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DESCRIPCION

Procedimiento y dispositivo para la obtencién de formulaciones liquido-liquido finamente divididas, asi como
empleos de tales formulaciones liquido-liquido

La invencion se refiere a un procedimiento para la obtencién de formulaciones liquido-liquido finamente divididas, asi
como a un dispositivo para la obtencién de las mismas.

Formulaciones liquido-liquido en el sentido de la invencién son todos los sistemas hi- y polifasicos, como
dispersiones y emulsiones. Ademas de las emulsiones de aceite en agua (O/W), asi como de agua en aceite (W/O),
también entran en consideracion emulsiones de agua en agua (W/W). Sistemas polifasicos, las denominadas
emulsiones mudltiples, son, a modo de ejemplo, emulsiones de aceite en agua en aceite (O/W/O), asi como
emulsiones de agua en aceite en agua (W/O/W).

En la literatura son conocidos numerosos sistemas para la mezcla y dispersion de liquidos. En principio se diferencia
entre maquinas rotor-estator, homogeneizadores de alta presién, homogeneizadores ultrasénicos y procedimientos
de emulsién de membrana. Estos procedimientos de emulsidon convencionales se basan en un fraccionado de
tamafios de gota.

Por la DE 195 42 499 Al es conocido un procedimiento y un dispositivo para la obtencién de un preparado
farmacolégico parenteral. Este preparado farmacolégico se obtiene mediante una dispersion, que se bombea
mediante una tobera de homogeneizado.

La EP 1 008 380 B1 describe un procedimiento para la mezcla o dispersién de liquidos con un dispositivo de mezcla
especial. Este estd constituido por una o varias toberas de entrada, una camara de turbulencia y una o varias
toberas de salida, estando las toberas dispuestas axialmente entre si, y presentando la(s) tobera(s) de entrada un
diametro de orificio menor que la(s) tobera(s) de salida.

Ademas, por la US 2003/224308 Al es conocida la obtencion de una suspension, es decir, una formulacion sélido-
liquido, empleandose un dispositivo constituido por una placa perforada con una tobera de entrada y una placa
perforada con una tobera de salida. Segin la ensefianza de este documento se emplean dos corrientes de entrada,
que contienen respectivamente una disolucién de uno de ambos reactivos, de modo que en la introduccién por
tobera en la camara de mezcla tiene lugar la reaccion.

La EP 0 674 941 Al da a conocer un dispositivo para la formacién de una emulsién de aceite en agua. En este caso,
por medio de una tobera de inyeccién de agua y superficies de choque enfrentadas coaxialmente, en la camara de
fluidizado se consigue que el chorro de inyeccidon de agua choque sobre la misma, estalle y se entremezcle de
manera éptima con combustible afiadido radialmente como circulacion altamente turbulenta.

H. Schubert present6 la emulsion mecénica, asi como nuevos desarrollos y tendencias (véase la XP 001160577) en
el Aiche National Meeting el 12-11-2000.

Ademas, T. Gliese describe en JPW International Paper World, tomo 9, 2003, paginas 42-46, anhidrido de &cido
alguenilsuccinico como agente de encolado (véase la XP 002382237). No obstante, este documento no da a
conocer la obtencion de formulaciones liquido-liquido finamente divididas.

Existe una demanda continua de perfeccionamientos y nuevos métodos en el campo de la técnica de emulsion, para
obtener formulaciones liquido-liquido de divisién lo mé&s fina posible. Emulsiones obtenidas detal manera son
significativas, a modo de ejemplo, en la industria farmacéutica, alimentaria y cosmética, pero también en otras ramas
de la industria, como por ejemplo industria papelera, textil y de cuero, asi como en la industria de materiales de
construccion.

Por lo tanto, la presente invencion tomaba como base la tarea de poner a disposicion un procedimiento alternativo
para la obtencion de formulaciones liquido-liquido finamente divididas.

La tarea se solucion6 mediante un procedimiento segun la reivindicacién 1 para la obtencion de formulaciones
liquido-liquido finamente divididas con un dispositivo de mezcla, que esta constituido por una placa perforada con al
menos una tobera de entrada y una placa perforada con al menos una tobera de salida, encontrandose un
mezclador estatico en el espacio intermedio entre las placas perforadas, y efectuandose adicionalmente, en caso
dado, una introduccién de energia mecénica.
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Del mismo modo es objeto de la presente invencion un dispositivo segun la reivindicacion 7 para la obtencién de
formulaciones liquido-liquido finamente divididas, que esta constituido por una placa perforada con al menos una
tobera de entrada y una placa perforada con al menos una tobera de salida, encontrdndose un mezclador estatico
en el espacio intermedio entre las placas perforadas, y efectuandose adicionalmente, en caso dado, una
introduccion de energia mecanica.

Conforme al procedimiento segln la invencién se pueden obtener toda clase de formulaciones liquido-liquido. Como
ya se ha descrito, en el caso de formulaciones liquido-liquido en el sentido de la presente invencion se trata de todos
los sistemas hi- y polifasicos, como dispersiones y emulsiones. Ademas de las emulsiones de aceite en agua (O/W),
asi como de agua en aceite (W/O), también entran en consideracién emulsiones de agua en agua (W/W). Sistemas
polifasicos, las denominadas emulsiones mdltiples, son, a modo de ejemplo, emulsiones de aceite en agua en aceite
(O/W/0), asi como emulsiones de agua en aceite en agua (W/O/W). Naturalmente, las formulaciones liquido-liquido
pueden contener también componentes sélidos y gaseosos.

A continuacién se describe el procedimiento segun la invencion a modo de ejemplo en la obtencion de emulsiones,
no debiéndose limitar, no obstante, la invencién a emulsiones.

Bajo el concepto tamafio de particula se entendera a continuacion el tamafio de gotas de liquido emulsionadas en la
fase continua.

Conforme al procedimiento segln la invencién, a partir de una emulsién cruda se genera una emulsién finamente
dividida, en la que se emplea un dispositivo de mezcla como se genera anteriormente. El procedimiento parte de una
emulsién cruda que se genera preferentemente en una caldera de agitacion. Se denomina emulsiéon cruda una
emulsion en la que los componentes de la emulsién han experimentado un primer entremezclado grosero.

Por consiguiente, se entiende por emulsién fina o emulsion finamente dividida en el sentido de la presente invencion
una emulsién cuya distribucion de tamarfios de particula se sitla en el intervalo de 20 nm a 100 um, preferentemente
en el intervalo de 50 nm a 50 ym, y de modo especialmente preferente en el intervalo de 100 nm a 20 ym. Las
particulas se pueden medir por medio de difraccién de luz laser (por ejemplo Malvern Mastersizer 2000 o Beckmann-
Coulter LS 13320) y/o de dispersion luminica, por ejemplo por medio de espectroscopia de correlacion de fotones.

El dispositivo de mezcla para la obtencion de la emulsion finamente dividida esta constituido por una placa perforada
con al menos una tobera de entrada, y una placa perforada con al menos una tobera de salida, estando dispuestas
las toberas axialmente entre si. En el espacio intermedio entre las placas perforadas se encuentra un mezclador
estatico. En caso dado se efectlia adicionalmente una introduccién de energia mecanica.

Las placas perforadas empleables conforme al procedimiento segln la invencion presentan al menos un orificio, es
decir, al menos una tobera. En este caso, ambas placas perforadas pueden presentar respectivamente un nimero
arbitrario de orificios, pero preferentemente no mas de tres orificios en cada caso, de modo muy especialmente
preferente no mas de dos orificios en cada caso, y en especial preferentemente no mas de un orificio en cada caso.
Ambas placas perforadas pueden presentar un numero diferente, o el mismo numero de orificios, ambas placas
perforadas tienen preferentemente el mismo nimero de orificios. En general, en el caso de las placas perforadas se
trata de placas perforadas con al menos un orificio en cada caso.

En otra forma de ejecucion de este procedimiento segun la invencion, la segunda placa perforada esta substituida
por un tamiz, es decir, la segunda placa perforada tiene una pluralidad de orificios, o bien toberas. Los tamices
empleables pueden cubrir un gran intervalo de tamafios de grano, por regla general, los tamafios de poro se sitdan
entre 0,1 y 250 ym, preferentemente entre 0,2 y 200 uym, de modo especialmente preferente entre 0,3 y 150 ym, y
en especial entre 0,5 y 100 ym. Con un tamiz, cuyo tamafio de poros se sitia en 60 uym, segun las demas
condiciones de ensayo se pueden generar tamafios de particula de emulsion finamente dividida de hasta 200 nm.

Los orificios, o bien toberas, pueden tener cualquier forma geométrica concebible, a modo de ejemplo pueden ser
circulares, ovaladas, angulares con angulos a voluntad, que pueden también, en caso dado, estar redondeados, o
presentar forma de estrella. Los orificios tienen preferentemente una forma circular. Los orificios tienen por regla
general un diametro de 0,05 mm a 1 cm, preferentemente de 0,08 mm a 0,8 mm, de modo especialmente preferente
de 0,1 a2 0,5 mm, y en especial de 0,2 a 0,4 mm.

Ambas placas perforadas estan construidas preferentemente de modo que los orificios, o bien las toberas estan
dispuestos axialmente entre si. Se entendera por disposicion axial que el sentido de circulacién generado a través
de la geometria del orificio de tobera es idéntico en ambas placas perforadas. Los sentidos de orificio de la tobera de
entrada y salida no deben estar situados en una linea a tal efecto, éstos pueden estar desplazados también en
paralelo, como se desprende de las anteriores explicaciones. Ambas placas perforadas estan orientadas
preferentemente en paralelo.
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No obstante, son posibles otras geometrias, en especial placas perforadas no paralelas, o sentidos de orificio
diferentes de la tobera de entrada y salida.

El grosor de placas perforadas puede ser arbitrario. Las placas perforadas tienen preferentemente un grosor en el
intervalo de 0,1 a 100 mm, preferentemente de 0,5 a 30 mm, y de modo especialmente preferente de 1 a 10 mm. En
este caso, el grosor (l) de placas perforadas se selecciona de modo que el cociente de diametro (d) de orificios y
grosor (1) se sitda en el intervalo de 1 : 1, preferentemente 1 : 1,5, y de modo especialmente preferente 1 : 2.

El espacio intermedio entre ambas placas perforadas puede ser arbitrariamente largo, la longitud del espacio
intermedio asciende generalmente a 1 hasta 500 mm, preferentemente 10 a 300 mm, y de modo especialmente
preferente 20 a 100 mm.

En el espacio intermedio entre las placas perforadas se encuentra segun la invenciéon un mezclador estatico, que
puede llenar completa o parcialmente el tramo entre ambas placas perforadas. Preferentemente, el mezclador
estatico se extiende a la longitud total del espacio intermedio entre ambas placas perforadas. Mezcladores estaticos
son conocidos por el especialista. En este caso se puede tratar, a modo de ejemplo, de un mezclador de vélvulas, o
de un mezclador estatico con orificios, constituidos por laminillas acanaladas o nervios engranados. Ademas, se
puede tratar de un mezclador estatico en forma de hélice, o en forma de N, o de uno con elementos de mezclado
calentables o refrigerables.

Las propiedades de emulsiones, como estabilidad y comportamiento reolégico, son influenciadas en medida especial
por la distribucion de tamafios de particula en la emulsion. De este modo aumenta la estabilidad, a modo de
ejemplo, de emulsiones bifasicas con distribucion de tamafios de particula cada vez mas limitada. En la generacién
de emulsiones se concede una atencion especial a la distribucion de tamafios de particula, y por consiguiente al
diametro de tamafio de particula medio.

Mediante la incorporacion de un mezclador estatico en el espacio intermedio entre ambas placas perforadas se
mejora considerablemente la estabilidad de particulas de la emulsién finamente dividida obtenida.

Adicionalmente al mezclador estatico, en el espacio intermedio entre ambas placas perforadas se puede efectuar
aln una introduccion de energia mecanica. La energia se puede introducir, a modo de ejemplo, en forma de
oscilaciones mecénicas, ultrasonido o energia de rotacion. De este modo se genera una corriente turbulenta que
provoca que las particulas no se aglomeren en el espacio intermedio.

Segun las demas condiciones de ensayo ajustables, conforme al procedimiento segln la invencién son obtenibles
distribuciones de tamafio de particula de 20 nm a 100 ym, preferentemente de 50 nm a 50 ym, y de modo
especialmente preferente de 100 nm a 20 ym. Las particulas se pueden medir por medio de difraccion de luz laser
(por ejemplo Malvern Mastersizer 2000 o Beckmann-Coulter LS 13320) y/o de dispersion luminica, por ejemplo por
medio de espectroscopia de correlacion de fotones.

El procedimiento segun la invencion presenta algunas ventajas frente a procedimientos conocidos por el estado de
la técnica, ya que se obtienen emulsiones de division especialmente fina, que presentan una estabilidad
extraordinaria.

Segun los procedimientos conocidos, las emulsiones pueden pasar varias veces a través de la unidad de
homogeneizado, para obtener una dispersion de division especialmente fina. Conforme al procedimiento segun la
invencioén, ahora es suficiente que la emulsion cruda pase sélo una vez por la unidad de homogeneizado. Por esta
via se obtienen emulsiones que presentan divisién especialmente fina, y el tamafio de particula deseado.

La temperatura a la que se efectia el emulsionado de la emulsién cruda para dar emulsion finamente dividida
conforme al procedimiento segun la invencidon asciende generalmente a -50 hasta 350°C, preferentemente 0 a
300°C, de modo especialmente preferente 20 a 200°C, y de modo muy especialmente preferente 50 a 150°C. En
este caso pueden ser temperables todas las unidades de homogeneizado empleadas en el dispositivo.

El homogeneizado, o bien emulsionado, se lleva a cabo generalmente a presiones por encima de la presion
atmosférica, es decir > 1 bar. No obstante, en este caso las presiones no sobrepasan un valor de 10 000 bar, de
modo que se ajustan presiones de homogeneizado preferentes de > 1 bar a 10 000 bar, preferentemente 5 a 2 000
bar, y de modo especialmente preferente de 10 a 1500 bar.

Las formulaciones liquido-liquido finamente divididas obtenidas conforme al procedimiento segun la invencion
presentan viscosidades de 0,01 mPas a 100 000 mPas, preferentemente de 0,1 mPas a 10 000 mPas, medidas con
un viscosimetro de Brookfield a una temperatura de 20°C. Las formulaciones liquido-liquido contienen fracciones de
fase dispersa de un 0,1 a un 95 % en peso, referido al peso total de la formulacién.
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El presente procedimiento es apropiado generalmente para una amplia pluralidad de emulsiones relevantes desde el
punto de vista industrial. Estas son tipicamente emulsiones bifasicas, como emulsiones de aceite en agua, en las
cuales se dispersan aceites, fusiones organicas e inorganicas en disolucidon acuosa. Del mismo modo son posibles
emulsiones de agua en aceite. Como ya se ha descrito anteriormente, emulsiones de cualquier tipo encuentran una
amplia aplicacion, sobre todo en la en la industria farmacéutica, alimentaria y cosmética, pero también en otras
ramas de la industria, como por ejemplo industria papelera, textil y de cuero, materiales de construccion, proteccion
fitosanitaria o industria fotografica. Por lo tanto, en este punto no se efectuara una limitacion a la emulsion.

Ademas de las dos fases, la emulsion puede contener también componentes diferentes, en especial compuestos
estabilizantes de interfases, como emulsionantes, tensioactivos y/o coloides de proteccion. Estos son conocidos por
el especialista.

Los demas componentes, en especial los compuestos tensioactivos, se pueden afiadir en cualquier momento, y
entonces en cualquier lugar, a las formulaciones liquido-liquido, en especial emulsiones. En especial, tales
componentes se pueden afiadir con dosificacion, al menos parcialmente, también en el espacio intermedio.

En el procedimiento segun la invencion, antes de la placa perforada con la tobera de entrada, y tras la placa
perforada con la tobera de salida, se pueden encontrar otros elementos de mezclado, por ejemplo filtros,
membranas, etc. El dispositivo de mezclado segun la invencion se puede disponer en filas también reiteradamente,
de modo que resultan varios espacios intermedios segun la invencién.

Del mismo modo, es objeto de la presente invencion el dispositivo para la obtencién de formulaciones liquido-liquido
finamente divididas.

En este caso es especialmente ventajoso que el dispositivo no sea estacionario debido a su manejabilidad practica.
Es decir, la emulsion de componentes se puede efectuar también directamente en su lugar de empleo (la
denominada emulsion on-site). Esto es especialmente ventajoso si se debe transportar una emulsién con fraccién de
liquido elevada (por ejemplo agua) a través de varios tramos. En este caso, el componente a emulsionar se puede
transportar también, a modo de ejemplo, como producto soélido, y emulsionar sélo directamente in situ. Esto se
explica més detalladamente a continuacién en un caso de ejemplo.

En la industria papelera se emplean numerosos aditivos en forma de emulsiones o dispersiones. Ademas de
agentes de retencion y fijacion, también se emplean agentes de encolado reactivo. Dispersiones de agentes de
encolado reactivo acuosas comerciales tienen sélo una fraccion de producto solido relativamente reducida
(aproximadamente un 25 % en peso), por lo cual se esti obligado a transportar grandes cantidades de agua al
consumidor final.

Tales agentes de encolado reactivo son seleccionados, a modo de ejemplo, a partir del grupo de dicetenos de
alquilo con 14 a 22 atomos de carbono (AKD, alquenildicetenos), de anhidridos de acido succinico de alquilo con 12
a 30 atomos de carbono (ASA), de anhidridos de &cido succinico de alquenilo con 12 a 30 4tomos de carbono, o
mezclas de los citados compuestos. Son ejemplos de dicetenos de alquilo graso tetradecildiceteno, oleildiceteno,
palmitildiceteno, estearildiceteno y behenildiceteno. Ademas son apropiados dicetenos con diferentes grupos alquilo,
por ejemplo estearilpalmitildiceteno, behenilestearildiceteno, beheniloleildiceteno o palmitilbehenildiceteno.
Preferentemente se emplea estearildiceteno, palmitildiceteno, behenildiceteno y mezclas de estos dicetenos, asi
como estearilpalmitildiceteno, behenilestearildiceteno y palmitilbehenildiceteno.

El empleo de anhidridos de &cido succinico, que estan substituidos con grupos alquilo o alquenilo de cadena larga,
como agente de encolado en masa para papel es conocido igualmente (EP 0 609 879 A, EP 0 593 075 A, US 3 102
064). Anhidridos de &cido alquenilsuccinico contienen en el grupo alquenilo un resto alquileno con al menos 6
atomos de carbono, preferentemente un resto a-olefina con 14 a 24 atomos de carbono. Son ejemplos de anhidridos
de acido succinico substituidos anhidrido de acido decenilsuccinico, anhidrido de acido octenilsuccinico, anhidrido
de acido dodecenilsuccinico y anhidrido de &cido n-hexadecenilsuccinico. Los anhidridos de &cido succinico
substituidos que entran en consideracion como agente de encolado para papel se emulsionan preferentemente con
almidén catidnico como coloide de proteccion en agua.

Conforme al procedimiento seguln la invencidn, ahora se pueden obtener dispersiones acuosas, de ajuste anidnico,
de agentes encolado reactivo, preferentemente a base de AKD. Como agentes dispersantes anionicos entran en
consideracion, a modo de ejemplo, productos de condensacion de

- acido naftalinsulfénico y formaldehido,

- fenol, acido fenolsulfonico y formaldehido,

- acido naftalinsulfénico, formaldehido y urea,
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- fenol, acido fenolsulfénico, formaldehido y urea.

Los agentes dispersantes anidnicos se pueden presentar tanto en forma de acidos libres, como también en forma de
sales alcalinas, alcalinotérreas y/o amonicas. Las sales amonicas se pueden presentar tanto en forma de amoniaco,
como también en forma de aminas primarias, secundarias y terciarias, por ejemplo son apropiadas las sales
amonicas de dimetilamina, trimetilamina, hexilamina, ciclohexilamina, diciclohexilamina, etanolamina, dietanolamina
y trietanolamina. Los productos de condensacion descritos anteriormente son conocidos y adquiribles en el
comercio. Estos se obtienen mediante condensacién de los citados componentes, pudiéndose emplear en lugar de
los acidos libres también las correspondientes sales alcalinas, alcalinotérreas y/o amoénicas. Como catalizador en la
condensacién son apropiados, a modo de ejemplo, acidos como acido sulfarico, acido p-toluenosulfénico y acido
fosférico. Acido naftalinsulfénico o sus sales metélicas alcalinas se condensan con formaldehido preferentemente en
proporcion molar 1 : 0,1 a1 : 2, y en la mayor parte de los casos en proporciéon molar 1 : 0,5 a 1 : 1. La proporcién
molar para la condensacion de fenol, acido fenolsulfénico y formaldehido se sitlia igualmente en el intervalo indicado
con anterioridad, empleandose cualquier mezcla de fenol y acido fenolsulfonico en lugar de acido naftalinsulfénico
con formaldehido. En lugar de acido fenolsulfénico, también se puede emplear las sales metalicas alcalinas y
amoénicas de acido fenolsulfénico. La condensacion de las substancias de partida indicadas anteriormente se puede
llevar a cabo, en caso dado, adicionalmente en presencia de urea.

Los citados productos de condensacion tienen generalmente pesos moleculares en el intervalo de 800 a 100 000
g/mol, preferentemente 1000 a 30 000 g/mol, y en especial 4000 a 25 000 g/mol. Preferentemente se emplean como
agentes dispersantes anionicos sales que se obtienen, a modo de ejemplo, mediante neutralizacion de productos de
condensacion con hidréxidos metalicos alcalinos, como hidréxido sédico o hidréxido potasico, o0 con amoniaco.

Ademas son apropiados &cidos grasos etoxilados con cadenas de carbono entre 10 y 20 atomos de carbono y 3 a
30 grupos EO.

Otros agentes dispersantes aniénicos apropiados son &cido ligninsulfénico y sus sales, como ligninsulfonato sédico,
ligninsulfonato potasico o de calcio.

Conforme al procedimiento segun la invencion, ahora se dispone una disolucién de agente dispersante anidnico, se
funde un agente de encolado reactivo a base de AKD, se emulsiona para dar una emulsion cruda, y se emulsiona in
situ en el dispositivo segin la invencion para dar una emulsién finamente dividida.

La ventaja especial del procedimiento segun la invencion en la obtencién de emulsiones de AKD consiste en que la
emulsién cruda debe pasar sélo una vez a través de la unidad de homogeneizacién para ser elaborada para dar una
emulsién finamente dividida. Esto es significativo en especial en el caso de emulsiones de substancias reactivas,
como AKD, ya que en este caso el AKD no puede reaccionar ya antes de su empleo como agente de encolado.

Tales agentes de encolado reactivos se emplean en la industria papelera para la obtencion de papel, cartulina y
cartén.

Ejemplo 1

Como formulacion liquido-liquido se empled una emulsion de aceite de soja en agua (fraccion de fase dispersa 30 %
en peso), que se mezcld con un 3 % en peso, referido a la emulsion total, de Lutensol® TO 10 de BASF
Aktiengesellschaft como emulsionante.

Esta emulsion se homogeneizd segun diversas variantes de procedimiento seguin la invencion. Como ejemplo
comparativo se homogeneizd la emulsion también segun la EP 1 008 380 B1.

La figura 1 muestra el didmetro de Sauter de distribucién de tamafios de particula de diversas formulaciones liquido-
liguido obtenidas conforme al procedimiento segun la invencién en dependencia de la pérdida de presién. El
diametro de Sauter es un diametro medio que tiene la misma proporcion volumen a superficie que el colectivo de
gotas observado.

Por consiguiente, conforme al procedimiento segun la invencion se obtienen didmetros de Sauter de distribucion de
tamafos de particula mas reducidos que segun el estado de la técnica comparable (EP 1 008 380 B1). Unicamente
el empleo de una placa perforada 0,4 con mezclador estatico y una placa perforada 0,4 siguiente consigue
resultados similares a los descritos en la EP 1 008 380 B1. Sin embargo, la EP 1 008 380 B1 ensefia el empleo de
una tobera de salida cuyo diametro de orificio es mayor que el de la tobera de entrada.

Ejemplo 2
Descripcion de una instalacion de emulsion automatizada

6
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Para la emulsion de AKD se emple6 una instalacion automatizada constituida por una caldera de fusién (1) (300 I)
con agitador mecanico y camisa con calefaccion eléctrica, una bomba de dosificacion de fusion (2), una bomba (3) y
calefaccion (4) para agua completamente desalinizada, una bomba de dosificacion (5) para agentes auxiliares, como
por ejemplo emulsionantes, coloides de proteccion , polimeros disueltos o dispersiones de polimero, una bomba de
hélice excéntrica (6), una bomba de alta presién (7) con placa perforada post-conectada, un circuito de trasiego (8),
un cambiador de calor de placa (9) para la refrigeracion y un tanque de almacenaje de dispersion (10).

Ejemplo 2.1: dispersion de AKD con carga anionica

Se cargaron 200 kg de Pastelliertes AKD se cargaron en el depdsito de fusion y se fundieron a 80°C bajo agitacion.
El agua completamente desalinizada se calentd a 60°C, la dosificacion de Tamol NN2901 se efectud a través de la
bomba de agente auxiliar (5). La velocidad de dosificacion de las bombas se selecciondé de modo que se alcanz6
una proporcién AKD/Tamol NN2901/agua de 12/1/87. La emulsién se efectu6 a 270 bar con un rendimiento de 110
I/h, del circuito de trasiego se extrajeron 64 I/h. La dispersion se enfri6 a 25°C a través del cambiador de calor de
placa. La dispersion tenia una distribucion de tamafio de particula media de 0,7 pm (dispersion luminica dinamica,
Coulter LS 130). La movilidad electroforética a pH 8 se situaba en -8,0 (um/s)/(V/icm), el potencial zeta de las
particulas de AKD ascendia a -102,4 mV (pH 8).

Ejemplo 2.2: dispersion de AKD con carga catiénica

Se cargaron 200 kg de Pastelliertes AKD se cargaron en el depdsito de fusion y se fundieron a 80°C bajo agitacion.
El agua completamente desalinizada se calent6 a 60°C. Una disolucion de polivinilamina al 18 % (Catiofast PR8212,
grado de hidrdlisis 70 %, valor de K 45) se ajusté a pH = 3 con acido férmico (85 % en agua), y se dosificé a través
de la bomba de agente auxiliar (5). La velocidad de dosificacion de las bombas se seleccion6 de modo que se
alcanz6 una proporcion AKD/Catiofast PR8121/agua de 12/22/66. La emulsién se efectué a 260 bar con un
rendimiento de 110 I/h, del circuito de trasiego se extrajeron 50 I/h. La dispersién se enfrio a 25°C a través del
cambiador de calor de placa. La dispersién tenia una distribucion de tamafio de particula media de 0,9 pm
(dispersion luminica dindmica, Coulter LS 130). La movilidad electroforética a pH 8 se situaba en + 3,0
(um/s)/(V/cm), el potencial zeta de las particulas de AKD ascendia a 38,4 mV (pH 8).
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencion de formulaciones liquido-liquido finamente divididas con un dispositivo de
mezclado que esta constituido por una placa perforada con al menos una tobera de entrada y una placa perforada
con al menos una tobera de salida, encontrandose un mezclador estatico en el espacio intermedio entre las placas
perforadas, y efectuandose adicionalmente, en caso dado, una introduccion de energia mecanica.

2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque en el caso de las formulaciones liquido-liquido se
trata de emulsiones bi- o polifasicas.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 2, caracterizado porque se trata de una emulsion de agua en aceite o de
aceite en agua.

4.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque se trata de una dispersion acuosa,
anionica, de agente de encolado reactivo para la obtenciéon de papel, cartulina y cartén, y el agente de encolado
reactivo es seleccionado a partir de dicetenos de alquilo con 14 a 22 atomos de carbono, anhidridos de acido
succinico de alquilo con 12 a 30 atomos de carbono, y anhidridos de acido succinico de alquenilo con 12 a 30
atomos de carbono.

5.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque la distribucion de tamafios de
particula de la formulacién liquido-liquido se sitla en el intervalo de 20 nm a 100 pum.

6.- Procedimiento seguin una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque las formulaciones liquido-liquido
finamente divididas presentan viscosidades en el intervalo de 0,01 mPas a 100 000 mPas.

7.- Dispositivo para la obtenciéon de una formulacién liquido-liquido finamente dividida, caracterizado porque el
dispositivo esta constituido por una por una placa perforada con al menos una tobera de entrada y una placa
perforada con al menos una tobera de salida, encontrandose un mezclador estatico en el espacio intermedio entre
las placas perforadas, y efectuandose adicionalmente, en caso dado, una introduccién de energia mecanica.

8.- Empleo de una formulacion liquido-liquido obtenida segin una de las reivindicaciones 1 a 6 en la industria
farmacéutica, alimentaria y cosmética, asi como en la industria papelera, textil y de cuero, materiales de
construccién, asi como proteccion fitosanitaria o industria fotografica.

9.- Empleo de una formulacién liquido-liquido obtenida segun la reivindicacion 4 como agente de encolado reactivo
en la industria papelera para la obtencion de papel, cartulina y cartén.
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