
INTRODUCTION

1 . 1 )  MICROENCAPSULATION

Th e  a i m o f  m i c r o e n c a p s u l a t i o n  t e c h n i q u e  i s  t o  e n c l o s e  g a s e s ,  
l i q u i d s ,  o r  s o l i d s  w i t h i n  a s h e l l  m a t e r i a l  w h i c h  c a n  b e  a wa x ,  r e s i n ,  o r  
a n y  o n e  o f  a  numbe r  o f  n a t u r a l  o r  s y n t h e t i c  p o l y m e r i c  m a t e r i a l s .  The  
r e a s o n s  f o r  and a p p l i c a t i o n s  o f  m i c r o e n c a p s u l a t i o n  a r e  many .  I n  g e n e r a l ,  
m i c r o e n c a p s u l a t i o n s  a r e  u s e d  m o s t  a d v a n t a g e o u s l y  t o  p r o t e c t  t h e i r  
c o n t e n t s  f r o m  a i r ,  m o i s t u r e ,  m i c r o o r g a n i s m s ,  and o t h e r  c o n t a m i n a n t s .  I n  
t h i s  w a y ,  s h e l f  l i f e  i s  i n c r e a s e d  and s p o i l a g e  i s  r e d u c e d  a s  w e l l .  The  
c o n t e n t s  may b e  r e l e a s e d  by  b r e a k i n g ,  c r u s h i n g ,  m e l t i n g ,  d i s s o l v i n g ,  o r  
i n  s o me  way r u p t u r i n g  t h e  s k i n .  I n  s ome  c a s e  t h e  s h e l l  may a l l o w  t h e  
s l o w ,  p r o l o n g e d  r e l e a s e  o f  i t s  c o n t e n t s  by  d i f f u s i o n  t h r o u g h  t h e  w a l l  o r  
by  d e c o m p o s i t i o n  o f  t h e  w a l l  i n  c e r t a i n  e n v i r o n m e n t s .  C e r t a i n  o t h e r  
a p p l i c a t i o n s  may r e q u i r e  t h a t  t h e  m i c r o c a p s u l e  c o n t e n t s  be  r e t a i n e d  
p e r m a n e n t l y  w i t h i n  t h e  s h e l l  w a l l s ,  w h i c h  i s  a l s o  p o s s - i b l e .  C a p s u l e  
w a l l s  r e s i s t a n t  t o  a c i d  c a n  b e  a d a p t e d  t o  d i s s o l v e  and r e l e a s e  t h e i r  
c o n t e n t s  i n  an a l k a l i n e  e n v i r o n m e n t .  Wal l  m a t e r i a l s  c a n  be  d e s i g n e d  t o  
a l l o w  t h e  p a s s a g e  o f  s ome  m a t e r i a l s ,  w h i l e  s e l e c t i v e l y  b l o c k i n g  o u t  
o t h e r s .

T h e r e  a r e  many m e t h o d s  t o  p r o d u c e  m i c r o c a p s u l e  s u c h  a s  s p r a y 
d r y i n g  e m u l s i o n  w i t h  d i s s o l v e d  f i l m - f o r m e r  a s  c o n t i n u o u s  p h a s e ,  s p r a y 
c o o l i n g  a h o t  m e l t  e m u l s i o n ,  c o n d e n s a t i o n  o f  a w a t e r  s o l u b l e  r e s i n  a s  
e m u l s i o n  c o n t i n u o u s  p h a s e  a r o u n d  l i q u i d  c o r e  d r o p l e t s  t h e n  s p r a y - d r y i n g ,  
c o a c e r v a t i o n  o f  g e l l a b l e  c o l l o i d  m a t e r i a l s  a s  e m u l s i o n  c o n t i n u o u s  p h a s e  
a r o u n d  l i q u i d  c o r e  d r o p l e t s .  The r e c e n t  t e c h n i c a l  d e v e l o p m e n t  o f  
m i c r o e n c a p s u l a t i o n  i s  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n .  T h i s  t e c h n i q u e s
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1 . 1 . 1 )  H i c r o e n c a p s u l a t i o n  by  S p r a y - d r y i n g

I n  t h i s  m e t h o d ,  a s t a b l e  e m u l s i o n  i s  p r o d u c e d  i n  w h i c h  
t h e  c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n s  a f i l m - f o r m i n g  m a t e r i a l  c a p a b l e  o f  f o r m i n g  
t h e  c a p s u l e  s h e l l  w h i c h  i s  i n s o l u b l e  i n  t h e  e n c a p s u l a t e d  f l u i d .  The  
d i s c o n t i n u o u s  o r  d i s p e r s e d  p h a s e  o f  t h e  e m u l s i o n  c o n s t i t u t e s  t h e  
e n c a p s u l a t e d  f l u i d ,  and c o m p r i s e s  o t h e r  m a t e r i a l s  s u s p e n d e d  o r  d i s s o l v e d  
i n  a n o n - v o l a t i l e  l i q u i d .  Th e  e m u l s i o n  i s  t h e n  s p r a y - d r i e d  i n  t h e  h o t  
c h a m b e r  t o  e v a p o r a t e  s o l v e n t .  The  r e s u l t i n g  p r o d u c t  i s  a d r y ,  f r e e -  
f l o w i n g  p o w d e r  ( 1 ) .

I n  t h e  f i r s t  m o d i f i c a t i o n  o f  t h i s  p r o c e s s ,  m i c r o c a p s u l e s  
a r e  p r o d u c e d  by  s p r a y - d r y i n g  an e m u l s i o n  w i t h  d i s s o l v e d  f i l m - f o r m e r  a s  
t h e  c o n t i n u o u s  p h a s e .  Some f i l m - f o r m e r s  w h i c h  a r e  u s e f u l  i n  t h i s  p r o c e s s  
a r e  c a s e i n ,  z e i n ,  c a r b o x y  m e t h y l  c e l l u l o s e ,  m e t h y l  c e l l u l o s e ,  h y d r o x y  
e t h y l  c e l l u l o s e ,  c e l l u l o s e  a c e t a t e ,  p e t r o l e u m  h y d r o c a r b o n  r e s i n s ,  and  
o t h e r  s y n t h e t i c  r e s i n s .  I n o r g a n i c  f i l m - f o r m e r s  s u c h  a s  s o d i u m  s i l i c a t e
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h a v e  b e e n  e m p l o y e d  a l s o ,  a l t h o u g h  s u c h  f i l m - f o r m e r s  a r e  l e s s  d e s i r a b l e  
b e c a u s e  o f  t h e  d i f f i c u l t y  o f  m a i n t a i n i n g  a s t a b l e  e m u l s i o n .

The  s e c o n d  m o d i f i c a t i o n  o f  t h i s  p r o c e s s ,  m i c r o c a p s u l e s  
a r e  p r o d u c e d  by s p r a y i n g  an e m u l s i o n  w i t h  a h o t  m e l t  c o m p o s i t i o n  a s  t h e  
c o n t i n u o u s  p h a s e  i n t o  a c o o l i n g  c h a m b e r .  F i l m - f o r m e r s  u s e f u l  i n  t h i s  
p r o c e s s  i n c l u d e  n a t u r a l  and s y n t h e t i c  w a x e s  s u c h  a s  m i n e r a l ,  v e g e t a b l e ,  
a n i m a l ,  and F i s c h e r - T r o p s c h  w a x e s ,  s o m e t i m e s  m o d i f i e d  s y n t h e t i c  r e s i n  
m a t e r i a l s .

p r o d u c e  a  t h i n ,  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  p o l y m e r  f i l m  a s  t h e  c a p s u l e

s h e l 1 .

I t  w i l l  be  a p p a r e n t  t h a t  m i c r o c a p s u l e s  p r e p a r e d  
a c c o r d i n g  t o  t h e s e  e x a m p l e s  p e r m i t  c o n s i d e r a b l e  f l e x i b i l i t y  i n  t h e  
c h o i c e  o f  f i l m - f o r m e r s  and e n c a p s u l a t e d  f l u i d s .
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1 . 1 . 2 )  M i c r o e n c a p s u l a t i o n  b y  C o a c e r v a t i o n  P r o c e s s

I n  g e n e r a l ,  t h e  c a p s u l e s ,  w h i c h  a r e  e n c a p s u l a t e d  f l u i d  
d r o p l e t s  and g e l l a b l e  c o m p l e x  p o l y m e r i c  m a t e r i a l  s o l u t i o n  a r e  f o r m e d  by  
c a u s i n g  d e p o s i t i o n  o f  c o m p l e x  p o l y m e r i c  m a t e r i a l  a r o u n d  e n c a p s u l a t e d  
f l u i d  d r o p l e t s  a s  n u c l e i  by p r o c e s s  o f  c a u s i n g  c o a c e r v a t i o n  by  t h e  
a d d i t i o n  o f  a c o a c e r v a t i n g  a g e n t  i n t o  a m i x t u r e  o f  d i f f e r e n t  c o m p l e x  
p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  s o l u t i o n  i n  w h i c h  t h e  e n c a p s u l a t e d  f l u i d  d r o p l e t s  
a r e  d i s p e r s e d .  The  c o a c e r v a t i n g  a g e n t  me a n s  t h a t  t h e  c o n d i t i o n  ( s u c h  a s  
t e m p e r a t u r e  o r  c o n c e n t r a t i o n  v a r i a t i o n )  o r  a d d i t i o n  c h e m i c a l  i n g r e d i e n t  
( s u c h  a s  a c i d ,  b a s e ,  s a l t  o r  s o l v e n t )  w h i c h  c a u s i n g  t h e  p o l y m e r i c  
m a t e r i a l  s e p a r a t e s  f r o m t h e  medium t o  e n c l o s e  a r o u n d  t h e  f l u i d  d r o p l e t s .  
The g e l l a b l e  c o m p l e x  p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  u s e d  i n  t h e  s o l u t i o n  m u s t  be  
i o n i z a b l e  and e x i s t  i n  t h e  m i x t u r e  a s  o p p o s i t e  e l e c t r i c  c h a r g e s .  T h i s  
may be  b r o u g h t  a b o u t  by s e l e c t i o n  o f  t h e  p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  w h i c h  h a v e  
a n i o n i c ,  c a t i o n i c  o r  a m p h o t e r i c  c h a r g e s  a f t e r  a d j u s t i n g  t h e  pH o f  t h e
s o l u t i o n  m i x t u r e .  I f  d e s i r e d ,  a f t e r  t h e  g e l l a t i o n ,  a n y  o f  t h e  f u r t h e r
s t e p s  o f  h a r d e n i n g  t h e  g e l l e d  m a t e r i a l ,  s u c h  a s  s e p a r a t i n g  t h e  
m i c r o c a p s u l e s  f r o m  t h e  r e m a i n i n g  l i q u i d ,  d r y i n g  i t ,  and s i e v i n g  i t  t o  
t h e  d e s i r e d  p a r t i c l e  s i z e ,  may b e  u s e d .  Some g e l l a b l e  p o l y m e r i c  
m a t e r i a l s  w h i c h  a r e  u s e f u l  i n  t h i s  p r o c e s s  a r e  g e l a t i n ,  gum a r a b i c ,  
p e c t i n s ,  c a s e i n ,  c o p o l y m e r  o f  m e t h y l  v i n y l  e t h e r  and m a l e i c  a n h y d r i d e ,  
c o p o l y m e r  o f  e t h y l e n e  and m a l e i c  a n h y d r i d e ,  and c o p o l y m e r  o f  s t y r e n e  and  
m a l e i c  a n h y d r i d e  (2) ,  ( 3 ) ,  ( 4 ) ,  ( 5 ) ,  ( 6 ) .

1 . 1 . 3 )  M i c r o e n c a p s u l a t i o n  b y  I n t e r f a c i a l  P o l y c o n d e n s a t i o n

T h i s  p r o c e s s  makes  u s e  o f  a m o d i f i c a t i o n  o f  known 
i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  t e c h n i q u e s  t o  p r o d u c e  a t h i n ,  h i g h  
m o l e c u l a r w e i g h t  p o l y m e r  f i l m  a s  t h e  c a p s u l e  s h e l l .  E s s e n t i a l l y ,  t h e  
p r o c e s s  c o m p r i s e s  b r i n g i n g  t wo  r e a c t a n t s  t o g e t h e r  a t  t h e  r e a c t i o n
i n t e r f a c e  b e t w e e n  t h e  e m u l s i o n  p h a s e  w h e r e  p o l y c o n d e n s a t i o n  o c c u r s
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v i r t u a l l y  i n s t a n t a n e o u s l y  t o  f o r m  a t h i n  f i l m  i n s o l u b l e  i n  t h e  p a r e n t  
m e d i a  o f  t h e  r e a c t a n t s .  Some c l a s s e s  o f  p o l y m e r  w h i c h  c a n  be  p r e p a r e d  by  
t h i s  t e c h n i q u e  and w h i c h  h a v e  b e e n  u s e  i n  e n c a p s u l a t i n g  a v a r i e t y  o f  
m a t e r i a l s  s u c h  a s  p o l y a m i d e  u s i n g  d i a m i n e  r e a c t i n g  w i t h  d i c a r b o n y l  
c h l o r i d e ;  p o l y u r e t h a n e  u s i n g  b i s p h e n o l  r e a c t i n g  w i t h  d i i s o c y a n a t e ;  
p o l y s u l f o n a m i d e  u s i n g  d i a m i n e  r e a c t i n g  w i t h  d i s u l f o n y l  c h l o r i d e ;  
p o l y e s t e r  u s i n g  b i s p h e n o l  r e a c t i n g  w i t h  d i c a r b o n y l  c h l o r i d e ;  
p o l y c a r b o n a t e  u s i n g  b i s p h e n o l  r e a c t i n g  w i t h  p h o s g e n e  and p o l y s u l f o n a t e  
u s i n g  b i s p h e n o l  r e a c t i n g  w i t h  d i s u l f o n y l  c h l o r i d e .  The  v a r i e t y  o f  
m a t e r i a l s  a r e  s h o w e d  b e l o w  ะ-
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I n  t h i s  p r o c e s s ,  t h e  i n t e r f a c e  f o r  t h e  r e a c t i o n  i s  
p r o v i d e d  by  e m u l s i f y i n g  o n e  r e a c t a n t  f o r  t h e  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r  i n  a 
c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n i n g  t h e  s e c o n d  r e a c t a n t .  The  s u b s t a n c e  t o  be  
e n c a p s u l a t e d  w i l l  a l s o  be  c o n t a i n e d  i n  t h e  d i s p e r s e d  p h a s e .  H o w e v e r ,  i n  
o r d e r  t o  c o n t r o l  t h e  f o r m a t i o n  o f  t h e  c a p s u l e s ,  o n e  r e a c t a n t  f o r  t h e  
c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  s u b s t a n c e  t o  b e  e n c a p s u l a t e d ,  i s  
f i r s t  e m u l s i f i e d  i n  a c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n i n g  no  s e c o n d  r e a c t a n t .  
T h e r e a f t e r ,  a d d i t i o n a l  c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n i n g  t h e  s e c o n d  r e a c t a n t  
i s  a d d e d  t o  t h e  e m u l s i o n .  The  p o l y m e r  s h e l l  w i l l  t h e n  f o r m  a t  t h e  
i n t e r f a c e  o f  t h e  d i s p e r s e d  s u b s t a n c e  and e n c a p s u l a t e  t h e  m a t e r i a l  ( 7 ) ,
( 8 ) ,  ( 9 ) .

1 . 2 )  SOME IMPORTANT INFORMATION ON HICROENCAPSULATION

S e v e r a l  i m p o r t a n t  m e t h o d s  a r e  p r e s e n t l y  a v a i l a b l e  f o r  
m i c r o e n c a p s u l a t i o n  a s  f o l l o w s  ะ-

G r e e n  ( 1 0 )  d e s c r i b e d  t h e  e n c a p s u l a t i o n  o f  h y d r o p h i l i c  o i l  by  
g e l l a t i o n  and g e l a t i n - g u m  a r a b i c  c o m p l e x e s  u t i l i z i n g  a " c o a c e r v a t i o n "  
p r o c e s s .  The  p r o c e s s  i s  l i m i t e d  t o  w a t e r - s o l u b l e  h y d r o p h i l i c  c o l l o i d s  
and c a n n o t  b e  u s e d  f o r  e n c a p s u l a t i o n  o f  w a t e r  o r  w a t e r - s o l u b l e  
s u b s t a n c e s .  M o r e o v e r ,  m a t e r i a l s  w h i c h  a r e  s e n s i t i v e  t o  t h e  a c i d i c  pH o f  
t h e  p r o c e s s  a r e  i n o p e r a b l e .

The  m i c r o e n c a p s u l a t i o n  o f  w a t e r - i n s o l u b l e  m a t e r i a l  f i l l e d  w i t h i n  
a w a t e r - i n s o l u b l e  n o n - t h e r m o p l a s t i c  s y n t h e t i c  r e s i n  o f  t h e  a n r i n o p l a s t  
t y p e  c o m p r i s i n g  r e a c t i o n  p r o d u c t s  o f  u r e a  and f o r m a l d e h y d e  w h i c h  a r e  
c a p a b l e  o f  p o l y m e r i z a t i o n  f r o m  a w a t e r - s o l u b l e  p r e p o l y m e r  s t a t e  u n d e r
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ac id  c o n d it io n s  in  aqueous media to  form  s u b s ta n t ia l ly  w a te r - in s o lu b le
polym ers as a m ic rocapsu le  s h e ll is  d e sc rib e d .

B r y n k o  h a s  d i s c l o s e d  t h e  e n c a p s u l a t i o n  by  a d d i t i o n  
p o l y m e r i z a t i o n  p r o c e s s  w h e r e b y  a t  l e a s t  o n e  s e l e c t e d  monomer  i s  
d i s s o l v e d  i n  an o i l  i n  w h i c h  t h e  s o l i d  p o l y m e r  m a t e r i a l  i s  i n s o l u b l e .  
The s o l u t i o n  i s  t h e n  d i s p e r s e d  a s  d r o p l e t s  i n  a p o l a r  l i q u i d  w h e r e  
p o l y m e r i z a t i o n  o c c u r s  d u e  t o  t h e  i n f l u e n c e  o f  a  c a t a l y s t  w h i c h  c a n  be  
i n t r o d u c e d  i n  a n y  o f  t h e  p h a s e s .  The p o l y m e r  m a t e r i a l  d e p o s i t s  a t  t h e  
i n t e r f a c e  o f  t h e  o i l  d r o p l e t s  and  p o l a r  l i q u i d s  f o r m i n g  an i n d i v i d u a l  
s o l i d  w a l l  a r o u n d  e a c h  o i l  d r o p l e t  r e s u l t i n g  i n  d i s c r e t e ,  p r e s s u r e  

r u p t u r a b l e ,  s u b s t a n t i a l l y  s p h e r i c a l ,  o i l  c o n t a i n i n g  c a p s u l e s .  
A d d i t i o n a l l y ,  t h i s  p r o c e s s  a l s o  e x c l u d e s  t h e  e n c a p s u l a t i o n  o f  w a t e r -  
s o l u b l e  m a t e r i a l s .

V a n d e g a e r  ( 9 )  d e s c r i b e d  i n  o n e  บ . ร .  P a t e n t  t h a t  e n c a p s u l a t i o n  
wa s  d e v e l o p e d  by  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  b e t w e e n  i n t e r m e d i a t e s  
c o n t a i n e d  i n  t w o  i m m i s c i b l e  l i q u i d s .  D r o p l e t s  o f  o n e  o f  t h e  tw o  
i m m i s c i b l e  l i q u i d s  c o n t a i n i n g  o n e  o f  t h e  i n t e r m e d i a t e s ,  a r e  s u c c e s s i v e l y  
f o r m e d  and r e l e a s e d ,  by  an a p p r o p r i a t e  i n j e c t i o n .  T h e s e . o c c u r  w i t h i n  a 
b o d y  o f  t h e  o t h e r  l i q u i d s  an d  a r e  f o r c e d  t o  t r a v e l  a l o n g  a 
p r e d e t e r m i n a t e d  p a t h  w h i l e  c o n t e n t  o f  t h e  s e c o n d  i n t e r m e d i a t e  i s  
m a i n t a i n e d  i n  t h e  s e c o n d  l i q u i d  o v e r ,  a t  l e a s t ,  p a r t  o f  s u c h  a p a t h .  The  
i n t e r m e d i a t e s  t h e r e b y  r e a c t  a t  t h e  i n t e r f a c e  o f  t h e  d r o p l e t s  w i t h  t h e  
o t h e r  l i q u i d  t o  p r o d u c e  t h e  s o l i d i f i e d  p o l y m e r i c  s k i n .

M a c a u l a y  ( 1 )  e n u m e r a t e d  a w i d e  r a n g e  o f  s u b s t a n c e s  e n c a p s u l a t e d  
by a v a r i e t y  o f  f i l m  f o r m e r s .  The s u s p e n s i o n - e v a p o r a t i o n  m e t h o d  
d e s c r i b e d  c a n  be  u s e d  f o r  e n c a p s u l a t i o n  w i t h  p o l y m e r s  w h i c h  a r e  s o l u b l e  
i n  s u i t a b l e  s o l v e n t s .  For  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  p o l y m e r s ,  h o w e v e r ,  
a v a i l a b l e  s o l v e n t s  a r e  v e r y  l i m i t e d  and s o l u t i o n  v i s c o s i t i e s  a r e  h i g h ,  
s u b s t a n t i a l l y  l i m i t i n g  t h e  p r o c e s s  a s  a p r a c t i c a l  m a t t e r .
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1 . 3 )  STRUCTURES OF MICROCAPSULE

M i c r o c a p s u l e s  h a v e  a  w i d e  v a r i e t y  o f  s t r u c t u r e s  and  so me o f  
t h e s e  a r e  sho wn i n  F i g u r e  1.  F i g u r e  1 - a  i l l u s t r a t e s  a  c a p s u l e  w h e r e  A i s  
t h e  c a p s u l a t e d  m a t e r i a l  and  B i s  a s h e l l  o f  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  
p o l y m e r  p r o d u c e d  by  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n .  F i g u r e  1 - b  d e p i c t s  a 
c a p s u l e  w h e r e  A i s  t h e  e n c a p s u l a t e d  m a t e r i a l  and  B i s  t h e  s h e l l  c o m p o s e d  
o f  a h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  p o l y m e r  p r o d u c e d  by  i n t e r f a c i a l  
p o l y c o n d e n s a t i o n  an d  c  i s  a s e c o n d  s h e l l  a p p l i e d  b y  a s p r a y - d r y i n g  
p r o c e s s  o r  s i m i l a r  t e c h n i q u e ,  o r  by  c o a t i n g  t h e  d r y  p a r t i c u l a t e  
m a t e r i a l .  I n  F i g u r e  1 - c ,  A i s  t h e  e n c a p s u l a t e d  m a t e r i a l ,  B i s  t h e  
i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  s h e l l  and E r e p r e s e n t s  a s e c o n d  p h a s e  w h i c h  
may be  s i m i l a r  t o  o r  d i f f e r e n t  f r o m  A. D r e p r e s e n t s  a s e c o n d  
c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r  s h e l l  w h i c h  may be  t h e  same a s  o r  d i f f e r e n t  f r o m  B.  
I n  F i g u r e  1 - d ,  G r e p r e s e n t s  t h e  c a p s u l e s  o f  F i g u r e s  a ,  b ,  o r  c ,  F i s  a  
d i s p e r s i o n  medium f o r  c a p s u l e s  G, and H r e p r e s e n t s  an i n t e r f a c i a l  
p o l y m e r  s h e l l .  Th e  s t r u c t u r e s  o f  a n y  m i c r o c a p s u l e  c a n  b e  i n v e s t i g a t e d  by  
e l e c t r o n  m i c r o s c o p y  ( 7 ) .

1 . 4 )  DETERMINATION OF MICROCAPSULE CHARACTERISTICS

1 . 4 , 1 )  M i c r o e n c a p s u l a t i o n  E f f i c i e n c y

The e f f i c i e n c y  o f  e n c a p s u l a t i o n  i s  m e a s u r e d  by
d e t e r m i n i n g  t h e  a m oun t  o f  u n e n c a p s u l a t e d  f l u i d .  The u n e n c a p s u l a t e d  f l u i d  
i s  e x t r a c t e d  f r o m  t h e  c a p s u l e  s l u r r y  by m i x i n g  i t  w i t h  an i n e r t  
e x t r a c t i n g  s o l v e n t .  The  q u a n t i t y  o f  u n e n c a p s u l a t e d  f l u i d  i n  t h e  
e x t r a c t i n g  medium i s  t h e n  m e a s u r e d  by g a s  c h r o m a t o g r a p h .  The  t o t a l  f l u i d  
i n  t h e  s y s t e m  i s  d e t e r m i n e d  by e x t r a c t i n g  t h e  c a p s u l e  s l u r r y  w i t h  a 
r e a c t i v e  e x t r a c t i n g  s o l v e n t  w h i c h  w i l l  re m ov e  t h e  f l u i d  t h r o u g h  t h e  
c a p s u l e  w a l l s ,  a g a i n  f o l l o w e d  by c h r o m a t o g r a p h i c  a n a l y s i s .  The r a t i o  o f  
u n e n c a p s u l a t e d  f l u i d  t o  t o t a l  f l u i d  c a n  be u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e
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F i g u r e  1  I l l u s t r a t i o n  o f  M i c r o c a p s u l e  S t r u c t u r e s .
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e n c a p s u l a t i o n  e f f i c i e n c y .  The  p o l y c o n d e n s a t i o n  p r o c e s s  c a n  be  c o n t r o l l e d  
q u i t e  r e a d i l y  a t  an e n c a p s u l a t i o n  e f f i c i e n c y  o f  a t  l e a s t  98%. To 
d e m o n s t r a t e  t h e  i m p e r m e a b i l i t y  o f  t h e  c a p s u l e  w a l l s ,  t h e  e x p e r i m e n t s  
h a v e  show n t h a t  e n c a p s u l a t e d  v o l a t i l e  s o l v e n t  s u c h  a s  t o l u e n e  and  x y l e n e  
c a n  be  c o n t a i n e d  w i t h o u t  m e a s u r a b l e  l o s s  a t  t e m p e r a t u r e  c l o s e  t o  t h e i r  
b o i l i n g  p o i n t s  f o r  p e r i o d s  i n  e x c e s s  o f  2 4  h r  ( 1 1 ) .

1 . 4 . 2 )  A v e r a g e  S i z e  D e t e r m i n a t i o n  by  T u r b i d i m e t r v

T h i s  m e t h o d  o w e s  i t s  p o p u l a r i t y  t o  t h e  f a c t  t h a t  i t  c a n  
be  c a r r i e d  o u t  w i t h  a n y  o r d i n a r y  p h o t o m e t e r  ( 1 2 ) .  The t h e o r e t i c a l  b a s i s  
i s  L a m b e r t ’ s  l a w  ะ-

I = I, - T  X
E q . ( a )

w h i c h  s a y s  t h a t  l i g h t  o f  t h e  p r i m a r y  i n t e n s i t y  I 0  i s  mo re  s t r o n g l y  
s u b d u e d  t h e  l o n g e r  t h e r e  i s  t h e  way X t h r o u g h  a s c a t t e r i n g  med iu m .  I i s  
t h e  l i g h t  i n t e n s i t y  on  p a s s a g e  o f  t h e  m ed iu m ,  T i s  r e f e r r e d  t o  a s  t h e  
t u r b i d i t y  c o e f f i c i e n t .

The v a l u e  o f  t h i s  t u r b i d i t y  c o e f f i c i e n t  d e p e n d s  on t h e  
w e i g h t  c o n c e n t r a t i o n  c  and t h e  r a d i u s  rT o f  t h e  s c a t t e r i n g  p a r t i c l e  a s  
w e l l  a s  on  t h e  r e l a t i v e  r e f r a c t i v e  i n d e x  NT/NC o f  p a r t i c l e s  and medium  
and t h e  w a v e l e n g t h  <t> o f  t h e  l i g h t .  T h i s  m e a n s  on t h e  o t h e r  hand t h a t  t h e  
p a r t i c l e  s i z e  c a n  be c a l c u l a t e d  f r o m  t h e  t u r b i d i t y  c o e f f i c i e n t  i f  a l l  
o t h e r  q u a n t i t i e s  a r e  g i v e n .  To t h i s  e n d ,  a r e d u c e d  q u a n t i t y  t / c  w h i c h  i s  
r e f e r r e d  t o  a s  t h e  s p e c i f i c  t u r b i d i t y  i s  u s e d .  A g a i n  t h e  t r u e  p a r t i c l e  
r a d i i  a r e  o b t a i n e d  o n l y  i f  t h e  i n d i v i d u a l  p a r t i c l e s  c o n t r i b u t e  t o  t h e  
o v e r a l l  t u r b i d i t y  u n i n f l u e n c e d  by e a c h  o t h e r .  T h i s  i s  g u a r a n t e e d  o n l y  i n  
t h e  c a s e  o f  an i n f i n i t e  d i l u t i o n .  T h e r e o f ,  t h e  s p e c i f i c  t u r b i d i t y  m u s t  
be  m e a s u r e d  a t  s e v e r a l  c o n c e n t r a t i o n s  and e x t r a p o l a t e  t o  t h e  v a l u e  o f  
x / c  w h e r e  c - >  0 .
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The  r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  t h e  s p e c i f i c  t u r b i d i t y  a t  
i n f i n i t e  d i l u t i o n  and  t h e  p a r t i c l e  r a d i u s  c a n  now b e  d e f i n e d  a s  f o l l o w s  ะ-

T 4nN NT
- - f  ( ------- , N0  , rT , 4 ) ............ E q . ( b )
c  c  - > 0 = ♦ ” ô ï No

oT i ร t h e d e n s i t y  o f  t h e p o l y m e r  p e l l e t s .  The d e p e n d e n c i e s  o f  t h e
s p e c i f i c  t u r b i d i t y ,  r e l a t i v e  r e f r a c t i v e  i n d e x ,  t h e  p a r t i c l e  r a d i u s  and  
t h e  q u a n t i t i e s  N0  and It a r e  a v e r y  c o m p l e x  p r o b l e m .  I n  p r a c t i c e  t h e y  a r e  
c a l c u l a t e d  w i t h  t h e  a i d  o f  t a b l e s  w h i c h  r e l a t e  t h e  q u a n t i t i e s  t o  e a c h  

o t h e r .  The  rT v a l u e s  a r e  w e i g h t  a v e r a g e .

S i n c e  t h e  i n t e n s i t y  o f  a l i g h t  beam w h i c h  h a s  p a s s e d  a 
medium i s  t h e  c o m p l e m e n t a r y  q u a n t i t y  t o  t h e  i n t e n s i t y  o f  t h e  s c a t t e r e d  
l i g h t ,  t h e  r e s e r v a t i o n  t o  b e  made a r e  t h e  sa me a s  i n  l i g h t  s c a t t e r i n g  
m e t h o d .  I n  p a r t i c u l a r ,  t h e  r e l a t i o n s h i p s  b e t w e e n  T and rT v a r y  
c o n s i d e r a b l y  i n  d i f f e r e n t  w a v e l e n g t h  r e g i o n s .  I f  rT < <f>, t h e  t u r b i d i t y  
i n c r e a s e s  by  t h e  t h i r d  p o w e r  o f  t h e  p a r t i c l e  r a d i u s .  Where t h e  p a r t i c l e  
d i m e n s i o n s  a p p r o a c h  4>, t h e  t u r b i d i t y  m e r e l y  i n c r e a s e s  l i n e a r l y  w i t h  t h e  
r a d i u s .  I f  t h e  p a r t i c l e s  a r e  l a r g e r  t h a n  t h a t ,  X e v e n  t a k e s  t h e  c o u r s e  
o f  1 / r T .  I t  t h u s  h a p p e n s  t h a t  t h e  t u r b i d i t y  a s  a f u n c t i o n  o f  t h e  
p a r t i c l e  s i z e  p a s s e s  t h r o u g h  a maximum and d e c l i n e s  t h e r e a f t e r .  The  
h i g h e r  t h e  r e f r a c t i v e  i n d e x  o f  t h e  p a r t i c l e s  and  s h o r t e r  t h e  w a v e l e n g t h  
o f  t h e  l i g h t ,  t h e  s m a l l e r  i s  t h e  p a r t i c l e  s i z e  a t  w h i c h  t h i s  maximum i s  
r e a c h e d .  A b o v e  t h i s  maximum t h e  r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  t u r b i d i t y  and  
p a r t i c l e  r a d i u s  b e c o m e s  r a t h e r  a r b i t r a r y  and t h e r e f o r e  i t  i s ,  f o r  a 
g i v e n  l e n g t h  o f  l i g h t  w a v e s  and a g i v e n  p o l y m e r  NT, t h e  u p p e r  l i m i t  a t  
w h i c h  p a r t i c l e  s i z e  d e t e r m i n a t i o n  v i a  t u r b i d i m e t r y  s t i l l  m a ke s  s e n s e ,  
t h i s  l i m i t  l i e s  b e t w e e n  rT -  3 , 0 0 0  and 4 , 0 0 0  Â.

In  p a r t i c u l a r ,  a p h o t o m e t e r  i s  t a k e n  and c o m p a r e d  t h e
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l i g h t  i n t e n s i t y  I o f  a beam w h i c h  h a s  p a s s e d  a d i l u t e  d i s p e r s i o n  o f  a 
g i v e n  c o n c e n t r a t i o n  w i t h  t h e  i n t e n s i t y  I 0  o f  t h i s  same beam a f t e r  

p a s s a g e  o f  a medium o f  p u r e  w a t e r .  T h i s  m e a s u r e m e n t  i s  c a r r i e d  o u t  a t  
d i f f e r e n t  c o n c e n t r a t i o n s  o f  t h e  d i s p e r s i o n .  H a v i n g  o b t a i n e d  t h e  
r e f r a c t i v e  i n d i c e s  a nd  t h e  p a r t i c l e  d e n s i t y  a T ,  e v e r y t h i n g  e l s e  i s  l e f t  
t o  t h e  c o m p u t e r .  Th e  d e t a i l s  o f  c o m p u t e r  p r o g r a m  a r e  s h o w e d  i n  A p p e n d i x
I .  F i n a l l y ,  t h e  s i m p l i f y  e q u a t i o n  f o r  c a l c u l a t i n g  t h e  a v e r a g e  p a r t i c l e  
s i z e  c a n  now be  d e f i n e d  a s  f o l l o w s  ะ-

( 0 . 3 8 6 A  + 3 . 3 8 4 )
d ะ 10 ............ E q . ( c )

Where

I  X Y -  N X Ÿ 
N= 1

5 2 ~2
I  X -  N X N=1

X ะ l o g  $ ( 4 ะ 4 0 0 ,  4 5 0 ,  5 0 0 ,  5 5 0 ,  6 0 0  )
Y = l o g  โ ( โ ะ  100  -  % T r a n s m i t t a n c e  )
X = A v e r a g e  o f  l o g  4>
Ÿ ะ A v e r a g e  o f  l o g  โ
N ะ Number o f  m e a s u r e m e n t s
d Z P a r t i c l e  d i a m e t e r  ( | im)

1 . 4 . 3 )  S i z e  D i s t r i b u t i o n  D e t e r m i n a t i o n  b y  U l t r a c e n t r i f u q e

The p r i n c i p l e  c o m b i n e s  t h e  s e d i m e n t a t i o n  and p h o t o m e t r i c  
m e t h o d s ,  s o  a n a l y s i s  i s  b a s e d  on  S t o k e s ’ la w and t h e  p r o p o r t i o n a l  
r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  a b s o r b a n c e  and p a r t i c l e  c o n c e n t r a t i o n  ( 1 2 ) .

The r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  t e r m i n a l  v e l o c i t y  and p a r t i c l e  
s i z e  u n d e r  g r a v i t y  i s  e x p r e s s e d  by S t o k e s ’ e q u a t i o n  i n  t h e  f o l l o w i n g
mann er  .■ -
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Where

d x ะ
V =
H =
T =

g

V
H
T

9_(5e_-_51 ) 2
18 กิ x Eq.(1)

P a r t i c l e  d i a m e t e r  (cm )
T e r m i n a l  v e l o c i t y  o f  t h e  p a r t i c l e  w i t h  s i z e  dx  ( c m / s e c )  
S e d i m e n t a t i o n  d i s t a n c e
Ti m e r e q u i r e d  f o r  H (cm )  s e d i m e n t a t i o n  ( s e c )2
G r a v i t a t i o n a l  a c c e l e r a t i o n  ( c m / s e c  )

3
P a r t i c l e  d e n s i t y  ( g / c m  )

3
Medium d e n s i t y  ( g / c m  )
Medium v i s c o s i t y  ( g / c m - s e c )

S i n c e  g ,  6 p ,  6-| and ก a r e  c o n s t a n t s  t h a t  d e p e n d  up on t h e  
s a m p l e .  The  d e t a i l s  o f  p r i n c i p l e  a r e  s h o w e d  i n  A p p e n d i x  I I .  T h u s ,  t h e  
p a r t i c l e  s i z e  d i s t r i b u t i o n  c a n  b e  a u t o m a t i c a l l y  c a l c u l a t e d  by  t h e  
m i c r o c o m p u t e r  w h i c h  l i n k s  t o  t h e  a n a l y z e r  a s  show n i n  F i g u r e  2 .

1 . 4 , 4 )  P a r t i c l e s  Im a ge  b y  M i c r o s c o p y  M e t h o d s

O p t i c a l  and e l e c t r o n  m i c r o s c o p y  m e t h o d s  a r e  t h e  m o s t  
p o p u l a r  f o r  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  a v e r a g e  p a r t i c l e  s i z e  and  p a r t i c l e  s i z e  
d i s t r i b u t i o n .  The p h o t o g r a p h y  i s  t h e  m e t h o d  w h i c h  o f f e r s  much mo re  
i n f o r m a t i o n  t h a n  a n y  i n d i r e c t  m e t h o d s  o f  d e t e r m i n a t i o n .  The  c o m p l i c a t e d  
c o n c l u s i o n  m u s t  b e  drawn and g i v e n  t h e  e n l a r g e m e n t  f a c t o r  m u s t  be  
i n c l u d e d  a s  w e l l .  The p h o t o g r a p h e d  p a r t i c l e s  a r e  shown i n  t h e  m i c r o g r a p h  
and a n y  r e q u i r e d  i n f o r m a t i o n  c a n  be  o b t a i n e d  e x a c t l y  by  m e a s u r i n g  and  
c o u n t i n g  t h e  s i z e  and t h e  number o f  p a r t i c l e s .  But  t h e  o p t i c a l  
m i c r o s c o p y  c a n n o t  make t h e  v e r y  s m a l l  p a r t i c l e s  v i s i b l e  a s  s u c h .  B e c a u s e  
t h e  w a v e l e n g t h  o f  v i s i b l e  l i g h t  i s  l o n g e r  t h a n  t h e  d i a m e t e r  o f  
p a r t i c l e s .  T h e r e  i s  a w a y - o u t  t o  d e t e r m i n e  t h e  v e r y  s m a l l  p a r t i c l e s  by  
u s i n g  e l e c t r o n  m i c r o s c o p y  m e t h o d .  The w a v e l e n g t h  i s  r e d u c e d  t o  e m p l o y  
r a d i a t i o n  t o  s u c h  an e x t e n t  t h a t  i t  i s  much s m a l l e r  t h a n  t h e  o b j e c t  t o
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F i g u r e  2 S t r u c t u r a l D i a g r a m  o f P a r t i c l e S i z e  A n a l y z e r  w i t h
C o m p u t e r
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be  i m a g e d .  The  u s a b l e  w a v e l e n g t h  r a n g e  o f  t h e  v i s i b l e  l i g h t  h a s  i t s  
l o w e r  l i m i t  a t  a b o u t  0 . 4  m i c r o m e t e r ,  t h e r e f o r e  t h e  v e r y  s m a l l  p a r t i c l e s  
c a n n o t  b e  s e e n  i n  t h e  o p t i c a l  m i c r o s c o p e .  S h o r t - w a v e  e l e c t r o n  r a d i a t i o n ,  
h o w e v e r ,  i n c r e a s e s  t h e  m a g n i f i c a t i o n  o f  t h e  o p t i c a l  m i c r o s c o p e  a b o u t  t w o  
d e c i m a l  p o w e r s  an d  t h i s  s u f f i c e s  t o  show e v e n  t h e  s m a l l  d i m e n s i o n  o f  t h e  
p a r t i c l e s .  I n  i t s  o r d e r  f o r m  t r a n s m i s s i o n  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e  i s  v e r y  
s u c h  l i k e  t h e  o p t i c a l  m i c r o s c o p e .  The d i f f e r e n c e  l i e s  i n  t h e  l e n s e s ,  
w h i c h  a r e  e l e c t r o s t a t i c  o r  m a g n e t i c  f i e l d s  i n  t h e  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e .  
The r e s o l v i n g  p o w e r  o f  s u c h  i n s t r u m e n t s  l i e s  a t  < 10  a n g s t r o m .  O f  a  
d i f f e r e n t  s t r u c t u r e  i s  s o - c a l l e d  s c a n n i n g  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e  w h i c h  
d e r i v e s  i t s  f u n c t i o n s  f r o m  v i d e o  t e c h n i q u e .  Th e  o b j e c t  t o  b e  i m a g e d  i s  
s c a n n e d  i n  r a p i d  s u c c e s s i o n  by  a beam o f  p r i m a r y  e l e c t r o n s .  R e c o r d e d ,  
h o w e v e r ,  i s  t h e  i n t e n s i t y  o f  t h e  s e c o n d a r y  e l e c t r o n s  e m i t t e d  by  t h e  
o b j e c t ,  w h i c h  a r e  s y n c h r o n o u s l y  f o c u s e d  o n  a  s c r e e n .  The s c a n n i n g  
e l e c t r o n  m i c r o s c o p e  i s  t h u s  an e m i s s i o n  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e .  A t  a b o u t  
100  a n g s t r o m  i t s  r e s o l v i n g  p o w e r  l i e s  b e t w e e n  t h a t  o f  t h e  o p t i c a l  
m i c r o s c o p e  and  t h e  t r a n s m i s s i o n  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e .

B o t h  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e s  s e r v e  t o  p r o d u c e  t h e  i m a g e s  o f  
p o l y m e r  p a r t i c l e s .  The p r o b l e m  i s ,  h o w e v e r ,  t o  c o n t r a s t  t h e  p a r t i c l e s  
w i t h  t h e i r  e n v i r o n m e n t  and  t o  e n s u r e  t h a t  t h e  h i g h - e n e r g y  r a d i a t i o n  
c a u s e s  t h e  l e a s t  p o s s i b l e  c h a n g e  i n  t h e m .  T h e r e f o r e ,  s p e c i m e n  
p r e p a r a t i o n  i s  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  a s p e c t  o f  e l e c t r o n  m i c r o c o p y .  I t  i s  
e s s e n t i a l  t o  make s u r e  t h a t  t h e  im ag e  o f  t h e  s p a t i a l  d i s t r i b u t i o n  o f  t h e  
p o l y m e r  p a r t i c l e s  i n  a d i s p e r s i o n  be a s  t r u e  t o  n a t u r e  a s  p o s s i b l e .  The  

p o l y m e r  p a r t i c l e s  a r e  s o f t  an d  d e f o r m a b l e  u n d e r  t h e  h i g h l y  e n e r g e t i c  
e l e c t r o n  beam.  " E l e c t r o n  Beam H a r d e n i n g "  i s  t h e  m o s t  w i d e l y  u s e d  m e t h o d .  
To t h i s  e n d ,  t h e  s p e c i m e n  i s  e x p o s e d  a t  v e r y  l o w  t e m p e r a t u r e s  t o  h i g h  
e n e r g y  e l e c t r o n  beam, w h i c h  c r e a t e s  many r e a c t i v e  s i t e s  a t  t h e  
m a c r o m o l e c u l e s  w i t h i n  t h e  p o l y m e r  p a r t i c l e s  t o  be  c r o s s - l i n k i n g .  
H o w e v e r ,  t h e  p o l y m e r  p a r t i c l e s  a r e  s l i g h t l y  s h r i n k s  a s  a r e s u l t  o f
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c r o s s - l i n k a g e ,  i t s  d i a m e t e r  now b e i n g  s o m e w h a t  s m a l l e r  t h a n  i n  t h e  
o r i g i n a l  s t a t e .  To make q u i t e  s u r e ,  t h e r e  i s  t h e  m e t h o d  o f  o b l i q u e  
s p u t t e r i n g ,  i n  w h i c h  a c a r b o n  o r  m e t a l  f i l m  i s  d e p o s i t e d  o n  t h e  s p e c i m e n  
u n d e r  v a cu u m  f o r  a g i v e n  a n g l e .  The s p u t t e r i n g  a n g l e  b e i n g  kno wn,  t h e  

d i m e n s i o n s  o f  t h e  i m a g e d  p o l y m e r  p a r t i c l e s  c a n  b e  a c c u r a t e l y  d e t e r m i n e d  
f r o m  t h e  t y p i c a l  s h a d o w .  I f  t h e  s p e c i m e n  i s  n o t  e x a m i n e d  w i t h  t h e  
t r a n s m i s s i o n  e l e c t r o n  m i c r o s c o p e  b u t  w i t h  t h e  s c a n n i n g  e l e c t r o n  
m i c r o s c o p e ,  t h e  s p e c i m e n  s u r f a c e  m u s t  b e  c r e a t e d  t o  b e  a g o o d  e m i t t e r  o f  
s e c o n d a r y  e l e c t r o n .  I n  t h i s  c a s e  t h e  d e p o s i t i o n  o f  a c o n d u c t i v e  l a y e r ,  
c a r b o n  o r  g o l d  f i l m ,  i s  p a r t i c u l a r l y  i m p o r t a n t  ( 1 3 ) .

1 . 5 )  THE APPLICATIONS OF MICROENCAPSULATION

Th e a r t  o f  e n c a p s u l a t i o n  h a s  b e e n  t h e  o b j e c t  o f  c o n s i d e r a b l e  
a t t e n t i o n  i n  r e c e n t  y e a r s  i n  v i e w  o f  t h e  i n c r e a s e d  n e e d  t o  m a i n t a i n  a 
r e a c t i v e  m a t e r i a l  i n  an  i n e r t  s t a g e  u n t i l  s u c h  t i m e  a s  i t  i s  c a l l e d  upon  
t o  p e r f o r m  a g i v e n  f u n c t i o n .  T h u s ,  i n e r t n e s s  i s  p r o v i d e d  by  i n t e r p o s i n g ,  
by e n c a p s u l a t i o n ,  a n o n - r e a c t i v e  b a r r i e r  o r  s h e l l  b e t w e e n  t h e  r e a c t i v e  
m a t e r i a l  a nd  i t s  i m m e d i a t e  s u r r o u n d i n g .  Remo val  o f  t h e  b a r r i e r  o r  s h e l l  
by a n y  s u i t a b l e  m ea n s  " a c t i v a t e s ” t h e  e n c a p s u l a t e d  s u b s t a n c e .  I n  t h i s  
m a n n e r ,  t h e  h a n d l i n g  p r o p e r t i e s  o f  s o l i d s  c a n  b e  c o n f e r r e d  on  l i q u i d s  
and g a s e s .  A d h e s i v e  c a n  b e  made n o n - a d h e s i v e  u n t i l  a d h e r e n c e  i s  r e q u i r e d  
and r e a c t i v e  c h e m i c a l s  c a n  b e  m a i n t a i n e d  i n a c t i v e  u n t i l  s u c h  t i m e  a s  
t h e i r  r e a c t i v i t y  i s  r e l e a s e d .  F la m m a b l e  s u b s t a n c e  c a n  b e  r e n d e r e d  n o n 
f l a m m a b l e  w h i l e  b e i n g  t r a n s p o r t e d  o r  d u r i n g  s t o r a g e ,  b u t  r e a d i l y  
r e l e a s e d  u n c h a n g e d  when d e s i r e d .  More s p e c i f i c a l l y ,  t h e  t e c h n i q u e  o f  
e n c a p s u l a t i o n  i s  e m p l o y e d  e f f e c t i v e l y  i n  t h e  m a n u f a c t u r e  o f  m a n i f o l d  
p a p e r  w h e r e  a t h i n  l a y e r  o f  m i c r o s c o p i c  c a p s u l e s  c o n t a i n i n g  a s u i t a b l e  
m a r k i n g  s u b s t a n c e  a r e  b o n d e d  t o  a p l i a b l e  s h e e t .  The m a r k i n g  s u b s t a n c e  
i s  m a i n t a i n e d  i n a c t i v e  u n t i l  t h e  c a p s u l e s  a r e  r u p t u r e d  by p r e s s u r e  o f  a 
s t y l u s  o r  o t h e r  m e a n s .  E n c a p s u l a t e d  s u b s t a n c e s  a r e  u s e f u l  i n  t h e  
p r e p a r a t i o n  o f  d r u g s  w h e r e  a d e l a y e d  e f f e c t  i s  d e s i r e d .  T h u s ,  t h e  a c t i v e
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i n g r e d i e n t  c a n  b e  c o a t e d  w i t h  a s u i t a b l e  p r o t e c t i v e  l a y e r  and  when t h e  
d r u g  i s  t a k e n  i n t e r n a l l y ,  i t  w i l l  n o t  i m m e d i a t e l y  a f f e c t  t h e  p a t i e n t  b u t  
r e m a i n s  i n a c t i v e  u n t i l  t h e  p o l y m e r  l a y e r  i s  d i s s o l v e d .  As  i s  a p p a r e n t ,  
d e p e n d i n g  o n  t h e  e n c a p s u l a t e d  s u b s t a n c e ,  t h e  i n f l u e n c e  o f  t h e  d r u g  c a n  
b e  d e l a y e d  f r o m  a m a t t e r  o f  m i n u t e s  up t o  s e v e r a l  h o u r s .  The  
e n c a p s u l a t i o n  t e c h n i q u e  c a n  a l s o  b e  u s e d  i n  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  p r e s s u r e  
s e n s i t i v e  a d h e s i v e s  f o r  a p p l i c a t i o n  t o  p l a c a r d s ,  e n v e l o p e s ,  e t c . ,  w h e r e  
i t  i s  n e c e s s a r y  t h a t  t h e  s u r f a c e  r e m a i n  n o n - a d h e s i v e  u n t i l  a d h e r e n c e  i s  
d e s i r e d .  By e m p l o y i n g  e n c a p s u l a t i n g  s u b s t a n c e s ,  i t  i s  n o t  n e c e s s a r y  t o  
w e t  t h e  s u r f a c e  b u t  a d h e r e n c y  i s  o b t a i n e d  by  m e r e l y  a p p l y i n g  p r e s s u r e
( 1 4 ) ,  ( 1 5 ) .

1 , 6 )  THE GENERAL INFORMATION OF HICROENCAPSULATION BY INTERFACIAL 
POLYCONDENSATION

Due t o  t h e  v a r i e t y  o f  t e c h n i q u e s  a v a i l a b l e  f o r  
m i c r o e n c a p s u l a t i o n ,  i n  t h i s  t h e s i s ,  t h e  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  
m e t h o d  w a s  s e l e c t e d  f o r  s y n t h e s i s  o f  p o l y m e r i c  s h e l l  i n  w h i c h  a 
c o n v e n t i o n a l  e m u l s i o n  p r o c e s s  wa s  a l s o  i n v o l v e d .  T h i s  t h e s i s  r e l a t e s  t o  
a p r o c e s s  o f  e n c a p s u l a t i o n  and  t o  n o v e l  e n c a p s u l a t e d  s u b s t a n c e s .  More  
p a r t i c u l a r l y ,  t h e  t h e s i s  e m b r a c e s  a s u b s t a n c e  h a v i n g  a s h e l l  o f  
i n s o l u b l e ,  i n f u s i b l e ,  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r .  The  
e n c a p s u l a t i o n  p r o c e s s  c o m p r i s e s  d i v i s i o n  and  d i s p e r s i o n  o f  t h e  s u b s t a n c e  
t o  be  e n c a p s u l a t e d  a s  a d i s c o n t i n u o u s  p h a s e ,  w i t h i n  a c o n t i n u o u s  f l u i d  
p h a s e .  Ea ch  p h a s e  m u s t  c o n t a i n  an i n t e r m e d i a t e  o r  an i n t e r m e d i a t e  m u s t  
be  a d d e d ,  w h i c h  w i l l  r e a c t  w i t h  t h e  i n t e r m e d i a t e  i n  t h e  o t h e r  p h a s e  t o  
f o r m  a c o n t i n u o u s  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r  f i l m  a t  t h e  
i n t e r f a c e  o f  t h e  t w o  p h a s e s .  The d i s p e r s e d  s u b s t a n c e  i s  e n c l o s e d  w i t h i n  
t h e  p o l y m e r  f i l m .
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ไ . 6 . 1  ) M i c r o e n c a p s u l a t i o n  b y  I n t e r f a c i a l  P o l y c o n d e n s a t i o n

Th e  p r e f e r r e d  an d  m e c h a n i c a l l y  m o s t  s i m p l e  m e t h o d  o f  
p r o v i d i n g  t h e  i n t e r f a c e  f o r  e n c a p s u l a t i o n  i s  t o  d i s p e r s e  o r  e m u l s i f y  o n e  
r e a c t a n t  f o r  t h e  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r  i n  a c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n i n g  
t h e  s e c o n d  r e a c t a n t .  The  s u b s t a n c e  t o  b e  e n c a p s u l a t e d  w i l l  a l s o  b e  
c o n t a i n e d  i n  t h e  d i s p e r s e d  p h a s e .  H o w e v e r ,  i n  o r d e r  t o  m or e  a c c u r a t e l y  

c o n t r o l  t h e  f o r m a t i o n  o f  t h e  c a p s u l e s ,  i t  c a n  b e  c o n v e n i e n t  t o  e m u l s i f y  
o r  d i s p e r s e  o n e  r e a c t a n t  f o r  t h e  c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  
s u b s t a n c e  t o  b e  e n c a p s u l a t e d  i n  a c o n t i n u o u s  p h a s e  an d  t h e r e a f t e r  add  
a d d i t i o n a l  c o n t i n u o u s  p h a s e  c o n t a i n i n g  t h e  s e c o n d  r e a c t a n t  t o  t h e  
d i s p e r s i o n .  The  p o l y c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r  s h e l l  w i l l  f o r m  a t  t h e  
i n t e r f a c e  o f  t h e  d i s p e r s e d  s u b s t a n c e  and  e n c a p s u l a t e  t h e  m a t e r i a l .  The  
d i s p e r s i o n  and  e m u l s i o n  c a n  be  s t a b i l i z e d  by  a d d i t i o n  o f  s u r f a c e  a c t i v e  
a g e n t s  o r  p r o t e c t i v e  c o l l o i d s  t o  t h e  c o n t i n u o u s  p h a s e  ( 8 ) .

1 . 6 . 2 )  The  A d v a n t a g e s  o f  M i c r o e n c a p s u l a t i o n  b y  I n t e r f a c i a l
P o l y c o n d e n s a t i o n  M e th o d

The  s p r a y - d r y i n g  an d  c o a c e r v a t i o n  e n c a p s u l a t i o n  
p r o c e s s e s  d e s c r i b e d  e a r l i e r  u t i l i z e d  f i l m - f o r m i n g  p o l y m e r i c  m a t e r i a l s  
s o l u b l e  i n  a r a n g e  o f  s o l v e n t s .  F o r  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  p o l y m e r s ,  t h e  
s o l v e n t s  a v a i l a b l e  a r e  v e r y  l i m i t e d  and  s o l u t i o n  v i s c o s i t i e s  a r e  h i g h ,  
t h e r e b y  r e s t r i c t i n g  t h e i r  u s e  i n  t h e  p r o c e s s .  The  i n t e r f a c i a l  
p o l y c o n d e n s a t i o n  t e c h n i q u e  c a n  p r o d u c e  a c a p s u l e  s h e l l  c o n s i s t i n g  o f  
h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  p o l y m e r  i n s o l u b l e  i n  o r g a n i c  s o l v e n t s .  A 
p a r t i c u l a r  a d v a n t a g e  o f  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  p r o c e s s  i s  t h a t  
i t  p r o v i d e s  a m e t h o d  o f  e n c a p s u l a t i n g  w a t e r  o r  w a t e r  s o l u b l e  s u b s t a n c e s .  
To c o n t r o l  t h e  f o r m a t i o n  o f  t h e  c a p s u l e s ,  o n e  r e a c t a n t  f o r  t h e  
c o n d e n s a t i o n  p o l y m e r ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  s u b s t a n c e  t o  b e  e n c a p s u l a t e d ,  i s  
f i r s t  d i s s o l v e d  i n  w a t e r  p h a s e  and  e m u l s i f i e d  i n  c o n t i n u o u s  o i l  p h a s e  
c o n t a i n i n g  e m u l s i f i e r .  T h e r e a f t e r ,  t h e  s e c o n d  r e a c t a n t  w h i c h  d i s s o l v e s
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i n  t h e  c o n t i n u o u s  o i l  p h a s e  i s  a d d e d  t o  t h e  e m u l s i o n  p h a s e .  The p o l y m e r  
s h e l l  w i l l  t h e n  f o r m  a t  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  d i s p e r s e d  w a t e r  p h a s e  and  

e n c a p s u l a t e  t h e  m a t e r i a l .  The s p r a y - d r y i n g  and c o a c e r v a t i o n  p r o c e s s e s  
t e n d  t o  g i v e  c l u s t e r  o f  d i s c r e t e  c a p s u l e s  i l l u s t r a t e d  i n  F i g u r e  3 .  The  
i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  t e c h n i q u e ,  t o  a c e r t a i n  e x t e n t ,  g i v e s  
d i s c r e t e  c a p s u l e s  sh o wn  i n  F i g u r e  3 ,  d u e  t o  t h e  e n c a p s u l a t i o n  o c c u r r i n g  
a t  t h e  i n d i v i d u a l  d i s p e r s e d  d r o p l e t s .  The  i n t e r f a c i a l  p o l y c o n d e n s a t i o n  
t e c h n i q u e  p r o d u c e s  a m i c r o c a p s u l e  h a v i n g  h i g h  u n i f o r m i t y  i n  t h i c k n e s s  
o f  p o l y m e r i c  s h e l l  w h i c h  i s  i n s o l u b l e  i n  t h e  c o n t i n u o u s  p h a s e  and  
i n f u s i b l e  d u r i n g  p r o c e s s i n g  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e .  B e c a u s e  t h e  i n t e r f a c i a l  
p o l y m e r i z a t i o n  o c c u r s  a t  e a c h  e n c a p s u l a t e d  f l u i d  d r o p l e t s ,  s o  t h a t  t h e  
e f f i c i e n c y  o f  e n c a p s u l a t i o n  i s  n e a r l y  1 0 0 * .  T h e r e f o r e ,  t h e  p o l y m e r i c  
s h e l l  f o r m a t i o n  s h o u l d  o c c u r  i n s t a n t a n e o u s l y  a f t e r  t h e  s e c o n d  r e a c t a n t  
h a s  b e e n  a d d e d  ( 7 ) .

1 , 6 . 3 )  D i s p e r s i o n  and  E m u l s i f i c a t i o n  P r o c e s s

The d i s p e r s i o n  o r  e m u l s i o n  c a n  b e  p r o d u c e d  by  t h e  
s t a n d a r d  s u s p e n s i o n  and  e m u l s i f i c a t i o n  t e c h n i q u e s  known i n  t h e  a r t .  
T h u s ,  d i s p e r s i o n s  o r  e m u l s i o n s  c a n  b e  p r e p a r e d  by  a g i t a t i o n ,  p r e f e r a b l y  
i n  t h e  p r e s e n c e  o f  o n e  o r  m or e  e m u l s i f y i n g  a g e n t s .  The e f f i c i e n c y  o f  t h e  
e m u l s i f i c a t i o n  d e p e n d s  among o t h e r  f a c t o r s ,  on  t h e  t y p e  and  d e g r e e  o f  
a g i t a t i o n  and  t h e  m a n n er  i n  w h i c h  t h e  e m u l s i f y i n g  a g e n t  i s  i n t r o d u c e d .  
The p r i m a r y  f u n c t i o n  o f  t h e  a g i t a t i o n  i s  t o  b r e a k  up b o t h  p h a s e s  o f  t h e  
e m u l s i o n  s o  t h a t  t h e  o n e  w h i c h  w i l l  b e co m e t h e  d i s p e r s e d  p h a s e  i s  a b l e  
t o  f o r m  s m a l l  g l o b u l e s .  The e m u l s i f i e r  i s  e m p l o y e d  t o  l o w e r  t h e  
i n t e r f a c i a l  t e n s i o n  s i n c e  t h e  l o w e r  t h e  i n t e r f a c i a l  t e n s i o n  t h e  l o w e r  
t h e  a m o un t  o f  m e c h a n i c a l  e n e r g y  n e e d e d  t o  b r e a k  up t h e  p h a s e s .  Where t h e  
i n t e r f a c i a l  t e n s i o n  o f  a s y s t e m  i s  e x t r e m e l y  l o w ,  s p o n t a n e o u s  
e m u l s i f i c a t i o n  may r e s u l t .  The p r e p a r a t i o n  o f  t h e  e m u l s i o n s  c a n  be  
f a c i l i t a t e d  by  v a r i o u s  t y p e s  o f  c o l l o i d  m i l l s  and h o m o g e n i z e r s  
e n g i n e e r e d  t o  o b t a i n  maximum s h e a r  a c t i o n  o f  t h e  f l u i d  and  e n h a n c e  t h e
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f o r m a t i o n  o f  f i n e  u n i f o r m  g l o b u l e s  ( 1 6 ) .

1 . 6 . 4 )  E m u l s i f y i n g  A g e n t

E m u l s i f y i n g  a g e n t s  w h i c h  a r e  o p e r a b l e  i n  p r e p a r i n g  t h e  
e m u l s i o n s  i n c l u d e  s u r f a c t a n t s  a s  w e l l  a s  p r o t e c t i v e  c o l l o i d s .  
S u r f a c t a n t s  a r e  t h e  l o n g  c h a i n  p o l a r  and  n o n - p o l a r  c o m p o u n d s  w h i c h  h a v e  
t h e  h y d r o p h i l i c  and  h y d r o p h o b i c  p a r t  i n  t h e  same m o l e c u l e .  T h e y  a r e  
c l a s s i f i e d  a s  a n i o n i c  s u c h  a s  s o d i u m  l a u r y l  s u l f a t e ,  c a t i o n i c  s u c h  a s  
s t e a r y l  a m i n e ,  n o n i o n i c  s u c h  a s  e t h y l e n e  o x i d e  d e r i v a t i v e s  o f
n o n y l p h e n o l ,  and a m p h o t e r i c  s u c h  a s  c e t y l  b e t a i n e  a c c o r d i n g  t o  t h e  
c h a r g e  o f  t h e  e f f e c t i v e  p a r t  o f  t h e  m o l e c u l e .  P r o t e c t i v e  c o l l o i d s  a r e  
t h e  h i g h  m o l e c u l a r  w e i g h t  h y d r o p h i l i c  m o l e c u l e  w h i c h  a r e  c l a s s i f i e d  a s  
n a t u r a l  p r o d u c t s  s u c h  a s  g um s ,  s t a r c h e s ,  p r o t e i n s ,  e t c . ,  and  s y n t h e t i c  
p r o d u c t s  s u c h  a s  p o l y ( v i n y l  a l c o h o l ) ,  p o l y ( s o d i u m  m e t h a c r y l a t e ) ,  e t c .  
E m u l s i f y i n g  a g e n t  i s  known t o  b e  r e a d i l y  a d s o r b e d  a t  t h e  i n t e r f a c e  t o  
p r e v e n t  a g g l o m e r a t i o n  o f  t h e  n o n - c o n t i n u o u s  p h a s e  ( 1 6 ) .

1 . 6 . 5 )  P o l y c o n d e n s a t i o n  b e t w e e n  D i a c i d  C h l o r i d e  a nd  D i a m i n e

A number  o f  h i g h l y  r e a c t i v e  c o m p o u n d s ,  - i n t e r a c t i o n  o f  
w h i c h  r e s u l t s  i n  a m i d e  l i n k a g e s ,  c a n  b e  u s e d  a s  r e a c t a n t s  f o r
i n t e r f a c i a l  s y n t h e s i s  o f  p o l y a m i d e  ( 1 7 ) ,  ( 1 8 ) ,  ( 1 9 ) .  A c y l a t i o n  r e a c t i o n  
o f  d i a m i n e s  w i t h  a c y l h a l i d e s  i s  m o s t  w i d e s p r e a d  an d u s e f u l .  T h i s  
r e a c t i o n  i s  p r a c t i c a l l y  i r r e v e r s i b l e  and c a n  be  d e s c r i b e d  by a s e c o n d -  
o r d e r  r a t e  e x p r e s s i o n .  I t  f o l l o w s  t h e  m e c h a n i s m  o f  n u c l e o p h i l i c  
s u b s t i t u t i o n .  The  r e a c t i o n  i s  r a p i d ,  i s  c a t a l y z e d  s t r o n g l y  by  w a t e r  and  
by a number o f  o t h e r  a d d i t i v e s ,  and i s  m u l t i s t a g e

/ /  / /  k1
h2n- r1- nh2 + C1-C-R2-C-C1 ------

0
~R 1--NH-C-R2~ + HCl

/ /  O  k2c— 3C1 ------
๏  2

> [~r1- nh2 >
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I n  t h e  f i r s t  r e a c t i o n  s t a g e ,  t h e  f o r m a t i o n  o f  an  
i n t e r m e d i a t e  c o m p l e x  i s  m o r e  r a p i d  t h a n  i t s  d e c o m p o s i t i o n .  H y d r o g e n  
c h l o r i d e ,  f o r m e d  i n  t h e  r e a c t i o n ,  i s  c a p a b l e  o f  r e a c t i n g  w i t h  
n o n a c y l a t e d  a m i n o  g r o u p s  i n  t h e  i n t e r m e d i a t e ,  r e s u l t i n g  i n  t h e  f o r m a t i o n  
o f  n o n a c t i v e  s a l t s  o f  a m i n e s  u n d e r  t h e  c o n d i t i o n  o f  t h e  s y n t h e s i s  w h i c h  
c a n  be  a v o i d e d  by  t h e  a d d i t i o n a l  o f  an a c i d - r e c e i v e r  s u c h  a s  s o d i u m  
h y d r o x i d e .

By t h e  a p p r o p r i a t e  s e l e c t i o n  o f  c h e m i c a l s  f o r  t h i s  
t h e s i s ,  p o l y a m i d e  c a n  b e  s y n t h e s i z e d  by  t h e  f o l l o w i n g  r e a c t i o n s  โ 

อ  0  0  0
H2N-(CH2) 6-NH2 + C1-C-(CH2) 8-C-C1 ---- > ~[-HMCH2) 6-NH-C-(CH2)8-C -]n~
H e x a m e t h y l e n e  d i a m i n e  + S e b a c o y l  c h l o r i d e  ------>

P o l y ( h e x a m e t h y l e n e  s e b a c a m i d e )

— \  / 0 / r ~ \  / 0 /  ___  „ / / / r r W /H2N-/OV-NH2 + C l-C - /0 \-C -C l ---- > " f-H N -/0 )-N H -C -^ 0 )-C -]  ก~
P a r a - p h e n y l e n e  d i a m i n e  + T e r e p h t h a l o y l  c h l o r i d e  ------>

P o l y ( p a r a - p h e n y l e n e  t e r e p h t h a l a m i d e )

0 0 0 0
H2N-(CH2)6-NH2 + C l-C-^Q ^-C-Cไ ---- > ~[-HN-(CH2) 6-N H -C -^py-C -]0"'
H e x a m e t h y l e n e  d i a m i n e  + T e r e p h t h a l o y l  c h l o r i d e  ------>

P o l  y ( h e x a m e t h y l e n e  t e r e p h t h a l a m i d e )

0 0
/ /  / /

0
/ /

0
/ /

H2 N_^ C  ) - N H 2 + C 1 -C -( C H 2 ) 8 -C - C 1  ------> ~ [ - H N - ^ / Q y - N H - C - ( C H 2 ) 8 - C - ] n '
P a r a - p h e n y l e n e  d i a m i n e  + S e b a c o y l  c h l o r i d e  ------>

P o l y ( p a r a - p h e n y l e n e  s e b a c a m i d e )

1 . 6 . 6 )  H o m o g e n i z e r

I n  t h e  e m u l s i f i c a t i o n  p r o c e s s ,  t h e  h i g h - s h e a r  t y p e
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e m u l s i f y i n g  m i x e r  i s  an i m p o r t a n t  m a c h i n e  t o  b r e a k  up o i l  p h a s e  i n t o  
t i n y  o i l  d r o p l e t s .  T . K .  Homo M i x e r  i s  a r e v o l u t i o n a r y  m i x e r  o p e r a t e d  by  
t h e  c o n c e p t  e n t i r e l y  d i f f e r e n t  f r o m  t h a t  o f  o r d i n a r y  m i x e r s .  W i t h  t h e i r  
o r i g i n a l  d e s i g n  an d  m i x i n g  p r i n c i p l e ,  t h e y  a r e  c a p a b l e  o f  e m u l s i f y i n g ,  

h o m o g e n i z i n g ,  d i s p e r s i n g ,  d i s s o l v i n g  and  r e a c t i o n - a c c e l e r a t i n g  i n  
l i q u i d - l i q u i d ,  l i q u i d - p o w d e r  o r  l i q u i d - s o l i d  p r o c e s s e s  q u i c k l y  and  
e a s i l y .

I t s  m i x i n g  s e c t i o n  c o n s i s t s  o f  a h i g h - s p e e d  t u r b i n e ,  a 
s t a t o r  and  d i s c - t y p e  d e f l e c t i o n  b a f f l e  a s  sh o wn  i n  F i g u r e  4 .  The  
r e v o l u t i o n  o f  t h e  t u r b i n e  c r e a t e s  p r e s s u r e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  t h e  t o p  
and t h e  b o t t o m  o f  t h e  t u r b i n e .  T h i s  p r e s s u r e  s e n d s  up t h e  p r o c e s s i n g  
m a t e r i a l  t o  t h e  h i g h e r  p a r t  o f  t h e  v e s s e l  t h r o u g h  t h e  g a p  b e t w e e n  t h e  
t u r b i n e  and  t h e  s t a t o r ,  d u r i n g  w h i c h  t h e  p r o c e s s i n g  m a t e r i a l  r e c e i v e s  
s e v e r e  s h e a r i n g ,  i m p a c t  and  t u r b u l e n c e .  F i n a l l y  t h e  p r o c e s s i n g  m a t e r i a l  
bumps a g a i n s t  t h e  d e f l e c t i o n  b a f f l e  and f l o w s  down t o  t h e  r e c e i v e r  t h e  
same p r o c e s s e s  r e p e a t e d l y  u n t i l  i t  i s  f i n e l y  e m u l s i f i e d ,  h o m o g e n i z e d ,  
d i s p e r s e d ,  d i s s o l v e d  o r  m i l l e d .

On a l l  o f  T . K .  Homo M i x e r  m o d e l s ,  t h e  m a j o r  c o m p o n e n t s  
s u c h  a s  m i x i n g  s e c t i o n ,  s t a t o r  r o d ,  and  m o t o r  i n c o r p o r a t e  b a s i c a l l y  t h e  
sa me d e s i g n .  T h e y  a r e  m i x e r  o f  v e r t i c a l  t y p e  a s  sh o wn  i n  F i g u r e  5 .  The  
m i x i n g  s e c t i o n  c o n s i s t s  o f  a t u r b i n e  w h i c h  r o t a t e s  a t  h i g h  s p e e d ,  and  a 
s t a t o r  h e l d  t o  s t a t o r  r o d s  ( s t a t i o n a r y  m e m b e r ) ,  b o t h  b e i n g  made o f  h i g h -  
g r a d e  s t a i n l e s s  s t e e l .  The  t u r b i n e  i s  c o n n e c t e d  t o  t h e  s h a f t  w h i c h  i s  
d i r e c t l y  c o u p l e d  t o  m o t o r  w i t h  a f l e x i b l e  c o u p l i n g .  I t  r o t a t e s  a l o n g  t h e  
i n s i d e  p e r i p h e r y  o f  t h e  s t a t o r  a t  s e v e r a l  h u n d r e d  t o  s e v e r a l  t h o u s a n d  
r e v o l u t i o n s  p e r  m i n u t e ,  w h i l e  m a i n t a i n i n g  a p r e c i s e  and e v e n  g a p .  
P r o c e s s i n g  m a t e r i a l  i s  s h e a r e d  i n  t h i s  g a p ,  r e c e i v i n g  e m u l s i f y i n g ,  
h o m o g e n i z i n g ,  d i s p e r s i n g ,  d i s s o l v i n g  and g r i n d i n g  a c t i o n s .  T h r e e  s t a t o r  
r o d s ,  made o f  h i g h - g r a d e  s t a i n l e s s  s t e e l ,  s u p p o r t  t h e  m i x i n g  s e c t i o n  
a c c u r a t e l y  and f i r m l y  t o  m o t o r  b a s e .  T h e s e  r o d s  a r e  f i t t e d  w i t h  a d i s c -
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F i g u r e  4 O r i g i n a l D e s i  g n a n d  M i x i n g  o f T . K . H o m o  M i x e r .
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T . K.  H o m o  M i x e r  w i t h  M a j o r  C o m p o n e n t s .



25

t y p e  d e f l e c t i o n  b a f f l e  w h i c h  c a n  b e  s e t  i n  a d e s i r e d  p o s i t i o n  d e p e n d i n g  
on v o l u m e  o f  t h e  l i q u i d  h a n d l e d .  T h i s  b a f f l e  f a c i l i t a t e s  a  c o n v e c t i o n .  
The m i x i n g  s e c t i o n  i s  a c c u r a t e l y  c o n n e c t e d  t o  t h e  m o t o r  by  m e a n s  o f  t h e  
m o t o r  b a s e .  B e a r i n g s  a r e  b u i l t  i n s i d e  t h i s  m o t o r  b a s e  t o  s u p p o r t  t h e  
h i g h - s p e e d  t u r b i n e  s h a f t  w h i c h  i s  d i r e c t l y  c o u p l e d  t o  t h e  m o t o r  b y  m e a n s  
o f  a f l e x i b l e  c o u p l i n g  ( 2 0 ) ,  ( 2 1 ) .

1 . 7 )  OBJECTIVE AND SCOPE OF RESEARCH

Upon t h e  g r e a t  number o f  l i t e r a t u r e  s u r v e y  o n  s y n t h e s e s  o f  
m i c r o c a p s u l e s ,  f o r  i n d u s t r i a l  a p p l i c a t i o n s ,  by a n y  e x i s t i n g  t e c h n i q u e s ,  
i t  was  f o u n d  t h a t ,  t h e  s t a t e - o f - t h e - a r t  and  t h e  t e c h n i q u e  o f  i n t e r f a c i a l  
p o l y c o n d e n s a t i o n  v i a  e m u l s i f i c a t i o n  s t e p  o f f e r e d  t h e  m o s t  a d v a n t a g e s  a s  
d e s c r i b e d  i n  d e t a i l  i n  t h e  p r e v i o u s  s e c t i o n s .  A l t h o u g h  t h i s  a d v a n c e m e n t  
i s  o f  c u r r e n t  i n t e r e s t  and t h e  t e c h n i q u e  f i n d s  a p p l i c a t i o n s  i n  v a r i o u s  
f i e l d s ,  t h e  d e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  i s  s t i l l  u n d i s c l o s e d .  I t  i s  t h e  
o b j e c t i v e  o f  t h i s  r e s e a r c h  t o  s t u d y  i n d e p t h  t h e  i n f l u e n t i a l  p a r a m e t e r s  
g o v e r n i n g  p a r t i c l e  s i z e  d i s t r i b u t i o n  an d  e n c a p s u l a t i o n  e f f i c i e n c y  o f  t h e  
m i c r o c a p s u l e s  f r o m  w h i c h  a l l  c h e m i c a l  a n d  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s ,  a s  w e l l  
a s  s h e l f  l i f e  and  s e r v i c i n g  a b i l i t y  a r e  u n d e r  c o n t r o l .  T h i s  f u n d a m e n t a l  
r e s e a r c h  s h o u l d  e n a b l e  US t o  a c q u i r e  t h e  i n s i g h t  d e t a i l s  o f  m i c r o c a p s u l e  
s y n t h e s e s  w h i c h  c a n  be  r e g a r d e d  a s  a n o t h e r  mo de l  f o r  t h e  s t a t e - o f - t h e -  
a r t  a s  w e l l .

S i m p l e  d i a c i d  c h l o r i d e s  and  d i a m i n e s  w e r e  u s e d  a s  m o d e l s  f o r  t h e  
s y n t h e s e s  o f  p o l y a m i d e  m i c r o c a p s u l e s  u n d e r  t h e  f o l l o w i n g  p a r a m e t e r s  ะ -

1 )  T y p e s  and  c o n c e n t r a t i o n s  o f  d i a c i d  c h l o r i d e s  and d i a m i n e s .
2 )  T y p e s  o f  e n c a p s u l a t e d  m a t e r i a l s .
3 )  T y p e s  and  c o n c e n t r a t i o n  o f  e m u l s i f y i n g  a g e n t .
4 )  S p e e d s  o f  t h e  h o m o g e n i z e r  p r o p e l l e r .
5 )  D u r a t i o n  o f  h o m o g e n i z i n g .
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6 )  S t a b i l i t y  o f  e m u l s i f i c a t i o n .
7 )  E n c a p s u l a t i o n  e f f i c i e n c y .

U n d er  i n t e n s i v e  i n v e s t i g a t i o n s  o f  t h e  d e p e n d e n c y  o f  t h e  
p a r a m e t e r s ,  t h e  d e s i r a b l e  p o l y a m i d e  m i c r o c a p s u l e s  a r e  t o  b e  o b t a i n e d  

s u c h  a s  s i n g l e  m i c r o c a p s u l e  w i t h  c o n t r o l l a b l e  r e l e a s i n g  p r o p e r t i e s ,  e t c .

F u r t h e r m o r e  d e t a i l s  o f  t h e  e x p e r i m e n t a l  w o rk  a r e  p r e s e n t e d  i n
C h a p t e r  I I .
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