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DESCRIPCION
Capsulas polimeras de aroma y su produccion.
La presente invencion se refiere a procedimiento de fabricacion capsulas polimeras cargadas de aroma o fragancia.

Por motivos estéticos, para muchos productos es actualmente atractivo incorporar los ingredientes activos, por
ejemplo aromas y/o fragancias o esencias de aromas, de perfumes, de cuidado corporal y aceites de silicona, por
separado, en formas delimitadas, p.ej. en forma de capsulas, bolas, botas o como segunda fase. Aparte de las
ventajas estéticas, estas delimitaciones espaciales conllevan muchas ventajas de estabilidad y de formulacion.

Los ingredientes y/o componentes activos, p.ej. aromas y fragancias o esencias, por ejemplo esencias etéreas y
esencias de aromas, perfumes, de cuidado corporal y aceites de silicona, que se emplean para productos cosméti-
cos o para detergentes y productos de limpieza, pierden a menudo su actividad durante el almacenaje o incluso
directamente durante su aplicacion. Muchas de estas sustancias pueden tener una estabilidad insuficiente para el
uso o provocar interacciones molestas con otros ingredientes del producto. Por consiguiente es interesante emplear
estas sustancias de modo controlado y con una actividad maxima en el lugar de utilizacion deseado.

Por lo demas, por ejemplo en el caso de los productos de limpieza, p.ej. productos de limpieza universales, produc-
tos de limpieza para el bafio y en especial productos de limpieza para suelos, suele plantearse el problema de que
su aroma es muy intenso durante su aplicacion o en el tiempo inmediatamente posterior, pero que el aroma apenas
es perceptible al cabo de muy poco tiempo. En los materiales textiles aparecen problemas similares después de la
colada: el aroma inicialmente intenso disminuye de forma relativamente rapida.

Por este motivo se afiaden a menudo a los productos las sustancias y/o ingredientes activos en una forma protegida
y espacialmente delimitada. Con frecuencia se incluyen las sustancias sensibles dentro de capsulas de distintos
tamanos, se adsorben sobre materiales portadores apropiados o se modifican quimicamente. La liberacién puede
activarse mediante un mecanismo apropiado, por ejemplo mecanicamente por cizallamiento o por difusion directa
desde el material de la matriz.

A menudo son también deseables los sistemas, que son apropiados como vehiculos de encapsulado, de transporte
o de administracién, que con frecuencia se denominan con términos sinénimos de “sistemas de transporte” (delivery)
o “sistemas vehiculares” (carrier).

Ya existen actualmente numerosos sistemas de transporte comerciales, que se basan en particulas de polimeros
porosos o en liposomas (p.ej. las Mikrosponges® de la empresa Advanced Polymer Systems o incluso los Nanoto-

pes® de la empresa Ciba-Geigy, véase al respecto B. Herzog, K. Sommer, W. Baschong, J. Rdding, “Nanotopes™:
A Surfactant Resistant Carrier System”, en SOFW-Journal, afio 124, 10/98, paginas de 614 a 623).

El inconveniente de estos sistemas de transporte convenciones, ya conocidos por el estado de la técnica, estriba en
que tienen un potencial de carga escaso, el tamafno de particulas de las esferas de polimero se situa por lo general
entre unas micras y algunos centenares de pm y el encapsulado de las sustancias activas normalmente no puede
realizarse “in situ”. La modificacion de las superficies de las capsulas no es posible o bien es muy costosa. Por otro
lado, los liposomas tienen una estabilidad insuficiente para muchas aplicaciones. Otro inconveniente de estos siste-
mas convencionales estriba en que a menudo no se puede controlar (regular) la liberacién de las sustancias activas
“in situ” durante una aplicacion especifica.

Ademas, durante la fabricacion de las capsulas cargadas con aromas y/o fragancia segun el estado de la técnica a
menudo se incorporan a la formulacién ingredientes molestos o toxicos, agresivos o de olor desagradable. Con
frecuencia se realiza el encapsulado en condiciones agresivas, que inciden negativamente en las sustancias o
ingredientes activos encapsulados (temperaturas elevadas, tiempos de reaccion largos, aparicion de radicales libres,
etc.).

En el documento EP 0 397 245 A2 se describe un procedimiento de fabricacién de particulas de perfume, en el que
a un material soporte polimero fundido se le afiade un perfume y la masa fundida resultante se solidifica por enfria-
miento con nitrégeno liquido. A continuacion se muele el sélido resultante, hasta que las particulas de perfume
alcanzan el tamafio deseado. Un inconveniente de este procedimiento estriba en la limitacion a los materiales sopor-
te, que fundan en un intervalo de temperaturas compatible con el perfume. Debido al proceso de fusién realizado
durante la fabricacion, las particulas de perfume resultantes tienen una densidad elevada, lo cual debido a la matriz
compacta del material soporte polimero solamente permite una emisioén reducida, no controlable del perfume. Por lo
demas, debido a la matriz compacta solo es posible una carga escasa de material de perfume. La modificaciéon del
material soporte polimero para influir en la sustantividad de las capsulas solamente es posible con costes elevados
debidos a la modificacién del material polimero y al mismo tiempo debidos a la necesidad de que sea fusible a
temperaturas relativamente bajas.
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En la patente alemana DE 35 38 429 C2 se describe un procedimiento de fabricacion de un polvo de sabor enmas-
carado y liberacion controlada, que se puede utilizar para composiciones farmacéuticas comestibles. Para la fabrica-
cion de las capsulas se disuelve un polimero en un disolvente, se le afiade un componente activo y se dispersa. A
continuacién se elimina de nuevo el disolvente. El polvo fabricado por este procedimiento no es idéneo para el uso
en Detergentes y productos de limpieza.

Se conoce un procedimiento de fabricacion de capsulas polimeras cargas con medicamentos por el articulo de R.
Bodmeier y col., “Spontaneous formation of drug-containing acrylic nanoparticles”, J. Microencapsulation, vol. 8, n° 2,
paginas de 161 a 170, 1991. Para ello se disuelve el medicamento en un disolvente organico miscible en agua, se le

afade un polimero acrilico especial con grupos funcionales amonio (Eudragit® RS o RL 100) y se trasvasa a agua.
De este modo se logra la dispersion deseada de las capsulas polimeras en el disolvente organico. Con todo, este
procedimiento esta limitado al uso de polimeros acrilicos especiales, dotados de grupos funcionales amonio, porque
solo estos polimeros tienen exactamente el caracter idnico requerido para ser simultaneamente insolubles en agua y
evitar que las capsulas polimeras formen grumos.

En la patente US 5,051,305 se describe un procedimiento de encapsulado, en el que interviene un auxiliar coacer-
vante, p.ej. goma arabiga o polifosfato sédico, asi como un humectante, p.ej. el glutaraldehido.

En el documento EP 1 061 124 A1 se describe un procedimiento para reducir la pérdida de aroma de un sustrato
empleando una matriz perfumada y un acondicionador textil.

En la patente US 4,209,417 se describe un procedimiento de colada para fabricar particulas de perfume.

En la patente US 3,691,090 se describe un procedimiento de fabricacion de capsulas, en el que se trabaja con
soluciones acuosas de sales inorganicas.

En el documento DE 25 23 586 A1 se describe un procedimiento de precipitacion para la fabricacion de microcapsu-
las, en el que sin embargo no se emplean tensioactivos.

En el documento WO 00/32043 A1 se describe un procedimiento de obtencion de bolas polimeras, en el que se
emplean polimeros solubles en agua.

En la patente US 4,548,764 se describen estructuras huecas, que en su interior contienen particulas polimeras,
formadas por un polimero y un liquido funcional, que puede ser una esencia de perfume.

En el documento EP 0 305 139 A1 se describen particulas polimeras que contienen p.ej. esencias de perfume,
dichas particulas se fabrican por una polimerizacién en emulsion.

En el documento WO 97/47288 A1 se describen fragancias encapsuladas, basadas en determinados copolimeros de
acido acrilico.

Un objeto de la presente invencién es, pues, desarrollar un sistema de matriz o de “depot” (liberacién retardada) en
forma de capsulas polimeras que tengan propiedades mejores que las descritas en el estado de la técnica, que sea
apropiado para el encapsulado de componentes activos aromaticos asi como el correspondiente procedimiento de
fabricacion.

Otro objeto de la presente invencién consiste en desarrollar un sistema que, en especial para la utilizacion en deter-
gentes y productos de limpieza, permita generar un aroma persistente, sin que dicho aroma sea intenso hasta lo
desagradable inmediatamente después de la aplicacion del producto.

Otro objeto de la presente invencion es el desarrollo de capsulas aromaticas con efecto de larga duracién (= libera-
cion sostenida, “sustained release”) para la liberacion en especial de sustancias activas aromaticas y/o fragancias.
Estas capsulas de fragancia deberan ser adecuadas en especial para la utilizacién en detergentes y productos de
limpieza.

Es un objeto de la invencién un procedimiento de fabricacién de sistemas de matriz y/o “depot” cargados con aromas
y/o fragancias en forma de capsulas polimeros provistas por lo menos de un componente aromatico, que consta de
los siguientes pasos:

(a) preparar una solucién o dispersion, que contenga por lo menos un polimero insoluble en agua, que en la fase
acuosa sea soluble en menos del 10 % y por lo menos un componente activo aromatico, elegido entre los aromas
y/o fragancias, formulaciones de aromas y/o fragancias y esencias, por ejemplo esencias etéreas, esencias aromati-
cas, esencias de perfumes, con un disolvente o dispersante organico miscible en agua;

(b) incorporar la mezcla preparada en (a) al agua o a una solucién acuosa, en presencia de un tensioactivo ionico,
de manera que se obtengan las capsulas polimeras cargadas con la fragancia en dispersion acuosa;
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(c) eventualmente separar las capsulas polimeras obtenidas de este modo, con lo cual las capsulas polimeras
resultantes presentan una carga superficial.

El procedimiento permite fabricar capsulas polimeras en forma de sistemas de matriz y/o “depot” cargados de aroma
o de fragancia, que constan por lo menos de un material polimero de soporte o matriz, basado en especial en celu-
losa y/o en derivados de celulosa insolubles en agua, que tengan pesos moleculares medios superiores a 30.000,
con preferencia superiores a 35.000, con preferencia especial superiores a 40.000, dichas capsulas polimeras
contienen ademas por lo menos un componente activo aromatico. Este componente activo aromatico puede elegirse
en especial entre el grupo de los aromas y/o fragancias, formulaciones de aromas y/o fragancias y esencias, por
ejemplo esencias etéreas, esencias aromaticas, esencias de perfumes, esencias de cuidado corporal y aceites de
silicona. Estas capsulas polimeras contienen ademas por lo menos un tensioactivo. En el caso, en el que se emplee
como material polimero un derivado de celulosa, entonces este podra elegirse por ejemplo entre el grupo de las
alquilcelulosas, en especial la etilcelulosa, y los ésteres de celulosa, en especial el acetato de celulosa y el acetobu-
tirato de celulosa.

El procedimiento permite fabricar capsulas polimeras como sistemas de matriz y/o “depot” cargados con aromas y/o
fragancias, que constan por lo menos de un material polimeros de soporte o de matriz basado en especial en poli-
meros esencialmente insolubles en agua que tienen un peso molecular medio superior a 30.000, en especial supe-
rior a 35.000, con preferencia superior a 40.000. Estas capsulas polimeras contienen por lo menos un componente
activo aromatico, que puede elegirse con preferencia entre el grupo de los aromas y/o las fragancias, las formulacio-
nes de aromas y/o fragancias y esencias, por ejemplo esencias etéreas, esencias aromaticas, esencias de perfu-
mes, esencias de cuidado corporal y aceites de silicona. Estas cdpsulas polimeras contienen ademas por lo menos
un tensioactivo. El polimero puede ser un polimero no iénico o un polimero i6nico. El polimero puede abarcar
ademas un comondémero de bloques y/o estadistico. El polimero puede elegirse en especial entre el grupo formado
por los polialquilenos, por ejemplo los polibutadienos, poli(butadieno-co-acrilonitrilos), poliisobutenos, poliamidas,
poliestirenos, poliisoprenos, policarbonatos, poliésteres, poliacrilatos, poli-metacrilatos, poliuretanos, poli(itaconatos
de dimetilo), poli(fumaratos de diamilo), polibencilviniléteres, polivinil-alcoholes, polialilalcoholes, polivinilformales,
polivinilbutirales,  poli(2-vinil-4,7-dihidro-1,3-dioxepinas),  poliviniimetil-cetonas, polimetilisopropilcetonas, po-
li(pivalatos de vinilo), poli(acetilacetatos de vinilo), poli(p-formilestirenos), poli-(2-vinilpiridinas), polidimetilfulvenos,
poli(carbonil-1-furfuriltrimetilenos), politetrahidrofuranos, poliglutardialdehidos, polioxicarboniloxihexametilenos,
poli(adipatos de etileno), poli(acetatos de alcohol vinilico), polivinil-butiralacetales, acidos polilacticos y polioximetil-
hexadecilsililenos. El polimero puede modificarse idonicamente. Esta modificacion ionica se realiza con preferencia
con la incorporacion de grupos iénicos (p.ej. grupos funcionales amonio o carboxilato), por injerto o por copolimeri-
zacion en presencia de comondmeros idnicos apropiados.

El procedimiento permite obtener capsulas polimeras en forma de sistemas de matriz y/o “depot” cargados con
aromas o fragancias, que abarcan por lo menos un material polimero de soporte o de matriz, basado en un polimero
i6nico. En general, los pesos moleculares medios son superiores a 30.000, con preferencia superiores a 35.000, con
preferencia especial superiores a 40.000. Las cépsulas polimeras comprenden ademds por lo menos un componen-
te activo aromético, que puede elegirse entre el grupo de los aromas y/o fragancias, las formulaciones de aromas y/o
fragancias y esencias, por ejemplo esencias etéreas, esencias aromaticas, esencias de perfumes, esencias de
cuidado corporal y aceites de silicona. Estas capsulas polimeras pueden contener ademas por lo menos un tensio-
activo. El polimero puede contener un comonémero de bloques o estadistico. Ademas, el polimero puede ser un
polimero i6nico o modificado idnicamente. Esta modificacion puede realizarse por ejemplo por incorporacion de
grupos idénicos, en especial grupos funcionales amonio y/o carboxilato, por injerto y/o por copolimerizacién con
comondémeros idnicos idéneos. En una variante preferida, el polimero iénico puede ser un copolimero de
(met)acrilato con grupos funcionales amonio, con preferencia un copolimero de poli(etileno-metacrilato de metilo-
trimetilamonio-metacrilato de etilo), las proporciones estequiométricas entre las diferentes unidades monoméricas
que constituyen el copolimero de poli(etileno-metacrilato de metilo-trimetilamonio-metacrilato de etilo) pueden situar-

se en 1:2:0,1 6 1:2:0,2 (p.€j. Eudragit® RS y RL 100).

Los aromas o fragancias y/o las formulaciones de aromas o fragancias que se toman en consideracién para cada
una de las tres capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencion son aromas y/o fragancias naturales o
sintéticos o formulaciones. Como aromas o fragancias pueden utilizarse en especial esencias de perfume o mezclas
de esencias de perfumes, que se emplean habitualmente en los detergentes y productos de limpieza o en los pro-
ductos cosméticos. Como esencias de perfume o aromas pueden utilizarse los compuestos de fragancias individua-
les, p.ej. los productos sintéticos de tipo éster, éter, aldehido, cetona, alcohol e hidrocarburo. Los compuestos de
fragancia de tipo éster son p.ej. el acetato de bencilo, el isobutirato de fenoxietilo, acetato de p-tert-butilciclohexilo,
acetato de linalilo, acetato de dimetilbencilcarbinilo, acetato de feniletilo, benzoato de linalilo, formiato de bencilo,
glicinato de etilmetilfenilo, propionato de alilciclohexilo, propionato de estiralilo, salicilato de bencilo, salicilato de
ciclohexilo, floramato, melusato y jasmaciclato. Cabe mencionar aqui también los ésteres de alcoholes aromaticos
con acidos inorganicos o con acidos organicos, que ya se han publicado en el estado de la técnica. Entre los éteres
se cuentan por ejemplo el éter de bencil-etilo y el ambroxano. Entre los aldehidos se cuentan p.ej. los alcanales
lineales de 8 a 18 atomos de carbono, el citral, citronelal, citroneliloxiacetaldehido, ciclamenaldehido, hidroxicitrone-
lal, lilial y bourgeonal. Entre las cetonas se cuenta p.ej. las yononas, a-isometilyonona y metilcedrilcetona. Entre los
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alcoholes se cuentan el anetol, citronelol, eugenol, geraniol, linalool, alcohol feniletilico y terpineol. Pertenecen a los
hidrocarburos principalmente los terpenos, como el limoneno y el pineno. Se emplean con preferencia mezclas de
diversas fragancias, armonizadas entre si, de modo que juntas generen una nota olorosa atractiva. Las esencias de
perfumes apropiadas contienen también mezclas de fragancias naturales, por ejemplo las accesibles a partir de
fuentes vegetales, p.ej. las esencias de pino, de limén, de jazmin, de patchuli, de rosa y de ilang-ilang. Son también
apropiadas las esencias de moscatel, de salvia, esencia de manzanilla, esencia de clavel, esencia de toronijil (o de
melisa), esencia de menta, esencia de hojas de canela, esencia de hojas de tilo, esencia de bayas de enebro, esen-
cia de vetiver, esencia de olibano, esencia de galbano, esencia de ldudano y esencia de azahar; neroliol, esencia de
monda de naranja, esencia de sandalo. Cabe mencionar ademas como componentes aromaticos naturales: los
extractos de flores (lirios, espliego o lavanda), de tallos y hojas (geranio, petitgrain), de frutos (anis, cilantro, comino,
nuez moscada), cascaras de frutas (bergamota, limén, naranja), de raices (nuez moscada, angélica, apio, cardamo-
mo, costus, iris, calamo, vetiver), maderas (guayac, cedro, rosal), hierbas y céspedes (estragén, limonaria, tomillo),
hojas aciculares y ramas (picea (abeto rojo), abeto, pino, pino mugo), resinas y balsamos (galbano, elemi, benjui,
mirra, olibano, opoponax, laudano). Se toman también en consideracion las materias primas de origen animal, por
ejemplo la albalia y el castoreum). Otros compuestos que pueden utilizarse también como fragancias son: nitrilos,
sulfuros, oximas, acetales, cetales, acidos, bases de Schiff, compuestos nitrogenados heterociclicos (indol, quinoli-
na), pirazinas, antranilatos, aminas, amidas, compuestos organicos halogenados (Roseacetat), compuestos nitrados
(Nitromoschus), compuestos heterociclicos de azufre (tiazoles) y compuestos heterociclicos de oxigeno (epoxidos).
Son ejemplos de esencias de perfume que pueden utilizarse con preferencia especial en detergentes, productos de
limpieza y cosméticos los siguientes: esencia de naranja, en especial esencia de narajas dulces, geraniol, esencia
de rosas, lilial, aldehidoa -hexilcinamico, Iso E super, aldehidar -amilcinamico, propidilo, salicilato de hexilo, Ce-
dramber, acetato de miraldilo, PTBCA 25 cis (ciclohexanol, acetato de 4-(1,1-dimetiletilo)), linalool, tetrahidrolinaool,
citronelol, Aldehido C12, Troenano, Floramato, éter de difenilo, Isoraidein 70, salicilato de ciclohexilo, Sandelice,
Boisambrene Forte. Para mas detalles sobre aromas y fragancias y/o formulaciones se remite a P. Kraft y col.,
“Allerlei Trends: die neuesten Entwicklungen in der Riechstoffchemie”, en Angew. Chem. 112, 3106-3138, 2000,
cuyo contenido se incorpora a la presente como referencia.

Las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencidén contienen ademas agua. Su tamafio medio de
particula puede variar dentro de amplios margenes; el tamafio medio de particula puede situarse en general entre 50
nm y 500 ym, en especial entre 100 nm y 250 pm, con preferencia entre 200 nm y 100 pm. También el contenido del
o de los componentes activos aromaticos de las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencion
puede variar dentro de amplios margenes; se sitia en general entre el 1 % en peso y el 60 % en peso, con preferen-
cia entre el 10 % en peso y el 50 % en peso, porcentajes referidos al peso de las capsulas polimeras. El contenido
de tensioactivo en las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencién puede variar también dentro de
amplios intervalos; se sitia en general entre el 0,01 % en peso y el 50 % en peso, de todos modos el contenido de
tensioactivo se situara con preferencia entre el 0,1 % en peso y el 40 % en peso, porcentajes referidos al peso de las
capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencion.

En esta invencion se entiende por capsulas polimeras en especial las capsulas “depot” o de matriz en forma de
sistemas dispersos ricos en liquidos, formadas por lo menos por un polimero y por lo menos por un componente
activo aromatico. Con el término “capsula” no se indica segun la invencion una estructura de tipo nucleo-cascara
(core-shell), sino una particula de matriz o de tipo “depot”. Las estructuras de matriz y/o de tipo “depot” que pueden
fabricarse segun la invencion no tienen la estructura convencional de nucleo-cascara, sino que pueden formarse por
un sistema de interacciones fisicas y/o quimicas, por ejemplo la formacion de una reticula. Las capsulas que pueden
fabricarse con arreglo a la invencién son en especial particulas de forma estable, faciimente deformable. En el caso
presente, estas capsulas polimeras pueden constituir estructuras divididas en particulas, en especial de tipo espon-
ja, formadas por el polimero y un componente activo aromatico. Dicho componente activo aromatico puede estar
presente en especial en forma repartida homogéneamente en el polimero. En funcién de la compatibilidad existente
entre el componente aromatico por un lado y el polimero por otro lado se forman sistemas de capsula monofasicos o
bifasicos. Si se emplea por ejemplo un componente aromatico, que no es compatible con el polimero, entonces
cuando se aplican las capsulas en forma de peliculas se forma una pelicula turbia, que microscépicamente consta
de dos fases. Si por el contrario el componente aromatico es compatible o miscible con el polimero, entonces des-
pués de la aplicacion de las capsulas en forma de peliculas se obtiene una pelicula transparente, homogénea,
microscopicamente monofasica, es decir, el componente aromatico se incorpora al polimero de forma homogénea,
como si fuera un plastificante.

Los polimeros y/o componente(s) activo(s) aromatico(s) presentes en las capsulas polimeros que pueden fabricarse
segun la invencion son esencialmente insolubles en agua o por lo menos dificilmente solubles en la fase acuosa.
Los polimeros y/o componentes activos aromaticos son en tal caso con preferencia soluble en la fase acuosa en
menos del 10 %, con preferencia en menos del 5 %, en especial en menos del 1 %. Se entiende también por fase
acuosa en el sentido de la presente invencion aquellos sistemas que pueden contener cantidades considerables de
disolventes organicos, pero cuyo contenido de agua no es inferior al 50 %.

Las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencién contienen tensioactivos (sustancias que actuan en
la tension superficial) idnicos, es decir, catidnicos o anionicos. Segun la utilizacion deseada de las cépsulas polime-
ras se emplearan distintos tensioactivos con el fin de regular la sustantividad de las capsulas resultantes o bien para
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adaptarlas “a medida” de la aplicacion en cuestién. Se emplean en especial p.ej. tensioactivos catidnicos en las
capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencion, destinadas a suavizantes, porque estas capsulas
provistas de cargas positivas 0 modificadas catiénicamente se absorben facilmente en las fibras de las prendas de
ropa, que tienen carga negativa, y por ello presentan una buena sustantividad con respecto a estas fibras. Los
tensioactivos cationicos apropiados segun la invencion pueden elegirse en especial entre el grupo de los compues-
tos de amonio cuaternario, por ejemplo el cloruro de dimetildiestearilamonio (CTMA-CI), bromuro de dode-
ciltrimetilamonio, bromuro de didodecildimetilamonio, bromuro de tridodecilmetilamonio, bromuro de tetra-
dodecilamonio, “esterquats”, en especial las sales ésteres de trialcanolamina cuaternarias de acidos grasos; las
sales de aminas primarias de cadena larga de compuestos amonio cuaternario, por ejemplo el cloruro de hexadecil-
trimetilamonio, el cloruro de cetrimonio o el cloruro de laurildimetilbencilamonio. En cambio, los tensioactivos aniéni-
cos son indicados con preferencia para el uso en las capsulas polimeras de la invencion destinadas a detergentes y
productos de limpieza. Los tensioactivos aniénicos apropiados segun la invencion pueden elegirse por ejemplo entre
el grupo de los jabones, alquilbencenosulfonatos, alcanosulfonatos, olefinasulfonatos, alquiletersulfonatos, etersulfo-
natos de glicerina, a-metilestersulfonatos; acido sulfograsos; alquilsulfatos, por ejemplo el dodecilsulfato sédico
(SDS), etersulfatos de alcoholes grasos; etersulfatos de glicerina, etersulfatos de &cidos grasos, hidroxi-éteres
mixtos-sulfatos, (eter)sulfatos de monoglicéridos, (eter)sulfatos de amidas de &cidos grasos, mono- y dialquilsulfo-
succinatos, mono- y dialquilsulfosuccinamatos, sulfotriglicéridos, jabones de amida, acidos etercarboxilicos y sus
sales; isotionatos de acidos grasos, sarcosinatos de acidos grasos, tauridas de acidos grasos, N-acilaminoacidos,
por ejemplo los actil-lactilatos, los acil-tartratos, los acilglutamatos y los acilaspartatos; los sulfatos de alquiloligo-
glucésidos, los condensados de acidos grasos proteicos, en especial los productos vegetales basados en el trigo, los
alquil(eter)fosfatos. En especial en el caso de los polimeros iénicos destinados a las capsulas polimeras que pueden
fabricarse segun la invencion, es posible incorporar un tensioactivo no iénico a las capsulas polimeras. En el caso de
utilizar polimeros no iénicos es también posible en principio es posible incorporar tensioactivos no idnicos, en espe-
cial ademas de los tensioactivos idnicos. Los tensioactivos no iénicos pueden elegirse por ejemplo entre el grupo de
(i) los tensioactivos no idnicos no polimeros, por ejemplo los alcoholes grasos alcoxilados, con preferencia etoxila-
dos, los alquilfenoles, las aminas grasas y las amidas de acidos grasos; los triglicéridos alcoxilados, los éteres
mixtos y los formales mixtos; los alqu(en)iloligoglicésidos eventualmente oxidados parcialmente, los derivados del
acido glucorénico, las N-alquilglucamidas de acidos grasos, los hidrolizados de proteinas, en especial los hidroliza-
dos de proteinas modificados con restos alquilo; los compuestos de quitosano de bajo peso molecular; los ésteres
de azucar, los ésteres de sorbitano, los éxidos de amina y (ii) los tensioactivos polimeros no iénicos, por ejemplo los
poliglicoléteres de alcoholes grasos, los poliglicoléteres de alquilfenol, los poliglicolésteres de acidos grasos, los
poliglicoléteres de amidas de acidos grasos, los poliglicoléteres de aminas grasas, los ésteres de acidos grasos y
polioles, los polisorbatos. Gracias a la eleccién y combinacién de polimeros i6nicos y no iénicos con tensioactivos
cargados, es decir, anionicos o catidnicos, 0 no cargados, es decir, no idnicos, se pueden formar capsulas polimeras
“cortadas a medida”, que tengan la carga o la sustantividad exacta requerida para la utilizaciéon deseada.

Las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencidon pueden ser portadoras de una carga superficial.
Por lo tanto, las capsulas polimeras pueden tener también un potencial zeta. El potencial zeta es el potencial de las
particulas activo hacia fuera, que produce sus fendmenos electrocinéticos y por ello se denomina también potencial
electrocinético. El potencial zeta puede determinarse en especial por observacion microscopica de la migracion
electroforética de las particulas suspendidas. En general, el potencial zeta en estado dispersado en medios acuosos
es superior a 10 mV, con preferencia superior a 20 mV, con preferencia especial superior a 30 mV. Esta carga
superficial puede ser ventajosa para la sustantividad de las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la
invencion sobre sustratos, por ejemplo las fibras de las prendas de ropa.

Segun la invencién se realiza la fabricacion de las capsulas polimeras aromaticas activas por el llamado procedi-
miento de precipitacion. Este procedimiento de fabricacion de sistemas de matriz y/o de tipo “depot” cargados con
aromas y/o fragancias, en forma de cépsulas polimeras, que contienen por lo menos un componente activo aromati-
co, ya descrito previamente, se caracteriza por los pasos de proceso ya mencionados anteriormente.

La mezcla preparada segun el apartado (a), en especial con agitacion y/o eventualmente con calentamiento, puede
transferirse lentamente al agua o a una solucién acuosa. La transferencia de la mezcla preparada en el apartado (a)
se realiza con preferencia por goteo. De este modo se consigue que se forme un precipitado finamente dispersado
de las capsulas polimeras de la invencion. Si el vertido de la mezcla preparada en el apartado (a) sobre agua o
sobre una solucién agua se realiza con demasiada rapidez, entonces las capsulas polimeras precipitan en forma de
masa plastica aglomerada y grande o bien en forma de particulas o copos de tamafio considerable.

Segun una variante especialmente preferida de la invencion, el procedimiento de precipitacion de la invencion puede
realizarse del modo siguiente: se disuelve un aroma o fragancia junto con un polimero en un disolvente organico
miscible en agua, p.ej. alcohol o acetona. El polimero en cuestion no es soluble en agua. Esta solucion se vierte
sobre una cantidad suficiente de agua, con lo cual precipita el polimero y ocluye (incluye, aprisiona) a la fragancia.
La dispersion resultante, eventualmente afiadiéndole aditivos o agentes filmdgenos, puede convertirse en pelicula o
bien puede procesarse de otros modos. El requisito indispensable para este procedimiento es que el polimero preci-
pite de forma finamente dispersada en el momento en el que se afiade el agente de precipitacion. Esto se consigue
solamente en muy pocos polimeros, a saber, en aquellos que llevan una cantidad tal de grupos idnicos que, a pesar
de ser insolubles en agua, son capaces de generar la repulsion electrostatica de los gérmenes precipitados, de
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modo que se forme un precipitado finamente dispersado. Un ejemplo de ello es el Eudragit® RS o RL (empresa
Réhm) ya mencionado previamente. Sin embargo, la mayoria de polimeros precipitan en agua formando masas
plasticas aglomeradas y grandes o en forma de particulas o copos grandes y por ello no pueden utilizarse como
tales. Segun la invencion se afaden tensioactivos ionicos al sistema. Estos sistemas pueden afadirse al bafio
acuoso de precipitacion y/o a la mezcla o dispersion organica, en el supuesto de que sean solubles en ella. Los
tensioactivos provocan la repulsion electrostatica de los gérmenes formados durante la precipitacion y por ello gene-
ran un precipitado finamente dispersado. Con la adicién del o de los tensioactivos aumenta enormemente el numero
de polimeros apropiados para este procedimiento. En presencia de concentraciones suficientes de tensioactivo
idnico puede utilizarse en principio todos los polimeros insolubles en agua, pero solubles en disolventes miscibles en
agua. Son apropiados p.ej. los éteres y ésteres de celulosa insolubles en agua, por ejemplo la etilcelulosa, nitrocelu-
losa, acetato de celulosa, acetobutirato de celulosa, poli(acetato de vinilo), copolimeros de acetato de vinilo-

vinilpirrolidona insolubles en agua asi como diversos polimeros de acrilato o metacrilato, p.ej. el Ultrahold® 8 (co-
polimero de acrilato/acrilamida) de la empresa BASF. Pueden utilizarse también sin mas los polimeros basados en
poliuretanos, en el supuesto de que tengan las caracteristicas correctas de solubilidad. Otros ejemplos de polimeros
apropiados, es decir, aquellos que son insolubles en agua, pero son solubles en un disolvente miscible en agua, se
encontraran en la enumeracion siguiente. (A), (E), (T) y (ES) indican los disolventes organicos miscibles en agua, en
los que son solubles los polimeros: acetona (A), etanol (E), tetrahidrofurano (T) y acido acético (ES):

- poli-1,3-butadieno (T),

- poli-butadieno-co-acrilonitrilo (A),

- poliisobuteno (T),

- poliacrilatos en general (T), excepto p.€j. el poli(acrilato de 2-hidroxietilo) que es soluble en agua,
- muchos polimetacrilatos (T), p.ej. poli(metacrilato de metilo) isotéctico y sindiotactico (T, A),
- poli(itaconato de dimetilo) (A, T),

- poli(fumarato de diamilo) (T),

- polibencilviniléter (A),

- poli(acetilos de alcohol vinilico) (A),

- polialilalcohol (T),

- polivinilformales (ES),

- polivinilbutiralacetales (E),

- poli(2-vinil-4,7-dihidro-1,3-dioxepinas) (A),
- polivinilmetilcetona (A, ES, T),

- polimetilisopropenilcetona (A),

- poli(pivalato de vinilo) (A),

- poli(acetilacetato de vinilo) (ES, T),

- poliestireno atactico (T),

- poli(p-formilestireno) (T),

- poli(2-vinil-piridinas) (A),

- polidimetilfulveno (A),

- poli(carbonil-1-furfuriltrimetileno) (A),

- politetrahidrofurano (T),

- poliglutardialdehidos (T),

- poli(oxicarboniloxihexametileno) (A),

- poli(adipatos de etileno) (T),

- acidos polilacticos (A),

- poli(oximetilhexadecilsilileno) (T).

Son preferidos los polimeros solubles en acetona y en alcoholes, por ejemplo etanol, antes que los polimeros solu-
bles en tetrahidrofurano o acido acético.

En el procedimiento de la invencion, en el paso (a) se puede realizar la preparacion de la mezcla afiadiendo el
polimero y el componente activo aromatico al disolvente o agente de dispersion organico. Esta adicion puede efec-
tuarse con preferencia con agitacion y eventualmente con calentamiento, con la condicién de que se consiga una
mezcla homogénea.

En el procedimiento de la invencion puede realizarse la eventualmente separacion de las capsulas polimeras carga-
das con aroma por los métodos habituales, que los expertos ya conocen. Estos métodos son en especial el secado
por atomizacion en condiciones suaves, la ultrafiltracion, la didlisis o la liofilizacion. En el caso de particulas de
tamafios mayores, la separacion podra efectuarse también por centrifugacion.

El tensioactivo (sustancia que actia sobre la tensién superficial) empleado en el procedimiento de la invencién es un
tensioactivo iénico. Sin embargo es determinante que las capsulas polimeras resultantes tengan carga superficial.
Esta carga reduce la aglomeracién de las capsulas polimeras entre si durante el proceso de fabricacién de la inven-
cién. Esta carga puede lograrse también empleando tensioactivos cargados; como alternativa puede recurrirse
también al uso de polimeros cargados. En cualquier caso, cuando se emplean ingredientes provistos de cargas
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opuestas, es decir, polimero o tensioactivo, se corre el peligro de que durante el procedimiento de fabricacion tenga
lugar la formaciéon de complejos de los ingredientes, que se traduce en la formacién de particulas de mayor tamafio.
Por ello es preferida la utilizacion de tensioactivos o de polimeros que tengan cargas del mismo signo. Como alter-
nativa puede realizarse también un cambio de carga de los polimeros cargados con los tensioactivos provistos de
cargas de signo opuesto; de este modo es posible la formacién de capsulas “cortadas a medida”.

Si en el procedimiento de la invencién se emplea un tensioactivo anionico, este podra elegirse p.ej. entre el grupo
formado por los jabones, alquilbencenosulfonatos, alcanosulfonatos, olefinasulfonatos, alquiletersulfonatos, etersul-
fonatos de glicerina, a-metilestersulfonatos; acido sulfograsos; alquilsulfatos, por ejemplo el dodecilsulfato sédico
(SDS), etersulfatos de alcoholes grasos; etersulfatos de glicerina, etersulfatos de acidos grasos, hidroxi-éteres
mixtos-sulfatos, (eter)sulfatos de monoglicéridos, (eter)sulfatos de amidas de acidos grasos, mono- y dialquilsulfo-
succinatos, mono- y dialquilsulfosuccinamatos, sulfotriglicéridos, jabones de amida, acidos etercarboxilicos y sus
sales; isotionatos de acidos grasos, sarcosinatos de acidos grasos, tauridas de &cidos grasos, N-acilaminoacidos,
por ejemplo los actil-lactilatos, los acil-tartratos, los acilglutamatos y los acilaspartatos; los sulfatos de alquiloligo-
glucésidos, los condensados de &cidos grasos proteicos, en especial los productos vegetales basados en el trigo, los
alquil(eter)fosfatos. Sin embargo, si se emplea un tensioactivo catidnico, entonces este podra elegirse p.ej. entre el
grupo formado por los compuestos de amonio cuaternario, por ejemplo el cloruro de dimetildiestearilamonio (CTMA-
ClI), bromuro de dodeciltrimetilamonio, bromuro de didodecildimetilamonio, bromuro de tridodecilmetilamonio, bromu-
ro de tetradodecilamonio, “esterquats”, en especial las sales ésteres de trialcanolamina cuaternarias de acidos
grasos; las sales de aminas primarias de cadena larga de compuestos amonio cuaternario, por ejemplo el cloruro de
hexadeciltrimetilamonio, el cloruro de cetrimonio o el cloruro de laurildimetilbencilamonio. En especial cuando se
emplean polimeros idnicos podra estar presente un tensioactivo no idnico en las capsulas polimeras; en este caso,
el tensioactivo no idnico podra elegirse p.ej. entre el grupo formado por (i) los tensioactivos no idnicos no polimeros,
por ejemplo los alcoholes grasos alcoxilados, con preferencia etoxilados, los alquilfenoles, las aminas grasas y las
amidas de acidos grasos; los ftriglicéridos alcoxilados, los éteres mixtos y los formales mixtos; los al-
qu(en)iloligoglicosidos eventualmente oxidados parcialmente, los derivados del acido glucorénico, las N-
alquilglucamidas de acidos grasos, los hidrolizados de proteinas, en especial los hidrolizados de proteinas modifica-
dos con restos alquilo; los compuestos de quitosano de bajo peso molecular; los ésteres de azucar, los ésteres de
sorbitano, los 6xidos de amina y (ii) los tensioactivos polimeros no iénicos, por ejemplo los poliglicoléteres de alco-
holes grasos, los poliglicoléteres de alquilfenol, los poliglicolésteres de acidos grasos, los poliglicoléteres de amidas
de acidos grasos, los poliglicoléteres de aminas grasas, los ésteres de acidos grasos y polioles, los polisorbatos.

El polimero empleado en el procedimiento de la invencion puede ser un polimero no iénico o un polimero iénico. De
igual manera, el polimero podra contener un comonémero de bloques y/o estadistico. El polimero puede elegirse en
especial entre el grupo formado por las celulosas y los derivados de celulosa, por ejemplo la etilcelulosa, el acetato
de celulosa y el acetobutirato de celulosa; los polialquilenos, por ejemplo los polibutadienos, poli(butadieno-co-acrilo-
nitrilos), poliisobutenos, poliamidas, poliestirenos, poliisoprenos, policarbonatos, poliésteres, poliacrilatos, poli-
metacrilatos, poliuretanos, poli(itaconatos de dimetilo), poli(fumaratos de diamilo), polibencilviniléteres, polivinil-
alcoholes, polialilalcoholes, polivinilformales, polivinilbutirales, poli(2-vinil-4,7-dihidro-1,3-dioxepinas), polivinilmetil-
cetonas, polimetilisopropilcetonas, poli(pivalatos de vinilo), poli(acetilacetatos de vinilo), poli(p-formilestirenos), poli-
(2-vinilpiridinas), polidimetilfulvenos, poli(carbonil-1-furfuriltrimetilenos), politetrahidrofuranos, poliglutardialdehidos,
polioxicarboniloxihexametilenos, poli(adipatos de etileno), poli(acetatos de alcohol vinilico), polivinil-butiralacetales,
acidos polilacticos y polioximetilhexadecilsililenos.

Los polimeros y/o los componentes activos aromaticos empleados en el procedimiento de la invencion deberian ser
con preferencia esencialmente insolubles en agua o por lo menos dificilmente solubles en la fase acuosa. En tal
caso, los polimeros y/o el o los componentes activos aromaticos deberian ser solubles en la fase acuosa con prefe-
rencia en menos del 10 %, con preferencia en menos del 5 %, en especial en menos del 1 %.

El tamafio medio de particula de las capsulas polimeras que pueden obtenerse por el procedimiento de la invencion
puede oscilar dentro de amplios intervalos: se sitia en general entre 50 nm y 500 ym, en especial entre 100 nm y
250 um, con preferencia entre 200 nm y 100 um. Variando los parametros del proceso es posible regular el tamafio
de particula (p.ej. variando el contenido de tensioactivo, la concentracion total de la solucién o de la dispersion, el
tipo y la concentracién del polimero, el tipo y la concentracion del componente aromatico, etc.). El tamafio de parti-
cula puede controlarse ademas en especial por el tamafio de las gotas y por la velocidad de goteo aplicada en el
paso (b) del proceso.

En el procedimiento de la invencion, el disolvente o agente de dispersion puede ser el tensioactivo o contener el
tensioactivo. Tal es el caso por ejemplo cuando se emplea acido oleico como disolvente o agente de dispersion y al
mismo tiempo como tensioactivo.

La invencion permite obtener dispersiones, con preferencia dispersiones acuosas, que contienen las capsulas poli-
meras que pueden fabricarse segun la invencion. El contenido de capsulas polimeras en estas dispersiones de la
invencion puede variar dentro de amplios margenes: se situa en general en un valor inferior al 20 %, en especial
inferior al 15 %, con preferencia inferior al 10 %. Los porcentajes se refieren al peso de la dispersion. Las dispersio-
nes que pueden fabricarse segun la invencion pueden emplearse p.ej. en forma de detergentes y productos de
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limpieza, productos cosméticos o productos de aseo corporal. En el caso de las dispersiones acuosas, estas pueden
contener cantidades variables de disolventes o agentes de dispersion organicos (en especial los del proceso de
fabricacioén), pero no deberia superarse una cantidad de agua del 50 %, porcentaje referido a la fase liquida.

Las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencion y las dispersiones que pueden prepararse segun
la invencién pueden emplearse en la industria de los detergentes y productos de limpieza y también en la industria
cosmética y de productos de aseo personal. La utilizacion puede realizarse por ejemplo en forma de sistema de
entrega, en el que el o los componentes activos aromaticos tienen en especial un efecto de liberaciéon prolongada o
retardada (también llamado “sustained-release”).

Las capsulas polimeras y las dispersiones que pueden fabricarse segun la invencién pueden emplearse también
para la liberacion controlada o retardada de los componentes activos aromaticos.

Otra utilizacién o aplicacion de las capsulas polimeras y de las dispersiones que pueden fabricarse segun la inven-
cion es su aplicacion en forma de recubrimiento, pelicula o revestimiento. El control de la liberacion del componente
activo aromatico puede realizarse mediante la eleccion del tipo de composicion de las capsulas polimeras, en espe-
cial con la eleccion del tipo de polimero y del o de los componentes aromaticos. La aplicaciéon puede emplearse por
ejemplo para fabricar superficies de soportes con comportamiento “depot” de los componentes aromaticos y sirve de
este modo para proteger y/o para dar un comportamiento “depot” a los aromas y/o fragancias, formulaciones de
aromas y/o fragancias y esencias, por ejemplo esencias etéreas, esencias aromaticas, esencias de perfumes, esen-
cias de cuidado corporal y aceites de silicona sobre las superficies de los sustratos. Estas capsulas y sistemas de
dispersion, que pueden fabricarse segun la invencion pueden aplicarse en forma de peliculas no solo sobre superfi-
cies duras, en las que se incluyen otros agentes filmégenos, sino también, eventualmente con la adicion de otros
auxiliares, aplicarse sobre materiales textiles de modo que generen una impresion de olor de duracidon mas prolon-
gada. Segun la invencién se entiende por el término “pelicula” no necesariamente una capa cerrada y cohesionada,
sino una distribucion de las capsulas polimeras que pueden fabricarse segun la invencidn sobre la superficie, dicha
distribuciéon puede interrumpirse. Por lo tanto es posible obtener también peliculas, revestimientos, capas y/o recu-
brimientos partiendo de las capsulas polimeras o de las dispersiones de la invencion.

Son también posibles las superficies, en especial las superficies de materiales inertes de sustrato, sobre las cuales
se aplican las peliculas, los revestimientos, las capas, los recubrimientos o similares del tipo mencionado previamen-
te. Tal como se ha descrito antes, estas son superficie con funcion “depot” para los componentes activos aromaticos
o con una funcion de liberacion controlada y/o retardada de los componentes activos aromaticos, por ejemplo los
aromas y/o las fragancias, las formulaciones de aromas y/o de fragancias y las esencias, por ejemplo las esencias
etéreas, las esencias de aromas, las esencias de perfumes, las esencias de cuidado corporal y los aceites de silico-
na.

La presente invencion conlleva muchas ventajas. Para nombrar solo unas pocas cabe mencionar a titulo ilustrativo
las siguientes: la invencion proporciona un procedimiento que puede llevarse a la practica con pocos costes técnicos
para la fabricacion de capsulas polimeras activas aromaticas y recubrimientos, proporciona ademas las dispersiones
de la invencién en una forma lista para el uso. Aparte de las capsulas polimeras propiamente dichas, el procedimien-
to de la invencién aporta ademas dispersiones acuosas, que pueden emplearse inmediatamente. La utilizacion de
estas capsulas polimeras en detergentes, productos de limpieza y productos de tratamiento final y en productos
cosméticos permite generar una impresion aromatica prolongada, si se compara con la dosificacion de la esencia de
perfume pura. La utilizacion en productos de limpieza, en especial productos de limpieza de suelos (pavimentos),
conduce a formacién de una pelicula activa aromatica sobre los sustratos y por tanto a una impresion aromatica
prolongada en los recintos que se hayan limpiado. En cambio, la impresién de buen olor inmediatamente después de
la aplicacién no es tan acusada. Por lo tanto disminuye el riesgo de que el usuario la perciba inicialmente como
demasiado intensa y, por consiguiente, desagradable. Las dispersiones de la invencién permiten ademés en espe-
cial realizar una dosificacion mas suave de los compuestos activos aromaticos, en especial para formular detergen-
tes y productos de limpieza o bien productos de la industria cosmética o de aseo personal. Por lo tanto, estas dis-
persiones tienen que prepararse sin dispersar posteriormente las capsulas polimeras en agua o en soluciones
acuosas.

Cuando lean la descripcion, los expertos podran advertir facilmente que son posibles otras formas de ejecucion,
variantes y modificaciones y ventajas de la presente invencién, que se pueden llevar a la practica sin apartarse del
contexto de la presente invencion. La presente invencion se ilustra con los siguientes ejemplos de ejecucion, pero la
invencion no se limita en modo alguno a ellos.

Ejemplos de ejecucion

Ejemplo 1: procedimiento de fabricacion de microparticulas que contienen fragancia

Se prepara una fase organica de acetato de etilo con 0,1 % en peso n-decano, en ella se disuelve un 5 % en peso
del polimero de acetobutirato de celulosa insoluble en agua y un 1 % en peso de esencia de perfume. A la fase
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organica depositada previamente se incorpora por dispersion tratandola en el Ultraturrax® una cantidad triple de una
solucion acuosa de emulsionante que contiene un 0,5 % en peso del bromuro de dodeciltrimetilamonio. Se forma
una emulsion finamente dispersada, en la que la fase acuosa es la fase coherente, externa. De esta emulsion se
elimina lentamente con vacio el disolvente mas volatil. Queda una dispersion fina, de color blanco lechoso, cuyas
particulas tienen un tamafio inferior a 1 ym. Las particulas contienen, pues, un 16,6 % de esencia de perfume; el
contenido total de perfume dentro de la dispersion se situa en el 0,33 %.

Ejemplo 2: particulas de poliacrilato precipitadas (no acordes con la invencion)

Se mezclan 9,25 g de una solucién etandlica al 10 % (p/p) de Eudragit Rs® (empresa Rohm) y 0,75 g de esencia de
perfume. Se vierte la solucién con agitacion sobre 90 g de agua. De este modo precipitan particulas polimeras
finamente dispersadas (< 1 ym) que tienen un contenido (calculado) de perfume en torno al 45 % de las particulas o
al 0,75 % de la dispersion total.

Debido a la carga cationica de las particulas, estas capsulas polimeras son apropiadas en especial para las formula-
ciones de suavizantes.

Ejemplo 3: particulas de etilcelulosa precipitadas, estabilizadas aniénicamente

Se prepara una solucion de acetona al 1 % (p/p) de etilcelulosa (tipo EC N7, empresa Hercules), en la que se disuel-
ve un 0,3 % de esencia de perfume. Se vierte esta solucién con agitacién sobre un bafio acuoso de precipitacion,
diez veces mayor, que contiene un tensioactivo (un 0,02 % de dodecilsulfato sédico (SDS) en agua (p/p)). De este
modo precipita la etilcelulosa en forma de sélido finamente dispersado, que contiene fragancia (tamafio de particula
<1 uym).

Las particulas resultantes, estabilizadas con aniones, son indicadas en especial para formular productos de limpieza
de base anionica, por ejemplo el descrito en el ejemplo 12. Pueden aislarse por centrifugacion o por filtracion o bien
pueden procesarse directamente p.ej. para formar una pelicula.

La dispersion de etilcelulosa (EC) resultante, de particulas finas, se aplica con rasqueta sobre un sustrato de vidrio.
Una vez secado el disolvente se forma una pelicula coherente, que incluso pasados algunos dias sigue conservando
su aroma. Pero para la practica es mas relevante el procesado descrito en el ejemplo 12, en el que se incorpora a
una formulacion de producto de limpieza para superficies duras.

Ejemplo 4: particulas de etilcelulosa precipitadas, estabilizadas con cationes

Se prepara una solucién de acetona al 1 % (p/p) de etilcelulosa (tipo EC N7, empresa. Hercules), en la que se di-
suelve un 0,6 % de esencia de perfume. Se vierte esta solucién con agitacion sobre la misma cantidad de una solu-

cion acuosa al 0,05% de Dehyquat® A (empresa Cognis). También en este caso se obtiene un precipitado finamente
dispersado.

Las particulas resultantes, estabilizadas catiénicamente, son apropiadas en especial para formular productos de
acabado textil basados en cationes, p.ej. suavizantes, que se describen en los ejemplos de 8 a 10. Pueden separar-
se por centrifugacion o por filtracidon, pueden concentrarse o bien pueden procesarse directamente.

Ejemplo 5: particulas de acrilato que contienen fragancias, precipitadas, estabilizadas catiénicamente

Se prepara una solucién etandlica del 1 % del polimero acrilato Ultrahold® 2 (empresa BASF), un 1 % del bromuro
de didodecildimetilamonio (DDMABr) y un 0,4 % de esencia de perfume. Se vierte una parte de esta solucién con
agitacion sobre 9 partes de aguas. Se forma un precipitado finamente dispersado de particulas polimeras, que
contienen un 16,6 % de esencia de perfume. Al igual que en los ejemplos anteriores, las microparticulas que contie-
nen perfume pueden separarse por centrifugacion o por filtracion o bien pueden utilizarse directamente para el
proceso posterior. Debido a la estabilizacién catidnica, esta dispersidon es iddnea en especial para el procesado
posterior en suavizantes.

Ejemplo 6: particulas precipitadas de poli(acetato de vinilo) que contienen fragancias

Se prepara una solucién etandlica, que contiene un 1 % poli(acetato de vinilo) (empresa Aldrich), un 1 % de bromuro
de didodecildimetilamonio (DDMABr) y un 0,5 % de esencia de perfume. Se vierte una parte de esta solucién con
agitacion sobre 9 partes de agua, de este modo precipita un solido de particulas finas, que contienen un 20 % de
esencia de perfume. Al igual que en los ejemplos anteriores, las microparticulas que contienen perfume pueden
separarse por centrifugacion o por filtracién o bien emplearse directamente en el paso siguiente. Gracias a la estabi-
lizacion catidnica, esta dispersion es apropiada en especial para el procesado posterior en suavizantes.

Ejemplo 7: evaluacion olfativa
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Para la evaluacion olfativa de superficies duras, recintos o materiales textiles, mencionada en los ejemplos siguien-
tes se realiza en cada caso un ensayo a ciegas, en el que intervienen diez personas. Cada uno de los participantes
evalla la intensidad de aroma de las formulaciones de la invencion, cotejandola con la del ejemplo comparativo. Los
resultados indicados en los ejemplos son en cada caso la opinidon de la mayoria de los participantes. En la mayor
parte de los ensayos, el resultado fue muy claro.

Ejemplo 8: utilizacion de las particulas del ejemplo 1 en una formulacion de suavizante

A una dispersiéon de 100 ml del ejemplo 2 (equivalente a 0,33 g de esencia de perfume) se incorporan 5,4 g de un

“esterquat” (Stepantex® VL 90) para ello se calienta la dispersion a 40°C y se le agrega con agitacion el “esterquat”
calentado previamente a una temperatura constante de 40°C.

Cotejo:

Se dispersan 5,4 g del “esterquat” del modo antes descrito en 100 ml de agua. A continuaciéon se afiaden a esta
dispersion 0,33 g de esencia de perfume.

Estas formulaciones de suavizante se prueban seguidamente en una maquina lavadora: se vierten 100 ml de la
formulacion correspondiente en la cubeta del suavizante, de modo que se dosifique en el ultimo ciclo de enjuague. El
tambor se llena con 3,5 kg de toallas de rizo.

Una vez retirada la colada de la maquina, los participantes en la evaluacién clasifican en primer lugar los textiles
enjuagados con el suavizante del ejemplo comparativo como de olor mas intenso. Sin embargo, después de un dia 'y
de un segundo dia, el aroma de la ropa que se ha lavado con el suavizante de la formulacién de la invencion des-
prende un aroma claramente mas intenso que la que se ha lavado con el suavizante del ejemplo comparativo.

Ejemplo 9: utilizacién de las particulas del ejemplo 2 en una formulacion de suavizante

A 100 ml de la dispersiéon del ejemplo 2 (equivalente a 0,75 % de esencia de perfume) se incorporan 5,4 g de un

“esterquat” (Stepantex® VL 90), para ello se calienta la dispersion a 40°C y se le afiade con agitacién el “esterquat”
mantenido a una temperatura constante de 40°C.

Cotejo:

Se dispersan 5,4 g del “esterquat” del modo antes descrito en 100 ml de agua. A continuaciéon se afiaden a esta
dispersion 0,75 g de esencia de perfume.

Estas formulaciones de suavizante se prueban seguidamente en una maquina lavadora del modo descrito en el
ejemplo 8: se vierten 100 ml de la formulacién correspondiente en la cubeta del suavizante, de modo que se dosifi-
que en el ultimo ciclo de enjuague. El tambor se llena con 3,5 kg de toallas de rizo.

Una vez retirada la colada de la maquina, los participantes en la evaluacién clasifican en primer lugar los textiles
enjuagados con el suavizante del ejemplo comparativo como de olor mas intenso. Sin embargo, después de un dia 'y
de un segundo dia, el aroma de la ropa que se ha lavado con el suavizante de la formulacién de la invencion des-
prende un aroma claramente mas intenso que la que se ha lavado con el suavizante del ejemplo comparativo.

Ejemplo 10: utilizacion de las particulas del ejemplo 4 en una formulacién de suavizante

La dispersion de EC que contiene fragancia del ejemplo 4 se concentra en primer lugar en un factor 2 mediante un
filtro de membrana que tiene un diametro de poro de 250 nm. De este modo se calcula una concentracion de esen-
cia de perfume del 0,6 %. No hay que descartar pequefas pérdidas por la filtracion. A esta dispersion de 100 ml

(equivalentes a 0,6 g de esencia de perfume) se incorporan 5,4 g de “esterquat” (Stepantex® VL 90), para ello se
calienta la dispersion a 40°C y se le afiade con agitacion el “esterquat” mantenido a una temperatura constante de
40°C.

Cotejo:

Se dispersan 5,4 g del “esterquat” del modo antes descrito en 100 ml de agua. A continuacién se afiaden a esta
dispersion 0,6 g de esencia de perfume.

El ensayo se realiza del modo descrito en los ejemplos 8 y 9. Una vez mas, después de retirar la colada de la
magquina, los participantes en la evaluacion clasifican en primer lugar los textiles enjuagados con el suavizante del
ejemplo comparativo como de olor mas intenso, incluso desagradable. Sin embargo, después de un dia y de un
segundo dia, el aroma de la ropa que se ha lavado con el suavizante de la formulacion de la invencion desprende un
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aroma claramente mas intenso que la que se ha lavado con el suavizante del ejemplo comparativo.
Ejemplo 11: utilizacién de las particulas del ejemplo 5y 6 para una formulacién de suavizante

Los ensayos se lleva a cabo de modo similar al ejemplo 10, se concentra la dispersién en un filiro de membrana de
tal modo que (calculada sin considerar las eventuales pérdidas) contenga un 0,6 % de esencia de perfume. La
realizacion del ensayo y el resultado son equivalentes a los ejemplos de 8 a 10.

Ejemplo 12: utilizacion de particulas del ejemplo 3 para una formulacion modelo de un producto de limpieza para
superficies duras

En este ejemplo se describe la utilizacion de la dispersién estabilizada aniénicamente del ejemplo 3 para una formu-
lacién modelo de producto de limpieza. Esta formulacién puede tomarse como modelo para productos de limpieza
de bafio, cocina, pavimento o incluso universales.

Para ello se concentra la dispersion del ejemplo 3 en primer lugar con un filtro de membrana (didmetro de poros: 220
nm), de modo que la dispersion resultante tenga un contenido de esencia de perfume del 0,5 %. Para la fabricacion
de la formulacién modelo de producto de limpieza se afiaden a 92 g de esta dispersion 5 g de un alquilbencenosul-

fonato lineal (Maranil®, empresa Cognis) y 3 g del Dehydol® LT7 (empresa Cognis). Como ejemplo comparativo se
afaden 0,46 g de esencia de perfume a una solucién de tensioactivo de la misma concentracion. La formulacion
comparativa tiene un aroma mas intenso que la formulacion de la invencion, solapandose todavia con el aroma de la
formulacion de la invencion una ligera nota de acetona.

Para la evaluacion olfativa, se afiade agua del grifo estas formulaciones de productos de limpieza (de la invencién y
del ejemplo comparativo) hasta formar una dilucién por 10. Con esta dilucién se friegan con un trapo los pavimentos
de PVC de dos recintos con poca renovacion de aire. En el recinto, en el que se aplica la formulacién del ejemplo
comparativo, el buen olor desaparece al poco tiempo, pero con seguridad después de una aireacién. En el recinto,
que se ha fregado con la composicion de la invencion, el buen olor inmediatamente después de fregar es menos
intenso, pero después continta siendo perceptible durante varios dias, recuperandose de nuevo lentamente incluso
después de las aireaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de fabricacion de sistemas de matriz y/o “depot” (retardados), cargados de aromas y/o fragancias,
en forma de capsulas polimeras que contienen por lo menos un componente activo aromatico, caracterizado por los
pasos siguientes:

(a) preparar una solucién o dispersion, que contenga por lo menos un polimero insoluble en agua, que en la fase
acuosa sea soluble en menos del 10 % y por lo menos un componente activo aromatico, elegido entre los aromas
y/o fragancias, formulaciones de aromas y/o fragancias y esencias, por ejemplo esencias etéreas, esencias aromati-
cas, esencias de perfumes, con un disolvente o dispersante organico miscible en agua;

(b) incorporar la mezcla preparada en (a) al agua o a una solucién acuosa, en presencia de un tensioactivo iénico,
de manera que se obtengan las capsulas polimeras cargadas con la fragancia en dispersién acuosa;

(c) eventualmente separar las capsulas polimeras obtenidas de este modo, con lo cual las capsulas polimeras
resultantes presentan una carga superficial.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque en el paso (a) se realiza la preparacion de la mez-
cla afiadiendo con agitacion el polimero y el componente activo aromatico al disolvente o agente de dispersion
organico, eventualmente con calentamiento.

3. Procedimiento una de las reivindicaciones 1y 2, caracterizado porque el disolvente y agente de dispersion es y/o

contiene un tensioactivo, dicho disolvente o agente de dispersion que es al mismo tiempo tensioactivo es el acido
oleico.
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