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Fremgangsmate til massefremstilling av meget
sma kapsler.

Foreliggende oppfinnelse vedrdrer en fremgangsméte til masse=
fremstilling av meget smd kapsler i en vaskeproduserende bzrer, idet
hver kapsel omfatter en kjerne og en stmlés beskyttende vegg som omgir
kjernen. Ved "meget smd kapsler™ menes kapsler som har en gjennom-
snittstorrelse pad fra f.eks. 1,5 mikron til over 1000 mikrén.

Den kapseldannende pfbsessen'i foreliggende oppfinnelse om-
fatter opprettelsen av et system som er i beVegelse og bestar av folg-
ende tre faser som er innbyrdes uforenllge '
al et bazremedium som danner en kontinuerlig flytende fase som utgjér
en vesentlig volumdel av de tre fasene tilsammen,

b) en diskontinuerlig fase bestidende av meget smi, bevegelige legemer
av kjernemateriale, enten i fast form eller flytende form,‘dispergert
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i nevnte medium (b&réren)‘og _

c) en diskontinuerlig fase av heget smé, bevegélige enheter av vegg-
dannende materiale dispergert i mediet og-bestéende av en vaskeformig
opplosning av ett eller flere veggdannende'polymermatérialef som har
en viskositet stérre enn viskositeten til det flytende medium (a) og
hvilket materiale er i stand til & fukte kjernematerialet ved berdring,
idet‘nevnte oppldsning har en avtagende oppl&selighet i medigt med en
6kning i temperatur. '

V Det angitte kriterium at kjernematerialet; opplésningen med
polymermaterialet; og bzrermediet er innbyrdes uforenlige, er brukt i
den mening at deres eksistens hver for seg i systemet ikke md svekkes
av reaktivitet eller blandbarhet mellom dem.

Opplésningen med polymermaterialer bdr fortrinnsvis ha en vis-
kositet p& omkring 200 - 4000 centipois og denne fase utgjdr fortrinns-
vis 5 - 20 volumprosent av det totale tre-fasesystem,

P4 grunn av den evne polymeropplésningen har til & fukte
kjernematerialet; og pd& grunn av viskositet og volumforholdet av den
dispergerte fasen av veggdannende polymeropplésning;'er den disper-
gerte, veggdannende polymeropplésningen i stand til & avsette seg
rundt de dispergerte enheter av kjernemateriale og er ogsd i stand til
etter avsettelsen & holde seg som en vegg mot forskyvningskreftene
som forekommer i forbindelse med omrdringen av systemet. Avleiringene
akkumulerer seg til en maksimum tykkelse som kan varieres ved & vari-
ere mengden av veggmateriale som tilféres og ved & variere graden av
og typen pa omrdring som blir benyttet; disse parametre kan varieres
1 samsvar med den Onskede grad av beskyttelse av kjernematerialet og
de beskyttende egenskaper til det veggdannende matefiale som er valgt,

Etter avleiringen av veskeformig eller flytende oppldsning av
veggdannende polymermatefiale; heves temperaturen i systemet over gel-
dénnelsestemperaturen til det veggdannende polymer for & herde kapsel-
veggene og derved komprimere og gi dem stdrre varighet og stérre
ugjennomtrengelighet overfor kjernematerialet og omgivelsene, blant
andre egenskaper.

Etter herdingen av kapselveggene ved heving av temperaturen;
er det nddvendig 4 utskille de herdede kapslene ved en temperatur over
den ved hvilken en vesentlig mengde av det veggdannende polymermateri-
ale ville bli opplést i1 bzremediet. Hvis imidlertid de herdede kap-
selveggene blir behandlet slik at de blir permanent uoppléselige i
berermediet, da er det &dpenbart intet behov for separering av kapslene
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og systemet kan>sefteé‘ﬁilbaké til fomtémpératur uten & ta hensyn til
at veggmaterialet vil gjenoppldses i barermediet. -

Ifolge forellggende oppflnnelse er det saledes tllvelebragt
en fremgangsmité til massefremstilling av meget smd kapsler hvor det
opprettes et trefasesystem bestdende av et flyternde bazrermedium som
utgjor en kontinuerlig férste fase, en andre fase dispergert deri be-
stdende av meget smi, mobile enheter av kjernemateriale, og en tredje
fase dispergert deri bestdende av smd drépeenheter dannet av en vegg-
dannende opplésning av et polymermateriale som er i stand til & fuk-
te kjernematerialet, hvorved polymermaterialet avsetter seg pad og
danner en flytende vegg rundt partiklene av kjernematerialet; kjenne-
tegnet ved at polymermaterialet har en avtagende oppléselighet med
stigende temperatur i bazrermediet, og at herdingen av de sdledes dann-
ede vegger av det faseseparerte og avsétte polymermateriale oppndes
ved & heve systemets temperatur til en temperatur over gelpunktet til
polymermaterialet og ved at de herdede kapslene skilles fra resten av
systemet ved en temperatur over den ved hvilken gjenoppldsning av kap-
selveggene finner sted i vesentlig grad.

I store trekk benytter den nye fremgangsmdten for massefrem-
stilling av kapsler i et vaskeformig bzrermedium ved opprettelse av
et system som definert ovenfor, egenskapen med avtagende opploselighet
med okning i tempefatur péd det veggdannende polymermateriale i barer-
mediet for & herde de kapselveggene som er under dannelse. Denne egen-
skapen kan ogsd benyttes ved dannelsen av opplésningen bestdende av
veggdannende polymermateriale; hvor separeringen av den veggdannende
polymeroppldsningsfasen helt eller delvis frembringes ved & heve tem-
peraturen i massen. ‘

Ved en foretrukken utfdrelse omfatter fremgangsmidten dannelsen
av en opplésning av det veggdannende polymermateriale som har nedsatt
oppldselighet med stigende temperatur i bzrermediet og dispergering
av kjernematerialet i nevnte opplésﬁing. Ved oppvarming'ogvomrﬁring
av massen, utskilles en koacervatoppldsning av det veggdannende poly-
mermaterialet, som avsettes omkring kjernematerialet for sdledes &
danne embryoniske.képsler..'Fortsatt oppvarming ved sammeé eller hdyere
temperaturer bevirker en herdning av det utfelte materialet. Deretter
foretas separering av kapslene ved de forhSyede temperaturene, og
etter dette tdrkes de utskilte kapslene. o - -

Ved en annen utférelsesform angdr fremgangsmdten en tilset-
ning av bestanddeler for & danne systemet, uten ntdvendigheten av a
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utgd fra en opplésning av det veggdannende.polymermateriaibt,.til en
utskilt koacervatopplésnihg av polymermaperiale; dvs. hvis man kjenner
de relative konsentraéjoner av dé‘forskjeilige bestanddelene og de
forhold som vil produsere en koacervatoppl@sning; er det bare nédven-
dig & tilveiebringe disse bestanddeler i de nddvendige relative meng-
der og under forhold som gir en koacervatoppldsning av polymermateri-
alet. De-forskjellige bestanddeler i systemet; unntatt det veggdann-
ende polymermaterialet; kan fieks., bringes til en temperatur ved hvil-
ken det er kjent at koacervatéppldsningen vil dannes; og det veggdann-
ende polymermateriale kan deretter tilsettes for & fremstille en koa-
cervatoppltsning av polymermateriale og fdlgelig innhylle kjernemate-
rialet i et uferdig skall av veggdannende polymermateriale.

I en videre utférelse dannes en koacervatoppl@sning av det
veggdannende polymermaterialet og dette separeres fra dens likevekts-
veske, Et system for mikroinnkapsling som benytter seg av den ut-
skilte polymeropplésningen kan oppnies ved & danne et trefasesystem
som beskrevet ovenfor, hvori en flytende bzrer, som er forskjellig
fra likevektsvesken til koacervatopplésningen; benyttes, idet den,
veskeformige bazrer oppfyller de andre kriteria for uforenlighet som
er angitt tidligere. :

Denne nye fremgangsmdten er rettet mot et system hvori poly-
merveggmaterialet har en vesentlig oppldselighet i et oppldsnings-~
middel, f.eks. vann ved rom- eller lavere temperatur, og tilvele-
bringer sédledes et innkapslet materiale som kan utldses i et flytende
medium ved lav temperatur ved oppldsning av kapselveggen. En ytter-
ligere fordel ved foreliggende fremgangsmite er at kjernematerialet;
hvis oppldselighet avtar ved stigende temperatur, kan innkapsles effek-
tivt ved fremgangsmiten.

Fuktevirkningen av polymermaterialene i oppl&sning nar det
gjelder et spesielt kjernemateriale, kan mdles ved hjelp av standard
kontakt-vinkelmdlinger, absorbsjonsmidlinger og lignende, og egnede ut-
valg av polymere kan gjdéres ut fra disse mé&linger. Oppldsningsmidlet
for polymermaterialet (-ene) kan i noen tilfeller velges for & for-
hoye fuktevirkningen av en opplOsning av et spesielt polymermateriale
i forhold til et valgt kjernemateriale.

Enten den veskeformige oppl8sningen av veggdannende polymer-
materiale er dannet ved & fremkalle en faseseparering eller ved & til-
sette bestanddeler i passende mengde for & danne nevnte oppldsning;

uten & gd veien om faseseparering, si kan den virkning som forarsaker
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eller bibeholder sépareringeﬁ‘a%’déh'véggaanneﬁde'polymeroppldsningeﬁ»
skyldes en eller flere "varlerende betlngelser" Vanligvis vil den‘
avtagende uopplosellghet av det veggdannende polymermaterlalet med
dkende temperatur benyttes som en "varlerende betlngelse" Illu-
strerende for "varierende betingelser" som kan brukes alené eller i
kombinasjon med forh&yelse av témpéfaturen'i massen; er tilstedevar-
elsen av en komplementar polymer, tilstedéVarelSeﬁ év'et.ikke—opplﬁs_
ningsmiddel for det veggdannende pbiymérmatériale som er forenlig med
berermaterialet, éllér andre kjentevtekﬁikkef som tilveiebringer en
"varierende betingelse"Afér fremkalling ellér bibeholdelse av en se-
parert opplosnlng av det Veggdannende polymermaterlale, som f. eks.
forandring i mlkr01onkonsentrasJon (salt pH), som alle er teknikker
som benyttes for & bev1rke_separer1ng‘av en'koacervatopﬁlésning.

Det foretrﬁkne system er et 1 hvilket'dén vesken som benytteé
sammen med den veggdannende polymeropplésning, ogsé‘benyttés som et
hovedbesténddeimateriéle for bzrermediet og hvori det finnes en be-
standdel i form av en polymer som ikke innehar egenskapen av nedsatt
oppléselighet med ket temperatur og som er komplementér for det vegg-
dannende polymermateriale, i den betydning at det medvirker til &
skape en uforenlighet mellom bzreren og opplésningen av det vaskedann-
ende polymermaterialet(ene) og forarsaker eller bibeholder oppldsningen
som en adskilt fase i systemet. Den komplementzre polymer kompletterer
med andre ord'et vaskesystem i hvilkét‘den veskedannende oppldsningen
av polymermateriale kan bestd som en adskilt fase, som kan dispergeres
i b&reren ved omrdring, pd grunn av frastotlngskrefter mellom polymer—
materialet 1 den veggdannende opplosnlngen og det. komplementmre mate-
rialet. Uten det komplementarg.polymermaterlalet hvis bzreren om-
fattet eller besto av samme vaske som er brukt som oppldsningsmiddel
for den vaeskedannende polymeropplbsning, ville bereren vare mer for-
enlig med og ville fortynne polymeropplosnlngen S8ledes innebzrer
‘den nevnte uforenllghet mellom b&reren og oppl&sningen av veggdannende
polymermateriale tllstedeverelsen av et komplementwrt materiale som en
bestanddel av bazrermediet nir detteﬂomfatter en vaske som . er forenlig
med eller identisk med'opplésningsmidlét benyﬁtet‘i den veggdannende,
koacervatopplosnlng. B '

Beskaffenheten av kgernematerlalet er den primzre veileder for
valg av det polymerdannende materlale og av kjernematerialets oppl8s-
ningsmiddel, og ogsd for valg av den. vmskeformlge bmrer hvis den ikke
skal best& av eller omfatte, som en bestanddel, det,sammevmaterlale
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som,benyttesvsom-opplﬁSningsmiddel for det‘véggdannende poiymermate—
rialet. Grunnen til détte er at prosessbetingelsene vanligvis er
valgt med det mdl & innkapsle et gitt kjernematériaie. Det Véggdann—'
ende polymermaterialet_kan Vare av hydrofil ‘eller hydrofob natur; og
ogsd i dette tilfelle er det beskaffenheten av kjernematerialet og
nédvendigheten for at kjernematerialet og veggdannende materiale skal
vere uforenlige; som dikterer valget av polymermateriale. I det fore-
trukne system foretas det videre valg'fra‘deh klasse polymerer og opp-
16sningsmidler som tilfredsstiller disse kriterier, ved & velge fra

de polymer-oppldsningsmiddelpar som kan danne en veggdannende polymer-
oppldsning. N&ir bzrermediet, i det foretrukne system; er laget hoved-
sakelig eller helt av samme materiale som polymeroppldsningsmidlet,
vedrdrer det eneste videre valg av komplementzrt materiale, som igjen
mé& tilfredsstille kravet om uforenlighet. Det komplementzre materialet
md vere uforenlig med kjernematerialet og md virke slik at det gjor
opplésningen av det veggdannende polymermaterialet mer uforenlig med
bazrermediet.

Et komplementert materiale ekvivalent med et polymermateriale,
kan vere en annen veske som er et ikke-oppldsningsmiddel for polymer-
materialet i den veggdannende oppldsning og som derfor skaper en ufor-
enlighetsbetingelse i barermaterialet hvorved den veggdannende poly-
meropplésning bevirkes til & eksistere som en adskilt fase. Et annet
alternativ er & benytte en v@ske som barermateriale, hvilken vaske, i
tillegg til & vere uforenlig pa grunn‘av at den ikke er blandbar med
kjernematerialet, er et ikke-oppldsningsmiddel for det veggdannende
polymer og er ikke-blandbart med opplésningsmidlet for den veggdann-
ende oppldsning. Et slikt veskeformig barermateriaie er derfor ufor-
enlig med polymeroppldsningen og tillatér den sistnevnte & bestd som
en adskilt fase. '

Fksempler pa Veggdannende'polymermateriale som har egenskapen
av nedsatt oppléselighet med Skende temperatur omfatter metylcellulose,
polyvinylmetyleter, og etylhydroksyetylcellulose.

Eksemplér pd polymermaterialsammensetninger for bruk i det
foretrukne system hvori det er benyttet ét supplerende polymermateri-
ale er som fdlger: metylcellulose som veggdannende materiale sammen
med dekstran, hydroksypropyldekstran, polyvinylalkohol, eller poly-
vinylpyrrolidon, eller gummi arabikum. ,

Vann kan benyttes som opplésningsmiddel for den veggdannende
opplésning i de tilfeller hvor det veggdannende polymer er av hydrofil
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: natur; og organiske oppldsningsmidler kan benyttes ndr polymermateri-
alet erfav hydrofbb natur. Valget av oppldsningsmiddel er &penbart
.avhengigAav oppléseligheten av det veggdannende polymermateriale i
oppl8sningsmidlet. NA&r innkapslingen omfatter en'féseseparering; ,
burde oppldsningsmidlet fortrinnsvis vere et hvori polymermaterialet
er noenlunde oppldselig ved romtemperatur, slik at det ved forhoyelse
av temperaturen vil bli tilstrekkelig polymer tilgjengelig for fase-
separering og avleiring rundt kjernematerialet.

Vanligvis kan nedgangen i oppléselighet for det veggdannende
polymermateriale med stigende temperatur, bevirkes av hensiktsmessig
valg av polymer og opplésningsmiddel. Oppldsningsevnen varierer bade
med stbrrelse og form pd oppldsningsmiddelmolekylene. Som en regel
er smd opplésningsmiddelmolekyler bedre opplésningsmidler ved forh&y-
ede temperaturer enn ved lavere temperaturer; mens derimot med store
opplosningsmolekyler er det motsatte tilfelle. For et gitt opplds-
ningsmiddel, eller enda opploésningsmidler med samme stérrelse; vil
kompakte molekyler vere bedre oppldsningsmidler ved forhtyede tempera-
turer, og utstrakte molekyler bedre opplésningsmidler ved lavere tem-
peraturer. . -

Kjernematerialer kan vere et hvilket som helst stoff som over-
lever enkeltvis i systemet, men de kjernematerialer for hvilke frem-
gangsmiten iftlge oppfinnelsen er szrlig egnet er, som angitt tidligere,
de materialer som er uoppldselige i bererfasen, som f.eks. kloroform,
klorert bifenyl (™AROCLOR"™), kerosen, acetylert monoglycerid ("Myvacet™),
sitronolje, mentol, aspirin, harpikser, pigmenter og fargestoffer.

Foreliggende oppfinnelse skal i det ftlgende beskrives under
henvisning til et system hvori et komplementzrt polymer er tilstede,
og hvori temperaturen i maésen er hevet for & fremkalle; i det minste
delvis, faseseparering. Den veggdannende polymer, den komplementazre
polymer, og opplésningsmidlet, kan tilsettes i hvilken som helst rekke-
f6lge, men det foretrekkes férst &4 danne en fortynnet oppldsning av
det veggdannende polymermateriale og deretter fremkalle faseseparer-
ingen ved tilsetning av det komplementzre polymermaterialet, og der-
etter heve temperaturen péd systemet. .

Det komplementzre polymermateriale er i det ovenfor nevnte
tilfelle et som enten ikke har noen affinitet eller en mindre affini-
tet for kjernematerialet enn det tilsiktede veggdannende polymermate-
rialet sdledes at det er opplSsningen av dette som vil avsette seg
rundt de dispergerte kjernelegemene.
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Tllsetnlngen av det komplementare polymermaterlale il en: i

begynnelsen fortynnet opplésning av det veggdannende polymermaterlale, -

tillater bedre regulering av faseseparerlngen Sllk at den gir en vegg-
dannende oppldsningsfase med riktig v1skosltet og relative volumer,
spesielt i1 en innledende operasjon fér metoden er standardisert for
alle spesielle kombinasjoner av polymermateriale>og opplésningsmiddel;
I en slik innledende operasjon kan oppnielsen av den ¢nskede viskosi-
tet.1 den veggdaﬁnende oppldsningsfasen tilveiebringes ved hjelp av
mikroskopisk observasjon av en omrdrt préve av systemet inneholdende .
dispergert kjernematériale, idet kriteriet er at nar en brukbar vegg-
dannende opplosning er tilstede vil det kunne sees at det dannes ad- -
skilte 1egemef innen vaskeformige vegger. FEn bekreftelse og basis
for kvantitativ fastleggelse av betingelsene kan oppnds ved & tillate
de to adskilte oppldsningsfasene & lagdele seg'og deretter mile vis-
kositeten og relativt volum av den fasen som inneholder det veggdann-
ende polymermaterialet. Hvis viskositeten er for lav vil tilsetning
av mer komplementzrt materiale forédrsake en fordket konsentrasjon av
den veggdannende fasen med en padfdlgende 8kning av viskositeten i

denne fasen, inntil den &nskede viskositet er oppnddd.

DNet korrekte volumforhold av den veggdannende fasen; (av rik-
tig viskositet) kan forutbestemmes til en tilstrekkelig ndyaktighet
ved beregning ut fra raskt tilveiebragte data av forholdet mellom -
viskositet og kbnsentrasjon for en oppldsning av det tilsiktede vegg-
dannende polymermaterialet i det valgte oppldsningsmidlet.

Tilsetningsrekkefdlgen kan reverseres, eller de to polymer-
materialene og oppldsningsmidlet kan settes sammen samtidig nir foérst
de riktige kvantitative forhold er tilveiebragt for de spesielle mate-
rialene som brukes, fordi det resulterende volum og viskositet (kon-
sentrasjon) til de to adskilte fasene er uavhengig av blandingsrekke-
félgen. _

Kjernematerialet, som alltid er en mindre bestanddel av syste-
mets totélvblum, kan tilsettes enten f&r, under eller etter adskill-
elsen av opplésningen i to oppl&sningsfaser. Likeledes kan omréring
av systemet begynnes fér, i lépet av ellér etter hvilket som helst av
disse trinnene. Det er imidlertid foretrukket & foreta omrdring fdr,
i 16pet av og etter fasesepareringen og a -innfére kJernematerlalet
etter at faseseparerlngen har funnet sted.

Omrdringens intensitet gjores slik at den reduserer kjerne-
materialet til den ¢nskede stdrrelse hvis det er nédvendig, og i alle
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tilfelle for & forsikre gruhdig dispersjon av dette i bzrermaterialet.

’ Stérrelsen pa kjernélegemene er valgt pd forh&nd for & gi den &nskede
kapselstdrrelsen etter & ha tatt hensyn til tykkelsen av innkapslings-
veggen. Med faste kjernematerialer kan stérrelsen pd disse kjerne-
legemene forutbestemmes og tilveiebringes ved hjelp av en egnet male-
metode, V

En annen alternativ fremgangsmite er pd forhdnd & lage en
veskeopplésning av det veggdannende polymermateriale med den oSnskede
viskositet og deretter dispergere det i en barer som er en veske som
er ikke-blandbar med denne polymermaterialopplésningen og med kjerne-
materialet. '

Med dette unngdes ethvert fasesepareringstrinn slik som det
er nddvendig ndr det veggdannende polymermaterialet til & begynne med
er tilstede i fortynnet oppldsning og md trekkes ut i en mer konsen-
trert oppldsning som en adskilt fase med den Onskede viskositet, enten
P4 grunn av et annet komplementart polymermateriale eller pd grunn av
et komplementzrt ikke-oppldsningsmiddel for den veggdannende polymer.

I de fdlgende eksempler skal fremgangsmiten beskrives i de-
talj pd den miten den anvendes -til innkapsling av forskjellige mate-
rialer.

Fksempel T

50 ml av en olje, bestdende av et 1:1 vektforhold av klorert
difenyl og kerosen, tilsettes til 400 g av 1 % vandig metylcellulose
("HG-90" ) -opplosning for sdledes & danne en emulsjon av oljen med en
dripestérrelse i omrddet pd 100 - 500 mikron. 400 ml av en 25 %
vandig dekstranopplésning ved 250C tilsettes under omréring for &
fremkalle faseseparering av en rik metylcelluloseoppl&sning og etter-
f8lgende ufullendt innkapsling av oljedrdpene i en vaskevegg. Der-
etter oppvarmes systemet til SOOC under omrdring i en 15 minutters
periode. Fitter dette vil det vere dannet en fullstendig innkapsling
av oljen i en selvbarende metylcellulosevegg.

Eksempel II

Oppl&sninger av 25 % dekstran og 2 % metylcellulose ("Metho-
cel BGOHG") lages med kaldt vann (romtemperatur). Deretter tilsettes
50 ml av et acetylert monoglycerid ("Myvacet™) til 200 ml av den 25%-
ige dekstranopplésning. 200 ml av den 2 %-ige metylcellulbseopplés-
ningen tilsettes dripevis. FEtter dette foretas omréring i 3 minutter,
idet det gis anledning til god dispersjon av de to polymermaterialene
rundt "Myvacet" oljedrépene; temperaturen i systemet heves langsomt
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til 60°cC og systemet settes til side. Ved 60°C fjernes laget av kaps-
ler som dannes etter en stund og disse vaskes i en BOOC—opplbsning av
10 % Na2804. Overskudd vann filtreres av ved hjelp av en sil og kaps-
lene gis anledning til & tdrke pd en fluidisert torkeanordning.
Fksempel ITT _

Til 400 ml 1.5 % metylcellulose ("Methocel 60 HG") i vann til-
settes ved 3OOC 50 ml av et acetylert monoglycerid ("Myvacet") som er
dispergert for & sikre en stérrelse pd oljedrépene i omrddet 500-1500
mikron. Etterat oljedripene er godt dispergert i metylcelluloseopp-

lsningen, tilsettes 200 ml av en 25 % vandig opplésning av dekstran
drépevis. Produktet varmes langsomt under omrdring til 60°c. Laget
med kapsler som dannes etter en stund fjernes deretter og vaskes med
700 ml 10 % Na2SO4 (temperatur 80°C). Etter vasking fjernes overskudd
vann ved hjelp av en sil og kapsléne gis anledning til & tdérke i 24
timer pd en bliseanordning. '

Eksempel IV .

Under omrdring i alle trinnene tilsettes 50 g mentol til 300 g
av en 2.5 % vandig metylcelluloseoppldsning., Deretter oppvarmes dis-
persjonen til 5500. Sa tilsettes 90 g av en 25 % vandig opplésning
av dekstran dréapevis og varmes til 60°C. Deretter tilsettes det folg-
ende for 4 herde kapslene: (a) 2 g av en vandig sorbitoloppldsning
("Arlex"), (b) 0.1 g mono- og diglycerider av fettdannende fettsyrer
("Atmos 300™, og (c) 14 g av en 25 % vandig opplésning av garvesyre,
og kapslene omrdres i en time. Kapslene fjernes deretter fra resten
av systemet og térkes idet det benyttes konvensjonelle tdrketeknikker.
Eksempel V

Under omrdring hele tiden i hvert av trinnene tilsettes 35 g
sitronolje til 300 g av en 2.5 % vandig metylcelluloseoppldsning. Om-
réringen reguleres for 4 oppnd en sitronolje som har en drépestérrelse
i omrddet pd 500 mikron. Deretter tilsettes 5 g glycerol og disper-
sjonen oppvarmes til 5500. Mens temperaturen holdes pa 5500 til-
settés 90 g av en 25 % vandig dekstranoppldsning drépevis. Deretter
varmes kapslene til 60°C. Ved denne temperaturen tilsettes det folg-
ende: f(a) 0,02 g av mono- og diglycerider av fettdannende fettsyrer
("Atmos 300"), (b) 14 g av en 25 % vandig garvesyreoppldsning, og
kapslene omrdres i en time. Kapslene fjernes deretter fra resten av
systemet og torkes ved bruk av konvensjonelle térketeknikker.

Fksempel VI
Med omréring hele tiden i hvert av trinnene, tilsettes 35 g

,



11

123781

sitronolje til 300 g av en 2.5 % Vandig metylcelluloseopplésning. Om~
réringen reguleres for & oppnd en éitronolje med en drapestérrelse i
omrddet pd 500 mikron. Deretter tilsettes 90 g av en 25 % dekstran-
oppldsning drapevis. S& oppvarmes kapslene til 60°C og 3 g av en '
melamin/formaldehydharpiks ("Parez Resin 613") tilsettes. pH-verdien
reguleres til 4.5 med en 10 % vandig eddiksyreopplésning og systemet
omréres i en time ved 60°C. Deretter fjernes kapslene fra resten av
systemet og térkes ved bruk av konvensjonelle tdrketeknikker.
Patentkrayvyw

1. Fremgangsmdte til massefremstilling av meget smd kapsler hvor
det opprettes et trefasesystem bestidende av et flytende barermedium
som utgjor en kontinuerlig forste fase, en andre fase dispergert deri
bestidende av meget smd, mobile enheter av kjernemateriale, og en tredje
fase dispergert deri bestéende av smd dridpeenheter dannet av en vegg-
dannende opplésning av et polymermateriale som er i stand til & fukte
kjernematerialet, hvorved polymermaterialet avsetter seg pd og danner
en flytende vegg rundt partiklene av kjernematerialet, k a r a k- '
terisert ved at polymermaterialet har en avtagende opp-
1l8selighet med stigende temperatur i bazrermediet, og at herdingen av
de siledes dannede vegger av det faseseparerte og avsatte polymer-
materiale oppnds ved & heve systemets temperatur til en temperatur
over gelpunktet til polymermaterizlet og ved at de herdede kapslene
skilles fra resten av systemet ved en temperatur over den ved hvilken
gjenoppldsning av kapselveggene finner sted i vesentlig grad.

2. Fremgangsmdte ifélge kravl, karakterisert

v e d at den tredje fasen dannes ved & heve systemets temperatur til
et punkt hvor en faseseparering og tilsynekomst av en koacervat fase
av det veggdannende polymermateriale fremkalles fra en veskeoppldsning
av dette.

3. Fremgangsmite ifdlge krav 1, karakterisert

v e d at den tredje fasen dannes ved at det i systemet finnes, innbe-
fattet en veskeopplésning av det veggdannende polymermaterialet, en
tilstrekkelig mengde av et komplementzrt polymermateriale som er 1
stand til & fremkalle faseseparering for derved & bevirke fremkomsten
av en koacervat fase av det veggdannende polymer.

4. Fremgangsmite ifdlge krav 3, karakterisert

v e d at systemet under dannelsen av den tredje fasen oppvarmes til
en temperatur over romtemperatur, men under gelpunktet for den vegg-
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dannende polymer for derved &4 assistere dannelsen av den tredje fasen
ved & forarsake at koacervatfasen av veggdannende polymeroppldsning

dannes.

Anfgrte publikasjoner: .

Norsk patent nr. 98,771, 100.516, 100.735, 103.561, 107.070
Fransk patent nr. 1.304.960, 1.367.409 .
U.S. patent nr. 2.800.457, 2.969.331
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