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La presento invendónee refiere a las mejoras introducidas 
en el objete principal de la Patente 438 #02?# por: Proce­
dimiento para la obtención do cápenlas pollmerioas de muy 
pequeño tamaSo. El procese implica la separación de fases 
liáuida-líquida de unaooluoiÓn relativamente concont̂ adad 
de material poliédrico# para sor utilizado la formación 
do paredes de para las cápenlas diminutas.
Muohas combinaciones de materiales han sido utilizadas en 
el pasado, en busca do compoaioionosque produjeran ciertas 
oaraoteríeticas físicas en paredes do cápsulas o que per­
mitieran realizar el proceso do enoapsulación en ciertas 
condiciones requeridas, domo ojeólos de las característi­
cas deseables de cápsulas# pueden mencionarse# tamaBo re­
ducido# impermeabilidad de las paredes de las cápsulas a 
la difusión y resistencia do lea paredes de las cápsulas 
para resistir las fuerzas normales de manipulación, domo 
ejemplos do condiciones deseables de proceso# son importan­
tes un pH relativamente elevado# tiempos relativamente bre­
ves y ana producción y concent: ación relativamente elevadas. 
El proceso de la presente invención prevó la fabricación 
de paredes de cápsulas a partir de la polimerización de urea 
y formaldehido# urea do dltaotilol o urca de dl$etilol moti­
lada oon los beneficioe de un polímero de condensación bien 
formado pero sin las desventajas de una dilución necesaria# 
fragilidad# y formación de pepitas# que han asolado loe 
procesos anteriores# Si proceso de encepsulaciÓn de la pre­
sente invención se lleva a efecto con toda efectividad a 
altas concent aciones de laeeápsulaa# en cuyas concentracio­
nes la viscosidad del oietoma permanece dentro de límites 
líquidos efectivos yoperables. Adicionalmente# el proceso



do la preoentc invención tiene como resultado la fabrica­
ción o elaboración do predea de cápsulas que con relativa­
mente impermeable y fuertes.
Do esto modo y de acuerdo con la invención* ce ha previsto 
un procedimiento pera producir cápsulas polimáoicae dimi­
nutas* on caca* mediante la polimerización in eitu de urea 
de dlmetilol monomÓrioa o urea de dimotilol motilada* o un 
polímero de bajo peso molecular de las alecme, en un vehí­
culo acuoso que contiene, dispersas dentro de di* partí­
culas o gotitaa do un material do ndeleodo lee oápsulaa 
ouatancielmentc hidrolnsolublo* en el que la polimeriza­
ción se lleva a cabo en proseada de un polielectroíito 
pollmóricc* negativamente cargado* que tiene una espina 
dorsald de hidrocarburo alifático lineal con un promedio 
de dos grupee carboxflicoa o anhídridos por cada cuatro a 
seis átomos de carbono de la espina dorsal,
De acuerdo con otro aspecto de la invención* ce ha previs­
to unproocdimiento para producir cápsulas polimórioae di­
minutas* en maaa* mediante la ̂ limerización ln eitu de urea 
y de un aldehido enun vehículo acuoso que oontlcne* dispar̂  
aaa dentro do ál* partículas o getitee do un material de 
ndolao de cápsulas autanoialmento hidrolnsolublo* enel que 
la polimerización se lleva a oabo on presencia de un poli- 
electrolito polimSrlco* negativamente cargado* seleccionado 
de un copolímero anhídrido melóioo-polipropilano* un copo- 
límero anhídrido malóioo-polibutadieno y un copolímero an­
hídrido malóioo-acetato de polivinllo,
La uroa/formaldehido, urea do dimatilel o urea de dimotilol 
metiláda son los materiales do partida en la reacción de la 
polimerización de condensación llevada a cabo en presenoia



dol materiol de poliolectrolito polimórico negativamente, 
cargado* que actúa oomomodifleedor del sistema. Los Rate­
riales do partida de ar¿a do dimetilolc de urea de dimo- 
tilol motilado puedenutiliz rae en forma mcnomórica o como 

65 su polímero de bago poso molecular* y su referencia en la
presento solicitud incluye todas catas formas. El modifi­
cador del sistema tiene una carga negativa do carboxilo 
en solución acuosa. Ada cuando ne se oree que el modifica­
dor del sistema forma cualquier complejo fuerte o combina- 

70 ción sustancial con los materiales da partida antes de la
polimerización* so piensa que el modificador interfiere* 
en cierta muera*en la ranclón de polimerización. Elmeeanie- 
mo do la interferencia no ce comprende y es especialmente 
difícil comprender porque el modificador no se incluyo en 

75 las paredes de las cápsulas terminadas en cantidades apro-
oialbea. El modificador del sistema adquiera cierta parte 
activa en la reacción de p olimarización resultante* como 
se evidencia por la viscosidad reducida del sistema en 
concentraciones polimóricas Ineraaontadas y el aumento do 

30 ' eficiencia do loe materiales componentes pelimorisantos con 
un aumento de pH óptimo de polimerización. Preferentemente * 
el modfif leader del sistema tiene que Incluirse en el sis­
tema de encapsulado antes que comience la reacción do poli- 
condensación. La fragilidad característica del material do 

85 las paredes de las cápsulas polimórica resultante os atenua­
do en cierto modo por ese residuo del modificador y al efec­
to* en la mayoría de los casos* es un beneficio fortuito. 
Los ejemplos de modificadoras apropiados de! sistema com­
prenden copolimeros anhídridos malóioes h&drolizados* los 

90 cuales son proferidos* tales como el oopolímoro anhídrido



malóioe-peüetilcno(̂ )# el copolímero anhídrido malóico- 
ótor de vicilo polimotílico (PVT.$.!A)# el copoíímoro anhí­
drido malóico-polipropilene (PMA)# el oopolimero anhídri­
do malóico-poliieobutileno (IIMA)# el oopolimero anhídri­
do malóioo-polibutadieno (BMA)# el copolímere anhídrido 
malóico-acetato polivinílico ÍPVAÜ3A); y poliaorllatos# co­
mo el ácido poliaorílioo#
Con relación ulterior a loa modificadores proferidos del 
siatdma# pe rocho haber una escala do pese molecular dentro 
de la cual ee oblenen les mejores resultados# Los codifi­
cadores apropiados dol sistema permiten y mantienen el si- 
tema da oneapaulación de urea poümerizante y formaldohido 
3N8# M̂L&!U# a viscosidades relativamente bajas y elabora- 
bloc ̂Los materiales negativamente cargados que# de otro 
modo# podrían ser apropiados como modificadores del sisto- 
ma#eoninapropiados a pasos moleculares que son demaaiadoe 
bajos# Incxplioablocente# loa modificadoree dol sistema 
por debajo de cierto peso molecular hacen que el sistema 
se espesen y so solidifiquen# mientras que los materiales 
de poso molecular apropiadamente elevado mantienen la vis­
cosidad del sistema a un nivel bajo aceptable# SI efecto 
do la viscosidad no se entiende# y no puede ofrecerse nin­
guna explicación para loa modificad reo dol sistema de e- 
levado posee molecular que utilizan baje viscosidad ylos 
materiales de los modificadores del sistema de baje pese 
molecular que Utilizan alta viscosidad# El peso molecular 
crítico no está representado por un claro cambio de idonei­
dad a no idoneidad sino por una transición de preferencia 
a viscoso o solidificado a medida que disminuye el peso 
molecular# Así mismo# el peso molecular bajo orítico paro-



ce variar en cierto modo con diferentes olases do íes 
modificadores apropiados del sis tema#. Por ejemplo, el oo- 
polímero anlrídrido malóico-polietiloso de&e tenor unposo 
molecular por encima de 1000; el copolímero anhídrido malói- 
oo-Ótor de vinilo poilaatilieo, por encima de 250.000; y 
el ácido poliacrilioo,por encima de 2$.000.
La cantidad de modificador del sistema en el alaterna de en- 
capsulaoión debo sor suficiente para asegurar un a interfe­
rencia apropiada con la reacción de condensación para for­
mar el polímero# Loado luego, si el modificador del siste­
ma está presento dn concentraciones muy altas, la viscosi­
dad del sistema será inoperablemente elevada, Cerne reglo 
general, el sistema de enoapeuiación debo incluir, por le 
monos,un 0,75 de modificador del sistema. Per otra parte, 
tiene que reocordarse que lo variedad de materiales apro­
piados excluyo el establecimiento de un máxime general 
exacto debido a diferencias habidas cala viscosidad de la 
solución# Puedo decirse que raramente se utiliza o requie­
re más do un 10 por ciento# sin embargo, puedo utilizarse 
una cantidad do modificador del sistema de hasta el 15 por 
ciento, si so desea.
Generalmente, puede indicarse qaela cantidad de material 
modificador del sistema empleada es lacantldad suficiente 
para modificar lapolitaerizaoián de la urea con fermaldehi- 
do, en una realización, o la polimerización de la urea de 
diciot&iolóla urea de dlmotilol estilada, en otra realiza­
ción de la inveeióa, de modo que permita la formaclóade 
paredes capsularos poliédricas de ollas#
El material contenido dentro do laaparedea do les cápsulas 
formadas de acuerdo con esta invención, esto es, el material



de ndolao de lee oápsulae, no oa rolativamento impártante 
para lapráctica de la invención y puede eer cualquier ma- 
torial,sólido,líquido o gasooso,que sea suftanoialmonte 
hidroineoluble y que no reacciono con el material previs­
to de las paredes de las cápsulas o con cualesquiera otros 
componentes del sistema de eneapsulación, en detrimento 
del proceso# Unos pocos de loe materiales que pueden utili­
zarse como materiales do náolco de las cápsulas comprenden, 
entro una multitud do otros, líquidos hidroinsolubles, o 
líquidos nuAtuanoialmonte hidroinsolublos, como son el acei­
te do oliva, loe aceites do pescado,loe aceites vegetales, 
el aceite do esperma, el aceito mineral, el xileno, toluo- 
nc, queroseno, bifonil clorado y salioilato metílico; ma­
teriales aimiloy?s oustanoialmonte hidroinsolubles do na­
turaleza sólida pcrofusible, como son el naftaleno y la 
manteca de cacao; cales y Óxidos metálicos hidroinsolubles; 
materiales fibrosos,como la celulosa o el amianto; materia­
les polimóricoo sintátlcos hidroinsolubles; mineitlea, pig­
mentos, vidrios; aromas, fragancias; oomposioioneo bioci- 
das; composiciones fisiológicas; y coEq?ueotoa fertilizan­
tes#
El proceso de cota invención comprende preferentemente, 
como una realización, las etapae de establecer ana solución 
acuosa, monofásica, delmodifioador del eietema y urca,en 
la que se dispersa el material de nácleo de las cápsulas 
propuesto, saatanolalmento insoluoles en la colación y 
eustancialmente no raaotivos químicamente con cualquiera de 
los solutos. So mantienen las fuerzas dispersantes, so aña­
de formaldahido dloiotema y, en la reacción entresla urea 
y el formaldahido, un material polimórlco de uzoa-formal-
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debido so sopera do la solución coas fase de le solución 
líquida relativamente de alta concentración en la urea- 
formaldohido#la fase liquida separada conteniendo urea- 
forsaldehido humedece y envuelve las partículas del mate­
rial de nícloo do las cápsulas disperso para producir cáp­
sulas embrlonicas de paredes liquidas# la reacción conti­
nuada del material da urea-formaldeM.de, preferentemente 
con agitación# por oj omplô ovolvióndola, produce paredes 
de cápsula sólidas y suatanoialmente hidroinoolubleo. 
es necesaria la agitación para que prosiga la reaoeiÓ&de 
condensación#
Es importante hacer observar quet %a) doapuós de la forma­
ción del sistema y el comiendo de la raao&iÓn de condensa­
ción forjadora do paredes do cápsulas, no hay. ilnguana fa­
se de dilución en el proceso; (b) la presencia del Codifi­
cador del sistema permite la generación de una alta con­
centración de polímero de urea-formaldohido a una viscosi­
dad relativamente baja; (o) el resultante sistema de visco­
sidad baja do alta concentración permito la separación de 
la fase liquida yaubaiguiento polimerización en un sólido 
para producir cápsulas, en masa, en una concentración,en 
volumen, en el vehículo do elaboración no posible antes.
En otra realización de la invención, se prepara une solu­
ción sacuooa,monofásica, de urea de dimotilol o de urca do 
dimatilol motilada y dicho modificador del sistema, y el 
material de nódeo do las cápsulas so dispersa en ella# Al 
calentarla, preferentemente con agitación, pop ejemplo, 
rcvolvióndola, la reacción do condensación prosigue para 
dar un polímero de condensación que se separa de la solu­
ción como fase do solución líquida y humedece y envuelve



lee partículas del Material de adoleo de loe cápsulas dis­
perso pera predecir cápsulas embriónicas de paredes líqui- 
das,que, evontualecntc, ao convierten on paredes de cápen­
las sólidas y euetancialBente hidreincolubles#

218 Altcmativiamento, lee diversos componentes del sistema pao-
dea combinarse ea cualquier d orden que so desee coa la árti­
ca limitación de que el modifioodor del sistema tiene que 
estar presenta ea el sistema a medida qud so lleva a efecto 
la reacción de polimerización. $1 material do adcleo de las 

220 cápenlas disperse ea el sistema da cualquier momento antea 
de las fase líquida separada do material pclimÓrico ed hace 
sólido o cata'tan pcllmerisado qnelae partículas dispersas 
del adcleo do las cápsulas no se envuelven por el polímero 
resultante#

22$ La reacción de polimerización, incluso alterado por el mo­
dificador del sistema * es una reacción do condensación rea­
lizada pn medio ácido# La condensación puedo realizarse on 
un euatoma acuoso con un pH de 0 a 7, siendo variables las 
exigencias do tiempo y de temperatura para optimizar la 

230 reacción# Como efecto del modEtcador del sistema y  su re­
lación con la oondonaaoión, el pH apropiado para la opera­
ción de esta invención es del orden do 2,5 y%0, siendo el 
pH más preferido de 3,5# A medida que aumenta el pH del 
sistema, sirve de ayuda aumentar las temperaturas del slc- 

235 tema do enoapsulación temblón, Las temperaturas apropiadas 
de operación oscilan de aproximadamente 25 o 100a centígra­
dos, en condiciones do ambiente, prefiriéndose 50-553 0#
En cuanto a las cantidades relativas de urea y do formal- 
dehido a utilizar en la reacción, so be podido comprobar 

240 que la relación molar de formaldehido a urea debe cor, pro-

— 8 —
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fcrontementc, de 1,6*1 a 3*3.,
Una ves la reacción ha progresado al panto en que las pare­
des de las cápsulas se han solidificado yy a cate respectoy 
so ha completado la fabricación de las cápsulas, estás pue­
den separarse del vehículo de elaboración filtrándose y 
lavandolás en agua. Entonces, las paredes de las cápsulas, 
pueden secarse colocando las cápsulas en un secador do aire 
forzado. Sin embargo, debe entenderse que no os preciso que 
las paredes de las cápsulas están secas o incluso so separen 
del vehículo líquido entes de su utilización. Si, para al­
gún fin propuesto, se desea así, ol producto capsular do 
esta invención puede suministrarse cono un fango de cápsu­
las .on un portedorllíquido, bien so a di vehículo de elabo­
ración o no, para utilizar, por ejmoaplo, on composiciones 
do revestimiento do papel, pinturas o compuestos insectici­
das.
Las cápsulas individuales preparadas por la presento inven­
ción son austanoialmento oafáricas y pueden fabricarse con 
diámetros de monee do un Mierda a 100 alerones, siendoel 
tamaño preferido del orden de 3%a 50 mioronoa de diámetro.
El producto capsular de esta invención puede elaborarse de 
manera que presente la forma de cápsulas individuales te­
niendo cada entidad, como fase intoma,una partícula de ma­
terial de núcleo de cápsulas, o de agregados de cápsulas 
individuales donlendo cada entidad agregada varias partí­
culas de material de núcleo de cápsulas. Los agregados de 
cápsulas pueden elaborarse en tamaños de orden de unos po­
cos aicrones de diámetro a varios cientos do alerones de 
diámetro, eegánel tamaño y ol estado del material do núcleo 
Incluido,



Ajotando al grado do agitación, pueden producirse goti- 
tao do cualquier tamaso del material de adoleo do cápsu­
las liquidas propuesto, Además, la cantidad de material 
de ndoloo de las cápsulas propuesto puedo modifionrse pa­
ra cambiar la cantidad do cápsulas terminadas que oa fase 
intersa, en epocioián al material do leo paredes do las 
cápsulas. Las cápsulas pueden elaborarse generalmente a 
partir de mence del 50por olente do fase interna al 9$ por 
ciento de fase interna, o más,.
En los ejemplos que siguen, salvo indicación en contrario, 
todos los porcentajes y designaciones de partes indican el 
porcentaje y las partee, en peso; ytodao las indicaciones 
de temperatura indican grados centígrados. Bodas las oolu- 
ooionee, calvo Indicación en contrario, sen soluciones &* 
cuecas.

En un rooiopoiente demezcla, de aproximadamente un litro de 
capacidad, y provisto do medios do agitación y calentamien­
to, so depositan! 100 gramos de una solución acuosa all 10 
por ciento de copolímoro anhídrido molÓico-polipropileno 
hidrolizadas como modificador dol sistema; lo gramos de urca; 
1 gramo de resorcine; y 200 gramos de agua, oomo vehículo 
de elaboración. El pH se ajusta a 1,5, utilizando una solu­
ción acuosa de hidróxido sódico al 20 por ciento; y se e- 
mulalonan 180 mililitros de un material do núcleo de cápsu­
las en el vehículo de elaboración paro producir gotitas mó­
viles de fase interna de un tamaho medio de menos de apro­
ximadamente 10 miáronos en una solución monofásica del ve­
hículo de elaboración. El material do nóuloo de las cáp­
sulas es una solución colorante oleosa que comprende 3,3-bia.
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(4-dimetil-atBinof onil) -6-dimotilasinof talida y 3y3-bis- 
(l-etil-2-metilindol-3-4!l)̂ âlida en ana moscla de sel*, 
ventos das comprando un benceno do etilo bonoilado y un 
aceite do hidrocarburo de temperatura alta de ebullición) 
con una gama do destilación da 205-260 gysdos centígrados, 
luogo, so aHaden 35 gra:sos de una solución de formaldehi- 
do acuosa al 37 por ciento al sistema* 3o mantiene la a 1- 
taoiÓn, ol sistema calienta a aproximadamente 55 grados y; 
bajo agitación continuada, la,temperatura se mantiene du­
rante unas dos horas y leugo se deja que disminuya a la 
temperatura ambiento (alrededor do 25 grados) * So obtienen 
cápenlas que oontienen dicho material de núcleo*

Ejemplos
Esto ejemplo os idóntlco al Ejemplo 1, exceptuando que se 
utiliaen 100 gramos de una soluoiÓa acuosa al 10 por ciento 
de un oopolimero anhídrido maíóico-poliisobutileno hidroli- 
aado como modificador del sisteoa#De nuevo, so obtienen 
cápsulas uniformes con fuertes paredes de cápsulas, utili­
zando el mismo procedimiento que el descrito en el Ejemplo 
1.

B3emploma
Este ejemplo es idéntico al Ejemplo 1, exceptuando que se 
utilizan 100 gramos de una solución acuosa al 10 por ciento 
de oopolímoro anhídrido maláioo-polibutaáieao hidroligado 
como modificador del sistema* De nuevo, se obtienen cápsu­
las satisfactorias conteniendo la solución colorante oleo­
sa,

gaaHRtaá
Se disuelven 20 gramos de urea de dimatiiel (3637) en 200co* 
de agua, anadiando 200 co* de agua en ebullición a la USE
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en un vaco picudoprovieto do un agitador MMĝ átioo.La solu­
ción oc enfría a aproximadamente 45*0, y, despdos, ee le a- 
Saden alrededor de 2,7 ce. do una solución acuosa do hidró- 
xido sódico al 20 por ciento, loo gramos do oopolimero an­
hídrido Balóico-polietilene hidrolisado y 1 gramos d o ro- 
oor&ina. BlpH finan! os do aproximadamente 3,5* El material 
de ndoleo standard descrito en el Ejemplo 1, en una canti-* 
dad do 180 gramos se emulsiona en la solución. luego, el 
sistema so calienta en una temperatura de 55*0 en un baño 
de agua. Luego, ee prosigue le agitación y el calentamien­
to durante unaa dos horas! se deja que la temperatura dis­
minuya a las condiciones ambientales (alrededor de 25*0). 
Las cápsulas resultantes de la solución colorante oleeoea 
tienen una gama de tamaño de forma aproximadamente 1 a 15 
miáronos y representan más del 40 por ciento, en volumen, 
del sistema enoapauladiÓn*

H a m M .&
Se preparo una solución combinando 50 gramos de una solu­
ción al 10 por dente de copolímoro anhídrido malóloo-Óter 
de vinilo de poiimetilo (vendido bajo la marca comercial 
"Gantrea 149"), 0,5 gramos de reaorcina, aproximadamente
1,4 oo. de una solución acuosa al 20 por dente de NaOH 
y 10 gramos de urea de dimetilol disulota en 100 grornoe de 
agua caliente (95*0). El PH so ajusta a 2,5* Se emulsio­
nan 90 gramos (100 co) del material de ndoleo standar des­
crito en el Ejemplo 1, en la solución, y data se coloca en 
un baño da agua metiendo a una temperatura de 55* C.
La formación do las paredes de las cápsulas ee determinad 
por la llamada prueba do aspiración adicional CF*La emulsi­
ón conteniendo todos los ingredientes formadoros de cápau-



las es revestida sobre un papel reactivo CF. El color se 
forma mediante la reacción de colorante con el revestimien­
to CF. La formación de las paredes se demuestra por la mi­
tigación del color cuando la emulsión se revisto posterior­
mente y so mido por un ppacimatro para dar la reflectando 
do la superficie revestida. Desudes do 4 horas, la aspira­
ción de esta emulsión en una tira de prueba CF diÓ un va­
lor de reflectancia de 6$6.

Ejemplo 6
Tal y corno se describe en el Ejemplo 5, se mezolan 20 gra­
mos de una solución al 25% de ácido pollaorflico (vendido 
bajo el nombre comercial de Acrysol A-5), 30 gramos de a- 
gua, 0,5 gramos de reeoroina,aproximadamente l,5co, de una 
eolodón acuosa al 2Ĉ  de NaOH y 10 gramos de urea de Ri­
me tilol disuelta en 100 gramos de agua caliente (95̂ 0).
El pH se ajusta a 2,5. Se emulsionan 90 gromos (ICO co) 
del material de ndeleo standard en la solución y Óeta se 
celcca en un baRo de agua mantenido a una temperatura de 
55*C.
Al cabo de una hora y 20 minutos, ana muestra de esta e- 
mulsión revestida sobre una tira de muestra CF dió un va­
lor de reflectancia del 61%.

Ejemplo 7
Se mesolan 50 gramos de una solución al 10% de copolímero 
anhídrido malóioo-polipropileno, 0,5 gramos de resorcina,
1,4 oc. do una solución acuosa al 20% de NaOH y 3h gramos 
de urea de dimetilol disuelta en 100 gramos de agua calien­
te (9$sc), pra formar una soluoiÓn, El pH se ajusta a 3,5. 
So emulsionan 90 gramos (100 co) del material de ndeleo 
standard en la solución, y está se coloca en un baño de
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agua mantenido a ana temperatura de 55*0.
Al cabo de una hora, ana muestra de cata en*bts.tÓn revestida 
sobro una tira de prueba CP dló un valor de reflectando 
del 68%,

Ejemplo 8
Se prpoara una solución alio por ciento de copolímero an­
hídrido malóioo-poíiieobutileno, disolviendo el polímero 
con la ayuda de NaOH y tratando despudo la solución resul­
tante con una resina permutadora de iones fuertemente ca- 
tiónioa (vendlada bajo el nombre comercial de Amborlite IR 
120). El pH de esta solución, cuando se diluye con 2 partee 
de agua, es de 3,5*
Se mezclan 50 gramos de dioha solución al 1% de copolímero 
anhídrido malóioo-poliisObutileno, 0,5 gramos de roasrcina? 
y 10 gramos de urea de dimotilol disuelta en 100 gramos do . 
agua caliente (95SC). Se emulsionan en la solución 90 gramos 
(100 oo ) del material de núcleo standard y la solución se 
oolooa en un baíio de agua mantenido a una temperatura de 
5500.
Al cabo de una hora, una muestra de esta emoslión revestida 
sobre una tira de prueba de CF di6 un valor de reflaotancia 
del 52%. Un ejemplo do esta emulsión, cuando ee reviste co­
bre un papeld de base no reactivo, dió una roflaotanoia del
53%.

Ejemplo 9
Se prppara una solución de 38,5 gramos de una solución acuo­
sa al 13% de copolímero anhídrido malólco-polibutadiono (ven­
dido bajo el nombre comercial do Maldone 265) en agua, 0,5 
gromos do rooorcina, 0,9oo. do una solución al 20% de NaOH, 
11,5 gramos de agua y 10 gramos de urea de dimotilol disuel-
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ta en lOg gramos do agua callento (95BC). el gR so agasta 
a 3,5* Sa emulsionan 90 gr mos (ICO co) del material de 
nócleo standard on la solución, y esta se coloca en un ba­
ilo de agua mantenido a una temperatura de 5508*
Al cabo de una hora y 15 minutos, una muestra de esta e- 
mulicón revestida sobro una tira de prueba CP dió un valor 
de reflectando del 62%.

Una solución do 400 gramos de agua, 200 gramos do una sola- 
oión acuosa al 10% do copolítacro anhídrido malólco-polietl- 
leño (vendido bu jo el nombre comercial de $MA 31), y 2 
gramos de reaorcina, ae ajusta a un pH de 3,5 con una solu­
ción acuosa al 20% do BaOH. En esta solución, so emulsio­
nan 400 n&. del material de ndeleo standard descrito en el 
Ejemplo 1.

A una porción de 484 gramos de la mencionada emisión, man­
tenida a en agitación en una baño de agua a 59*0* se asede 
una solución de 22,8 gramos de resina de urea de .̂metllel 
motilado (vendlada bajo la marca comercial de Beotle 60 Re- 
sin) y 15,0 gramos de agua*
Muestra B
A una porción de 484 gramos de la emenoicnada emulsión, 
mantenida en agiraolón en un baño do agua a 55RC, se anade 
una solución de 20,1 gramos de resina de urea de dimetilol 
motilada, (vendida bajo el nombre comercial do Boetle 65 
Resin) y 17,7 gramos de agua.
Las muestras A y B se msmticnen aen agitación durante la 
noohe en el baRo de agua. SI oaolor aplicado al bailo do a- 
gua, ae interrumpo dos horas das ues de haber añadido los
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roaotivoequímicos.
Las dos mueat as dallóte fueron comprobadas para determinar 
oí grado da oncapsulaoiÓn revistiendo las oppiraoionoo do 
los lotos sobro las láminas CF a varios intervalos de tiem­
po. Se obtuvieron loo valoreo do reflactancia eiguiontoo 
cuando los lotos so comprobaron al oabo do 19 horas do agi­
tación durante toda la noche! 
lectura del onaoimotro de aspiración sobre CP.

nuestra.A Muestra B
70 69

los lotes do las muestras A y 3 tambián fueron formuladas 
y revestidas para producir, con todo oxito, láminas CB.

Bienplo 11
Una solución de 100 gramos do agua, 50 gramos de una solu­
ción aouosa al 10% de copolimero anhídrido maláico-áyer do 
vinllo polimetilico(vendido bajo el nombre comercial' de Con­
tras 169) y O, 5 gramos de rooorcina se ajusta a un pH de
8,5 * oon una solución acosa al 20?̂ de NaOH. Bn esta
solución so emulsionen 100 mi. del material de náoleo stan­
dard. -
la emulsión se coloca un un baño de agua a 55oc y so le a- 
hade una solución da 10 groROB de resina do urea de dimo- 
tilol motilada (Beetle 65 Rcsin) y 3,9 gramos do agua, la 
agitación se prosigue durante 19 horas, pero el calor se 
interrumpe al oabo de 3 horas.
la leotura de mfloctanoia de una aspiraoiónsobro una lá­
mina CF daapuóa de 19 horas fde de 60,

Eiemulo 12
Una solución de 130 eremos de agua, 20 gramos do una solu­
ción acuosa al 40% de ácido poliaorílico (Acryscl A-5) y
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0,5 gramos de resorcina co ajusta a un pH de 3,5 con una 
solución acuosa al 20% de NaOH. En ella, se emulsionan al 
material de ndoleo standard en una cantidad do 100 mi. 
la emulsión so coloca en un baso de agua a 5500 y se le ai­
nado una solución de 10 gramos do resina de urca do dime- 
tilol motilada (Beetle 65 Resin) y 8¿9 gramos de agua. La 
agitación ce prosigue durante 19 horas, pero el calor se 
interrumpo al cabo de 2-1/2 horas.
La lectura de la roflectancia de una aspiración sobro una 
lámina CF dospuós de 19 horas fuó de 74.

Ejemplo 13
Una solución de 50 gramos de una solución al 10% de copo- 
limero anhídrido malóico-pollpropileno, 100 gramos de agua, 
10 gramos de resina de urea de dimetllol motilada (Beetle 
65 Resin) y 0,5 gramos de resoroina se ajusta a un pH de
3,5 con una solución acuosa al 20% do BaCR, En la soluoión, 
se emulsionan 90 gramos (100 mi.) del material de ndoleo 
standard y la emulsión so coloca en un baKo do agua a 553C, 
Al cabo de 2 horas, una muestra de esta emulsión revestida 
sobro una tira do prueba CF dió una rellaotanoia del 61.%.

Una soluoión de 50 gramos do una solución al 10% de copo- 
limero anhídrido malóico-poliiaobutileno, 100 grados de a- 
goa, lo gramos do resina de dimetilol motilada (Beetle 65 
Rasin) y 0, 5 gramos de resoroina se ajusta a un pH de 3,5 
con UaOH. Se emulsionan 90 gramos (ICO mi.) del material 
de núcleo standard, en la solución, y esta se coloca en un 
boño de agua de 55*g.
Al cabo de dos horas, una muestra de esta emulsión revesti­
da sobre una tira de prueba CF dió una reflectando del 53%*510
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Una muostta revestida cobro papal no reactivo mostró una 
reflactanoia del 54%.

nŝ i2„¿2,
Una solución da 33,5 gramos de uha solución al 13% do copo- 
límoro anhídrido malóico-polibutadiono (Sáldeme 285)y 101,5 
gromos do agua#10 gramos do resina do urca de dioetllol mo­
tilada (Beetle65 Rosin) y 0, 5 gramos do resorcina ce ajus­
ta a un pH do 3#9esn NaOH. 8̂  emulsionan 90 gramos dOO mi,) 
del material de núcleo standard en esta solución# y dota 
se coloca en un baño de agua a 5530.
Al case do doa hCras y 30 minutos,una muestra revestida so­
bro una tira de prueba do CP dió un valor do reflectando 
del 48% .Une muestra revestido sobre papel no reactivo dió 
una reflectando del 50%.

Rato ejemplo doaueataa que la enoapsulación puede obtenerse 
incluso sin agitación despuóa de que los ingredientes han 
sido combinados#
Una solución de 100 grumos de una solución al 10% de copo- 
limero anhídrido maláioo-polietilono (RMA-31), 100 gramos 
do agua# 10 gramos de urca, y 1 gramo do ronordna ee ajus­
ta a un pH do 3#5 con de Nc(XI, En la solución# se emul 
sionan 200 ce. del material de núcleo standard descrito on 
el Ejemplo 1# ay se avaden 25 oo.do una solución de forma1- 
dehido al 37%# la emulsión se coloca en un bailo de agua a 
55**C sin agitación. Se obtienen cápsulas con todo Óxito sin 
ninguna agitación o batido.# pues el loto no so ajusta#
Las aspiraciones sobro láminas CP muestran la formación de 
cápsulas, alcanzando la lectura del opacímotro 60 en apro- 
x&padayente una hora.
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Ejemplo
Se proparauna solución al 10% de copolitaoro aniiidrido malói- 
eo-acotato do polivinilo, dispersando el polímero en agua 
fría, y disolviéndolo por la adición de 0,4ml. de una solu- 

54$ oión acuosa al 20% do NaOH por gramo de polímero seco! Cin­
cuenta gramos do la solución del copolitaoro, 100 gramos de 
ag a, 5 gramos do urea y 0,5 gramos de resoreiaa so combi­
nan y ajustan a un pH de aproximadamente 3,6 ̂ y oon NaOH,
En la solución, se emulsionan 90 gramos (100 mi,) del mate- 

550 rial do núcleo standard, y se lo añaden 12,5 mi, do una so­
lución acuosa al 37% de formaldehido. La emulsión so colo­
ca en un baño do agua a 55RC. El calor se interrumpo al ca­
bo do 4 horas, y la emulsión se doga en el beso de agua du­
rante do da la noohe.

555 Una muestra do la emulsión resultante revestida sobre una
tira de prueba CF dió una lectura del opacimotro del 56%, 
Una muestra do la emulsión revestida sobro papel no reac­
tivo dió una lectura del opacimotro del 65%,

N O T A
560 En resumen, el la Certificado de Adición que por 20 años

se Oolioita registrar en España, deberé recaer sobre las 
siguientes!!

565
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R E I V I N D I C A C I O N E StSHctswtssseas 333 carosa s-e;Met=<st3Meaos*s:3 esa
IB .-Primor Certificado do Adición por mejoras introducidas 
en el objeto prinoipal do lo Patento 438.827 e o r t 'pnoCEDI-

PA RA M O M íCICN  CA PEA S POMMERICAS DE MUY PE- 

TAMAÑO".odiante polimerización in alta de urea do di- 
motilol monomárioo o uroo do dlmetilol motilado, o un polí­
mero He bajo peso molecular do laa mismas, en un vehículo 
acuoso quo contiene, dispersas dentro do ól, partículas o 
gotitas de un material da ndeleo de cápsulas, sustanoial- 
menta hidmOineoluble, en el quo la polimerización se lleva 
a oabo en presencia de un pollelectrolito pelimórico, nega­
tivamente cargado, que tiene una oopina dorsal de hidrocar­
buro allfático lineal con pn promedio do doa grupos oarbo- 
xilos o anhídridos por cada cuatro a aosi átomos do carbo­
no do la espina dorsal,
2B.-Primor Certificado do Adición por mejoras introducidas 
en el objeto principal do la Patente 438,827 ñor:"PROCEDI­

MIENTO PARA LA OBTENCION DE CAPSULAS POMKBRICAS DE MUY PE- 

QUEHo TAT4AÑ0", de acuerdo con la reivindicación 1, enel quo 
dicho polieleotrolito so selecciono do un oopolíntoro anhí­
drido maláioo-poliotilono, un oopolímoro anhídrido maláico- 
etor do polimotilvlnilo; un oopolímero anhídrido malóicof 
Ótor do polimetilvinilo; áoido poliaorílioe; oopolímoro an­
hídrido maldico-polipropileno; oopolímoro anhídrido malói- 
co-polibutadlenoy y copolímoro anhídrido malálco-acotato de 
polivinilo,
3B,Primer Certificado de Adición por mejoras introducidas 
enol objeto principal do la Patonte 438.827 por# TESESEír 
MIENTO PARA DA OBTENCION DE 0APSUI.A8 PCTJMERICAS DE MU PB- 

QUESo TAMA80". do acuerdo con la reivnindicacion 1, en el 
que dicho polieleotrolito es un oopolímoro anhídridio malo-
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ioo-poliotllono que tiene un peso molecular mayor de 1000# 
46-Primer Certificado de Adición para mejoras introducidas 
en el objeto de principal de la Patente 438#827 ñors"PROCEDI- 
MI^TO PARA 1A OBTENCION DE CAPSULAS P01IMSRICA8 DE MUY PE- 
QUESo WA¡!0". de acuerdo con la reivnindicaciónl, en el que 
dicho poliolectrolito en un copolímero anhídrido malóico- 
óter de polimetiliinilo, que tiene un peso molecular mayor 
do 250.000#
50.-Primer Cortifioado de Adición para mejoras introducidas 
en el objeto do principal do la Patente 433.82? pora "UROCHBI- 
HIHÍTO PARA LA OBTENCION 3E CAPSm.A3 POUMERICAS DE MUY PE­
QUERO TAMAÑO".de acuerdo con la reivindicación 1. el el que 
dicho poliolectrolito os ácido poliacrílioo que tiene un pe­
so molecular mayor do 20.000#
60.-¡Primer Certificado deAdición para mejoras introducidas 
e& el objeto Principal de la Patente 438.827 pon "PROCEDI­
MIENTO PARA M  0BTBNCK3I DE CAPEAS POLIMERICAS DE MUY PE­
QUEÑO TAMAÑO", mediante polimerización in situ de urea y de 
un aldehido en un vehículo acuoso que contiene) dentro do 
ál, partíoslas o gotitas de un material de ndeloe de cápsu­
las, sustanoialmente Mdroinsoluble, o& el que la polimeri­
zación se lleva a cabo en presencia de un poliolectrolito 
polimórico, negativamente cargado,seleccionado do un copo- 
límero anhídrido malóico-polipropilenbS$ un copolímero an­
hídrido maláioo-polibutadiono y copolímero anhídrido malói- 
co-acotato do polivinilo.
7̂ .- Primer Cortifioado de Adición para mejoras introducidas 
en ol Objeto de la Patente Principal 638.827, pora "PROCEDI! 
MIENTO PARA LA OBTENCION DE CAPSULAS POLIMERICAS BE MUY PR- 
QUEHO TAMAííQ". de acuerdo con cualquiera de las roivindiea-

J'.'A-'

625
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oiones i a 6, en el que el poliolectrolito está presente 
enol vehículo do elaboración antea do comenzar la reacción 
de plimerización*
8o .-Primer Certificado de Adición por me joras introducidas 

630 en ei, Objeto Principal do la Patento 438*827 por: "PS22SSL**
MENTO PARA LA OBTENCION DE CAPSULA* PQMKEHICAS DE M  
PEQUERO TA&!Â O*". de acuerdo con cual Riera de laa reivin­
dicaciones 1 a 7$ enool que el poliolectrolito está presen­
te en ana cantidad del 0,75 al 15 por oiento, en peso, de 

635 un vehículo acuoso*
9a.-Primor Certificado do Adición por mejoras introducidas 
en el objete Prluoipalde la Patente 438*827 por: "PROCEDI- 
MIENTO PARA LA OUTHNCION DE CAPSUI-AS POLIMHRICAS DE MUY 
PEQUERO TAMAÜO". de acuerdo oon oualquiem de las reivindi­

co oaoiones antorioros, en el que la roactión de polimerización
se efeotda a una temperatura del orden de 25% y lOOSC. 
10a**#ximer Certificado de Adición por mejoras introducidas 
en el objeto Principal do la Patente 438.827, nor:"?RQCEDl- 
MirnTQ PARA LA OBTBNCI N DE CAPSULAS POLI?,'ERICAS DE ?3iY 

^6 PEQUE 0 TAMASQ". de acuerdo oon cualquiera de las reivindi­
caciones anteriores enel que el pH del vehículo acuoso se 
mantiene entre 1 y 7 durante la reacción de polimerización* 
lia „-Primer Certificado de Adición por mejoras introducidas 
en el Objeto Principal do la Patente 438*827$ por:*PROCEDI- 

650 MIENTO PARA LA OBTENCION DE CAPSULAS POI,IMBRICAS DE MUY
PEQUERO TAMAÑO"* do acuerdo oon cualquiera de las reivindi­
caciones anteriores, en el que el vehículo acuoso represen­
ta menos del 60 por ciento, en volumen, del sistema de en- 
oapsulación*

655 12a.-Primer Cortifieade de Adición por mejoras introducidas
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en el Objeto Principal do la Patente 438.827, nors"PROCEDI­
MIENTO PAPA LA OBTENCICR DE CAPSUí.AS POI,IBERICAS DE M  
PEQUEÑO TAMAÑOS.de acnerdo con cualquiera de loa reivindica­
ciones anteriores, en el que la raacoióndo polimerip¡cción se 

660 efectúa en nn sistetsa agitado.
133,-Primor Certificado de Adición por mejoras introducidas 
en el Objeto Principal de la Patente 438.827# ñor:"PROCEDI­

MIENTO PARA LA OBTENCION DE CAPSULAS POLIMKRICAS DE MUY 

PEQUEÑO TAMÂ oy.de acuerdo con cualquiera de las roivindi- 
665 cacionos anteriores en el que el vehículo acuoso incluye

rcsorcina, oroinol o ácido gálico.
140,-(Primer Certificado de Adiclóá por mejoras introducidas 
en el Objeto Principal de la Patente 438.827, port "PROCEDI­
MIENTO PARA LA OHCENOIOH DE CAPSULAS POIIMBRIOAS Dm̂ UY 

670 PEQUEÑO TAMA!-Q."de acuerde con la reivindieaoáÓn 13#en el
que el resorcinal, oroinol o ácido gálico están presentes 
en el vehículo acuoso en una ca&tldad de 5 al 30 per ciento 
en peso, basado en la urea o urca combinada# 
isa,-primer Certificado de Adición por mejoras introdu idas 

675 on el Objeto Principal de la Patente 438.827# ñor:"PROCEDI-
MIENTO PARA LA OBTENCION EB CAPSULAS PtRJMKRICAS DE_ MBX 
PEQUERO TAUHO".
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