

Como productos tixzotrépicoz especimlmente eficaces,
que satisfacen las condiclones mencionades bajo 1 s 7, se re=-
comiendan polinacdridos, derivados de la xanthomone campestris,

5.  obtenidos por descomposiclén bacteriana y que contienen predo
.nminantemente d-menoss, 4cido d-~glucordénico y unidades de exo~
age Ooms productes comerciales se suminisiran en forma de sa~
lon de Na; K o Ca. Estén agropados bejo las denominecliones ¢o
mercizles Xenthen Gume Keltrel Kelzan. Estos productos tizow

10+ trépicon y de espesaniento tanmbién puedon ser utilizados en =
combinnoidn con otras sustancius polimeras, perc Siemprs e85 -
precise culdar, ques
2. tlene gue existir una estabilizacién eficez de las emulsio
nes;
15+ Dbe la viscosidad no varie, cuando se producen oscilaciones de
temperatura,
. 3¢ obtenga une elevada viscosidad cun concentraciones pee=
quelias,
d¢ oxista solubilided y estabilidad en soluciones Scides y al
20.. calinzs,
e. 8¢ garantice la compatibllidad con solucliones salinas.

En la realizmecidn del procedimiento, segdn el inven
toy 1o es critlea la centidad de rroducto tixotrdplco agrega~
da, pere éota depende del ndmero de revoluciones mfiximo del -

25+ agitador. Bl 1fmite inferior es cuatro pertes en cien partes
da gelatina.

Iou aglomerados de microcdpsulas regulares obionie
dva con el procediniento segdn el invento son independientes
entrs 81 y formén, Gespués de la adicidn de aglomeranies y -

30+ 3o material de carge de polxiq de colulose, un recubriniento -
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uniforme sobre el material sbporto. Por ello, la escritura pro
ducida por la aplicecidn de presidn pogfee contornos nftidos.

En lo que sigue se deseribe el procedimiento segin
el invento por medio de algunos ejemplos, sin que el invanto
quade limitado a loo ejemplos expuesntos.

Bjemplo 1

Arroximedenente 3 parten de una mesela de lactona «
de violata cristal y de azul de lencomatileno de bYenzoilo se
disolvieron en 100 partes de terfenilo hidratado y se emulsio
naron en uns sclucidn scuosa de 20 partes de gelatina tratads
con dcido con un punto isoeléetrico en pH & hasts obtener gow
tos con un temofio d¢ 2 a 4 e Después de la adicidn de 20 pap
tens do goma ardbiga y de 1 parte de polisacdrido (Aisuelto de
ggun) s8¢ provocd, por scidulacidén con dcido sulfirico diluldo
hasta un pH 4,4, la floculacidn s 509C aproximadsnente. Sobre
lon gotas do aceite se depositd una pelfcula liquids de gela—-
tina y de gomn erxdbipa. Despuds de agresar a le solucidn 8 w-
partes de aldehido férmico al 374 se enfrié hesta 102C para ob
toner une gelatinizacidn 4ol coacervedo. Denpuds de llever el
velor pii de la solucidén a un pH 10,5, agitends continummente
y agregando una solocidn acuona de NaOl, se calantéd ls mewcla
hasta 400C y se nantuvo 3 esta temperatura dursnte una hora -
para cursy las paredes de las cdpsulad.

Pinglments, se mezeld la suspensidn de edpeulne con
un aglomerante y con polve de amianto fino con el fin de obtg
nex uns uasa de recubrimiento axtensible.

La pintura extensible que contiene cépeulus, asi -
obtenida, se extendid sobre un papel de bases oocilando el pe
20 Boco del rooubrimiento entre 5y 6 g/ma. Sobre una pegnda
hoja de papel S0 aplicd una capa de arcilla notiveds. Betos -
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dos plisges de papel se superpusieron de tal forma, que la ¢a
pa que contenla las microcdpaulas, entrabe on contecto con la
capa de arcilla activada. Al ejercer localmente una precidn ~
sobre evte papel por medio de una punta o de una mbguina de ~
S5 aporibir se obtuve uns eseritura nitida.
Ejenrle 2
Una parte de azul de leucometileno de benzollo y 2
partes de lactona de¢ violela oristal se disolvieron en 100 par
tes de difenilo clorado y se emulsionaron en 16 partes de ge~
10« latina tratads ¢on &oido y disuelte en ague con un punto isoe
| ldeirico de pi 8 haste obtener gotas con un temaflo de 1 a 3m.«
Después de agregar 16 partes de goma ardbige en solucidn ecvo
pa se dlluyé la solucidn de mezola con otraes 400 partes de =
Bepe en les que se hsbian disuelio 0,8 partes de un polisacsd~
15, Tidos La mozela se seiduléd a 50¢C aproximademente y con dcido
echdtico dlluido haste un pH 4,2 con el fin de provocar 1g = -
coacervacidn.
La preparacidn ulterior se realizd como en el ejenm~
plo 1.
20 Ejemplo 3
3 partes de lactona de verde de malaquita se disolvig
ron en 100 partes de derivads de diariletano y se emulslona-
ron en 400 partes de una solucidn mcuosa al 64 de una gelati-
na traetada con dcldo. Después oo agregé le emulsidén s 400 par
25, ‘tes de unam solucidén acuosa gl 67 de goms arébige ¥y se mezeld
con 300 pertes de una solucidn acuosa de polisachrido. Le =
nezela se golduld a 5000 y con deido ageédtico diluido hesta un
pH 4,2 mezeldndola inmediatanente después con 8 partes de una
solucidn ecuose de aldelido férmico. Después del enfrimsdento
30. por debajo de 102C se 1levs ‘el valor pH & pH 10 con HaOH di~
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luido. Ia mozcla e nrité continusmente dursnte 10 hores, pars
curar el coacervado golatinizado. A continuacidn se agregaron
8 partes de ona solucidn al 204 de polivinilalcohol, 10 pare
tes de une solucidn de slniddn ol 20F de baja viscosidad y 20
partes de un polve de colulosa finamente molido, con ol fn -~
de obtenar una pasta extensible en lan gue no exiotioran amons
tonezlentos de ofpsulos. Lo tinta extensible que contiene ofp
sulas, as{ obtenida, Se ext ndid sobro un papel de bDase, = =
siendo el neso seco dsl recubrimiento 9 a 6 g/mz. Sobre ung ~
segunds hoja de papel se gplicd una capa do arcillia activade,
Eatos dos plierps de papel recubiertos se sobrepusieron do dal
modo, que la cape que contenia microodpsulas antrd on contacto
eon la capa de arcilla activada. Ejerciendo ung »residn lo¢al
sobrs este papel ror medio de une punta ¢ d¢ wna négquina de -
escribir se obtuvo una escritura nitida.

RO 2 4
Ia Patonte de Invencidn que se solicitm por veints
afios parn Bspafig, de acuerdo con la vigenle legislaocidn, de-
berd recaer sobrs: "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE MIw
CROCAPSULAS QUE CONTIENEN ACKITE", con Prioridad de la soli-
citud de Patente en Alemania Federsl adn. P 29 32 147.5, de
fecha 18 de Julio de 1975, sagin las cmracteristices esencig

les de las siguientess
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REJVINDICACIONGES

1%.- Procedimiento para la fabricaclion de microcipsu~

las que contienen aceite, en ¢l que la formacidn de copos -
{cocacervacifn) tiene lugar en una solucifn de mezcla de gela
tina y de goma arfbiga, caracterizado por el hecho de que an
tes de la coacervacibn se agrega un producto tixotrépico, --
que est§ presente durante todo el desarrollo de la fabrica--
cifn, inclufdo el curado de las microcdpsulas.

28,~ Procedimiento para la fabricacién de microcépsu-
las que contienen aceite, segfin reivindicacifén 12, en el que
aproximadamente 3 partes de una mezola de lactona de violeta
erigtal y de azul de leucometileno de benzoilo ge disuelven
en 100 partes de terfenilo hidratado y se emulaionan en una -
golucifn acuosa de 20 partes de gelatina tratada con Seido =
con un punto isoeléctrico en pH 8 hasta obtener gotas con un
tamafio de 2 a 4 /A; después de la adicidén de 20 partes de go-
ma ardbiga y de 1 parte de polisacérido (disuelto de agua) -
ge provoca, por acidulacibn con 4cido sulffirico dilufdo hage
te un pH 4,4, la floculacién a 5020 aproximadamente; sobre -
las gotas de aceite se deposita una pelfcula liguida de gela
tina y de goma arébiga; después de agregar a la solucifn 8 -
partes de aldehf{do f£érmico al 37% se enfrfa hasta 102C para
obtener una gelatinizacidn del coacervado; después de llevar
el valor pH de la solucién a un pH 10,5, agltando continuae=
mente y agregando una solucidn acuosa de HaOH, se calienta -
la mezcla hasta 409C y se mantiene a esta temperatura duran-

te una hora para curar las pareles de las cipsulas; por filtl

. mo ge mezcla la suspensifn de cipsulas con un gglomerante ¥y

con polvo de amlento fino con el fin de obtener una masa de

recubrimiento extensible.
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38.~ Procedimiento para la fabricacifn de microcipsu-
las que contienen aceite, segfin reivindicacifn 18, en el =~
que una parte de azul de leucometileno de benzoilo y 2 pare-
tes de lactona de violeta cristal se disuelven en 100 partes
de difenilo clorado y se emulsionan en 16 partes de gelati--
na tratada con fcido y disuelta en agua con un punto 1g80e- =
eléotrico de pH 8 hasta obtener gotas con un tamafic de ==
1a3 /AS despuds de agregar 16 partes de goma arfbiga en so-
lucidn acuosa se dlluye la solucifn de mezcla con otras 400
partes de agua en las que s¢ ha disuelto 0,8 partes de un «e
polisacérido; la mezcla se acidula a 50°C aproximadamente y
con dcido acético dilufdo hasta un pH 4,2 con el fin de pro=
vocar la coacervacifn,.

48, Procedimionto para la fabricacibn de microcdpsue-
las que contienen aceite, segfin reivindicacifn 1%, en el ==
que 3 partes de lactona de verde de malaquita se disuelven =
en 100 partes de derivado de dlariletano y se emulsionan en
400 partes de una solucién acuosa al 6% de una gelatina trae-
tada con fcido; poateriormente se agrega la emulsibn a 400 -
partes de una solucibén acuosa al 6 de goma arfbiga y se meg
cla con 300 partes de una solucidn acuosa de polisacérido; -
la mezcla se acidula a 502C y con fcido acético dilufdo hase-
ta un pH 4,2 mezcléndola inmediatamente despuds con 9 partes
de una soluclén acuosa de aldehido f£érmico; después del ene-
friamiento por debajo de 10eC se 1leva el valor pH a pH 10 -
con NaCH dilufdo, la mezcla se agita continuamente durante «
10 horas, para curar el coacervado gelatinizado; a continua-
cifn se agregan 8 partes de uma solucifn al 205 de polivinil
alcohol, 10 partes de una solucifn de almiddn al 20 de baja

viscosidad y 20 partes de un polvo de celulosa finamente mo=-
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lido, con el fir de nbtener una pasta extensible er la que =~
no existan amntonamientos de ecfpsulas.

58 .« "PRCCEDIMIENTO PARA LA FABRICACICN DE MICROCAP~
SULAS QUE CONTIENEN ACEITE".

Segfin queda sustanclalmente descrito en la presente g
moria que consta de nueve hojas, escritas a miquinas por una -

gola carae

Madrid,
RENKER GMBH
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