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DESCRIPCION
Proceso para la aditivacién de fibras sintéticas, fibras artificiales y polimeros con propiedades especiales.

Esta invencidon hace referencia al proceso para la aditivacion de fibras sintéticas, fibras artificiales y
polimeros con propiedades especiales mediante la encapsulacion de aditivos que confieren las propiedades
especiales deseadas (aromaticas, de humedad, anticeluliticas, reafirmantes, antiarrugas, nutritivas, retardantes,
desodorantes, calmantes, vasoconstrictoras, suavizantes, relajantes, refrescantes, antimanchas, antiolor, antiacaros,
antimosquitos, antioxidantes, antienvejecimiento, antiinflamatorias, cicatrizantes, antibiéticas, autobronceadoras,
protectoras de la radiacion, retardantes de la llama, conductoras, fotocrémicas, termocrémicas, crémicas, etc.) en
materiales porosos, en lo que respecta a la encapsulacion de aditivos con el fin de protegerlos de las condiciones
presentes en el proceso de fabricacion de fibras y polimeros y que permitiran su dosificacién controlada, presentando
el proceso una mejora del objeto de la patente europea EP 156424 en cuanto al proceso de encapsulacion a escala
industrial, a la naturaleza y capacidad de las microcdpsulas y al proceso de incorporacion de la mismas en las
matrices de fibras y polimeros.

La presente invencion aporta ventajas importantes en comparacion con procesos de encapsulacion
existentes, puesto que se permite la incorporacion de aditivos en el interior de las fibras o polimeros en las fases de
reaccion, sintesis, extrusion, inyeccion o hilado, protegiéndolos de este modo del uso, el lavado o el frotamiento y al
mismo tiempo permitiendo su liberacién de manera sostenida.

Esta invencion permite la fabricacion de fibras y polimeros con propiedades especiales cuya duracion en el
tiempo es mayor en comparacion con procesos de aditivacion existentes.

Mas concretamente, la presente invencion proporciona un método alternativo de aditivacion de fibras y
polimeros que posibilita la introduccién de los aditivos en el interior de la matriz polimérica, prolongando la duracion
del efecto deseado.

La presente invencion implica, ademas, un incremento en la capacidad de las capsulas en comparacion con
el proceso descrito en la patente europea EP 1564242 gracias a considerar como cépsulas materiales porosos
nuevos, especialmente los materiales mesoporosos y permitir asi la introducciéon de una cantidad mayor de aditivo
dentro de las fibras o polimeros.

La presente invencién hace referencia a un proceso para la aditivacion de fibras y polimeros a escala
industrial.

AMBITO DE APLICACION

En esta especificacion se describe un proceso para la aditivacion de fibras sintéticas, fibras artificiales y
polimeros para conferir propiedades especiales por medio de la encapsulacion de los aditivos en materiales porosos,
que tiene una aplicacion especial en el campo de la aditivacion de fibras y polimeros mediante encapsulacion de los
mismos en materiales porosos, macro, meso o microporosos, preferiblemente en materiales mesoporosos.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Existe una bibliografia extensa relativa a la encapsulacion de sustancias y su aplicacion en campos tan
diversos como la industria farmacéutica, la agricultura, la cosmética, la alimentacién y la industria textil.

Asi pues, se conoce un gran nimero de procesos de encapsulacion y de microencapsulacion de aditivos
con capsulas de diferentes tipos y para distintos aditivos y/o sustancias, que se aplican en campos muy diversos. La
mayoria de ellos hacen referencia a encapsulaciones y/o microencapsulaciones con polimeros u otros compuestos
organicos, y no son capaces de proteger los aditivos de las condiciones del proceso de fabricacion de la mayoria de
productos basados en polimeros. En consecuencia, muchas de estas microcapsulas organicas se utilizan en las
etapas de acabado pero no en los procesos de fabricacion, y su aplicacion se realiza en un proceso superficial, por lo
que la duracién de su efecto esta limitada por la accién de la friccién, el lavado o el uso en general que se da al
producto.

Asi, la patente WO 01/06054 A1l registrada por la empresa Avant-Garb, LLC., reivindica un método de
sintesis de nanoparticulas para tratamientos de fibras, hilos y tejidos, que se aplican durante el acabado de la fibra,
compuestas por un revestimiento polimérico que contiene grupos funcionales.

También existen numerosas patentes en las que se utiliza algun tipo de materiales porosos para encapsular
sustancias, principalmente iones y complejos que generan catalizadores (p.ej.. US-5944876, US-4199478), para
encapsular perfumes y aditivos para detergentes y suavizantes (p.ej.: US 5691303, WO 98/12298), para encapsular
tintes y pigmentos (p.ej.. US-4874433), para encapsular gases y residuos radioactivos o téxicos de manera
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permanente (p.ej: EP 0 049936) e, intercambiados con cationes de plata, se utilizan como agentes antimicrobianos
en fibras (p.ej.: US-2002023304, KR-9702893), pero en ninguno de los casos se utilizan para la aditivacion interna
de fibras y polimeros donde el objetivo de la encapsulacion es la liberacion sostenida y prolongada de los aditivos y/o
su proteccion frente a las condiciones de proceso o frente a las condiciones externas, como es el caso en la
presente invencion.

De entre las patentes disponibles, algunas describen numerosos procesos para la incorporacion de
microcapsulas en textiles. Estas patentes reivindican procesos de incorporacion de microcapsulas en articulos
textiles en las fases de acabado, dado que las diferentes capsulas utilizadas hasta el momento son de origen
organico y no resistirian las condiciones de los distintos procesos de fabricacion de fibras (p.ej.: WO 0290643-A1,
WO 03040453- Al).

La presente invencidon propone una mejora sustancial en el proceso de aditivacion de fibras y polimeros
descrito en la patente EP 1564242 Al en lo que respecta a la naturaleza de las céapsulas utilizadas, al aumento de la
capacidad de almacenamiento de aditivos en las mismas, al proceso de incorporacién de las cdpsulas a la matriz
polimérica de las fibras y al hecho de que la presente invencion hace referencia a un proceso industrial.
DESCRIPCION DE LA INVENCION

En la presente especificacion se describe un proceso para la aditivacion de fibras sintéticas, fibras
artificiales y polimeros mediante la encapsulacion de los aditivos en materiales porosos, segun las reivindicaciones 1
y 25, que representa una mejora en el proceso descrito en la patente europea EP 1564242, y que comprende:

« la encapsulacion del aditivo en los poros del material;

« la incorporacion de las particulas del material poroso (capsulas) en la matriz polimérica de la fibra;

« hilado de la fibra;

y que resiste las temperaturas y demas condiciones de los distintos procesos de fabricacién a los que pueden
someterse las fibras: polimerizacién, sintesis, extrusion, hilado, urdido, trefilado, tefiido, tejedura y acabados, lo que
permite la introduccion del aditivo en su matriz polimérica.

Proceso de aditivacion de fibras en el que los materiales porosos utilizados como capsulas son materiales
mesoporosos (2 nm < tamafio de poro < 50 nm) y mas preferiblemente materiales mesoporosos con un tamafio de
particula de 50 nm a 200 micras, de tal modo que, en el caso de aditivos para aplicaciones textiles, los materiales
porosos deben tener preferiblemente un tamafio de particula de 100 nm a 50 micras, y mas preferiblemente de 500
nm a 5 micras.

Proceso para la aditivacion de fibras en el que las capsulas son materiales porosos inorganicos u organicos
(con puntos de fusién y/o temperaturas de descomposicion mas elevadas que la temperatura de procesamiento de la
fibra a aditivar), escogidos del grupo de:

1- Oxidos metélicos, por ej.: silice (microporosa, mesoporosa, pirogénica, cristalina, precipitada, gel), aliminas
(alimina activada, triéxido de aluminio, hidroxidos, alfa alimina, gamma alimina. bohemita), diéxido de titanio
(anatasa, rutilo, gel), 6xido de magnesio, 6xido de hierro, 6xido de zinc, 6xido de zirconio, etc.

2- Silicatos y aluminosilicatos , por ej.: silicatos o aluminosilicatos mesoporosos (MCM-41, SBA-15, etc.).

3- Aluminofosfatos y fosfatos, por ej.: ALPO-5, VPI-5, etc.

4- Arcillas, por ej.: caolin, esmectitas, vermiculitas, atapulgita, sepiolita, etc.

5- Materiales de carbon, por ej.: carbén activado, tamices moleculares de carbono, carbdn superactivado, nanotubos
de carbono, lignito, etc.

6- Materiales nuevos, por €j.: estructuras organometalicas porosas (MOF), organosilices mesoporosas, materiales
hibridos organicos-inorganicos porosos, etc.

7- Polimeros porosos con puntos de fusién y/o temperaturas de descomposicién mas altas que la temperatura de
proceso de la fibra a aditivar.

De este modo, el proceso es valido para todos los tamafios de poro posibles de los distintos materiales.
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Dependiendo de la naturaleza hidréfila del aditivo a encapsular, del diametro cinético de sus moléculas y de
la aplicacion que se vaya a dar al producto se escogera como capsula un material poroso u otro, el mas adecuado en
cada uno de los casos en cuanto a tamafio del poro, tamafio de particula, superficie BET (método de Brunauer,
Emmet y Teller - volumen de poros que puede ser ocupado por el aditivo), afinidad quimica por el aditivo a
encapsular y precio.

El proceso de aditivacion de fibras sintéticas, fibras artificiales y polimeros mediante la encapsulacion de los
aditivos en materiales porosos protege dichos aditivos durante los procesos de fabricacion de las fibras hasta una
temperatura de proceso de 300 °C.

El proceso de aditivacién de fibras sintéticas, fibras artificiales y polimeros mediante la encapsulacién de los
aditivos en materiales porosos protege los aditivos del lavado, frotamiento y uso, prolongando la duracién del efecto
del aditivo cuando las capsulas se introducen en la matriz polimérica.

Proceso de aditivacién de fibras en el que las condiciones de encapsulacion del aditivo suponen la
encapsulacion no permanente del mismo dentro de un material poroso, con una dosificacion controlada del aditivo.

Ademas, el contenido de humedad (desorbible) de los materiales porosos debe ser preferiblemente inferior
al 15% y mas preferiblemente inferior al 5%. Para lograr esto, el material nanoporoso debe ser
activado/deshidratado mediante calentamiento a una temperatura de entre 150-500°C.

Proceso de aditivacién en el que el aditivo a encapsular se mezcla con el material poroso durante un
periodo de tiempo que puede variar entre 5 y 48 horas, con agitacion continua para fomentar el contacto
aditivo/cdpsula, y con calentamiento o enfriamiento para mantener una temperatura que puede variar entre -5y
200°C (dependiendo del tipo de aditivo que se vaya a encapsular y de la naturaleza del material poroso que se
seleccione como capsula) para acelerar el equilibrio de adsorcién entre el aditivo y las particulas porosas. Las
proporciones aditivo-capsula pueden oscilar entre 1/1 y 1/200, prefiriéndose 1/200.

El material poroso con el aditivo encapsulado es sometido a determinados tratamientos posteriores que
consisten en el centrifugado o filtrado de la muestra, secado de las cépsulas que contienen el aditivo a una
temperatura y durante un tiempo variables dependiendo del tipo de aditivo, que pueden ir de 25 a 200 °C, por un
periodo de tiempo de 1 a 48 horas, y el triturado y/o micronizado de las mismas por un periodo de tiempo que puede
variar de 3 minutos a 5 horas, con el fin de romper cualquier posible grumo formado durante el proceso de
encapsulacion.

Proceso de aditivacion de fibras en el que la fuerza motriz para la dosificacion del aditivo es la diferencia de
concentracion del mismo entre la capsula y la matriz polimérica de la fibra y, a su vez, entre la matriz de la fibra y el
exterior.

Proceso de aditivacion de fibras en el que las condiciones de adsorcién del aditivo suponen la
encapsulacion permanente del mismo dentro de un material poroso, confiriendo asi una propiedad permanente a la
fibra.

Para lograr la encapsulacién permanente de un aditivo, se escoge un material poroso con un tamafio de
poro inferior al de las moléculas del aditivo que, para ser introducidas, se someten a un tratamiento previo como por
ejemplo oxidacion, de modo que su estructura se modifique y puedan atravesar los poros. Una vez encapsuladas,
se aplica el proceso inverso al aditivo para que las moléculas recuperen su tamafio.

Para lograr la encapsulacion permanente de un aditivo, se utiliza un material poroso con un tamafio de poro
suficientemente grande para que el aditivo pueda introducirse en sus poros. Posteriormente a la encapsulacion del
aditivo, se realiza un tratamiento posterior con xilanos, boranos o germanos, que son adsorbidos en la boca de los
poros del material poroso y posteriormente oxidados mediante un tratamiento con vapor u otros agentes oxidantes
con el fin de bloquear la salida del aditivo encapsulado.

Proceso de aditivacion de fibras en el que la encapsulacion del aditivo se produce principalmente por
adsorcion del mismo en el material poroso, pudiendo tener lugar la absorcion, condensacion capilar e intercambio de
iones entre el aditivo y la capsula.

Proceso de aditivacion de fibras en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica de la fibra
se efectla durante la etapa de polimerizacién.

Proceso de aditivacion de fibras en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica de la fibra
se efectlia durante la fase de hilado.
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Proceso de aditivacién de fibras en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica de la fibra
se efectlia durante el hilado del polimero, antes o durante la fusion del mismo o a la vez que la dilucién del polimero,
dependiendo del tipo de hilado.

Proceso de aditivacion de fibras en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica de la fibra
se efectlia rociando las cédpsulas sobre el flamento, en la salida de la hilera, durante la fase en la que el polimero
aun no se ha solidificado.

Proceso de aditivacion de fibras en el que los aditivos a encapsular son, entre otros: perfumes, esencias,
cosmeéticos (anticeluliticos, anti-arrugas, reafirmantes, antioxidantes, retardantes, cremas hidratantes, desodorantes,
aloe vera, aceites esenciales, colageno, extractos naturales, etc.), mentol, antimosquitos, antimanchas, antiolores,
antidcaros, medicinas (antiinflamatorios, cicatrizantes, vitaminas, antibitticos, etc.), cromoéforos, tintes, colorantes,
etc.

Proceso de aditivacion de polimeros mediante la encapsulacion de aditivos en materiales porosos que
comprende:

« la encapsulacion del aditivo en los poros del material;

« la incorporacion de las particulas del material poroso (capsulas), preferiblemente nanoporoso, en
la matriz polimérica del polimero; y

¢ la polimerizacion, extrusion y/o inyeccién del polimero; resistiendo las temperaturas y otras
condiciones de los distintos procesos de fabricacién a los que pueden someterse los polimeros: polimerizacion,
extrusion, inyeccion, endurecimiento, termoformado, reticulacion, moldeo, mecanizado y acabado, permitiendo la
introduccién del aditivo en la matriz polimérica.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que los materiales porosos utilizados como capsulas son
materiales mesoporosos, 2nm < tamafio de poro < 50 nm, y més preferiblemente mesoporosos con un tamafio de
particula entre 50 nm y 200 micras de modo que, en el caso de aditivos para aplicaciones de plasticos, los
materiales porosos deben tener preferiblemente un tamafio de particulas entre 500 nm y 40 micras.

Proceso para la aditivacion de polimeros en el que los materiales porosos utilizados como capsulas son
materiales porosos inorganicos u organicos (con puntos de fusion y/o temperaturas de descomposicion por encima
de 300 °C), escogidos del grupo de:

1- Oxidos metalicos, por ej.: silice (microporosa, mesoporosa, pirogénica, cristalina, precipitada, gel), aliminas
(alimina activada, trioxido de aluminio, hidréxidos, alfa alimina, gamma alimina. bohemita), diéxido de titanio
(anatasa, rutilo, gel), 6xido de magnesio, éxido de hierro, 6xido de zinc, 6xido de zirconio, etc.

2- Silicatos y aluminosilicatos , por ej.: silicatos o aluminosilicatos mesoporosos (MCM-41, SBA-15, etc.).

3- Aluminofosfatos y fosfatos, por ej.: ALPO-5, VPI-5, etc.

4- Arcillas, por ej.: caolin, esmectitas, vermiculitas, atapulgita, sepiolita, etc.

5- Materiales de carbdn, por ej.: carbén activado, tamices moleculares de carbono, carbén superactivado, nanotubos
de carbono, lignito, etc.

6- Materiales nuevos, por ej.: estructuras organometalicas porosas (MOF), organosilices mesoporosas, materiales
hibridos organicos-inorganicos porosos, etc.

7- Polimeros porosos con puntos de fusion y/o temperaturas de descomposicion mas altas que la temperatura de
proceso del polimero a aditivar.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica se
efectia durante la etapa de polimerizacion.

El proceso de aditivacion de polimeros protege los aditivos durante el proceso de fabricacién de los
polimeros hasta una temperatura de proceso de 300 °C.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que las condiciones de encapsulacion del aditivo suponen la
encapsulacion no permanente del mismo dentro de un material poroso, con una dosificacion controlada del aditivo.
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El contenido de humedad (desorbible) de los materiales porosos debe ser preferiblemente inferior al 15% y
mas preferiblemente inferior al 5%. Para lograr esto, el material poroso debe ser activado/deshidratado mediante
calentamiento a una temperatura de entre 150-500°C.

Proceso de aditivacion en el que el aditivo a encapsular se mezcla con el material poroso durante un
periodo de tiempo que puede variar entre 5 y 48 horas, con agitaciobn continua para fomentar el contacto
aditivo/capsula, y con calentamiento o enfriamiento para mantener una temperatura que puede variar entre -5y
200°C (dependiendo del tipo de aditivo que se vaya a encapsular y de la naturaleza del material poroso que se
seleccione como cépsula) para acelerar el equilibrio de adsorciéon entre el aditivo y las particulas porosas. Las
proporciones aditivo-cipsula pueden oscilar 1/1 y 1/200, prefiriéndose 1/200.

El material poroso con el aditivo encapsulado es sometido a determinados tratamientos posteriores que
consisten en el centrifugado o filtrado de la muestra, secado de las cépsulas que contienen el aditivo a una
temperatura y durante un tiempo variables dependiendo del tipo de aditivo, que pueden ir de 25 a 200 °C, por un
periodo de tiempo de 1 a 48 horas, y el triturado y/o micronizado de las mismas por un periodo de tiempo que puede
variar de 3 minutos a 5 horas, con el fin de romper cualquier posible grumo formado durante el proceso de
encapsulacion.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que la fuerza motriz para la dosificacion del aditivo es la
diferencia de concentracion del mismo entre la capsula y la matriz del polimero y, a su vez, entre la matriz polimérica
y el exterior.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que las condiciones de adsorcion del aditivo suponen la
encapsulacion permanente del mismo dentro de un material poroso, confiriendo asi una propiedad permanente al
polimero.

Proceso de aditivacién en el que, para lograr la encapsulacion permanente de un aditivo, se escoge un
material poroso con un tamafio de poro inferior al de las moléculas del aditivo que, para ser introducidas, se someten
a un tratamiento previo como por ejemplo oxidacién, de modo que su estructura se modifique y puedan atravesar los
poros. Una vez encapsuladas, se aplica el proceso inverso al aditivo para que las moléculas recuperen su tamafo.

Proceso de aditivacion en el que, para lograr la encapsulacion permanente de un aditivo, se utiliza un
material poroso con un tamafio de poro suficientemente grande para que el aditivo pueda introducirse en sus poros.
Posteriormente a la encapsulacion del aditivo, se realiza un tratamiento posterior con xilanos, boranos o germanos,
gque son adsorbidos en la boca de los poros del material poroso y se oxidadan mediante un tratamiento con vapor u
otros agentes oxidantes con el fin de bloquear la salida del aditivo encapsulado.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que la encapsulacién del aditivo se produce por adsorcion,
absorcion, condensacion capilar e intercambio de iones del mismo en el material poroso.

Proceso de aditivacién de polimeros en el que la incorporacion de la capsula en la matriz polimérica se
efectla durante las etapas de polimerizacion, extrusion, inyeccién o endurecimiento.

Proceso de aditivacion de polimeros en el que los aditivos a encapsular son, entre otros: perfumes,
esencias, cosméticos, antimosquitos, antimanchas, antiolores, antidcaros, medicinas, croméforos, tintes, colorantes,
etc.

BREVE DESCRIPCION DE LOS PLANOS

Figura 1.- Muestra un grafico comparativo de los espectros de infrarrojos de una serie de muestras de
materiales porosos (SBA 15, silice mesoporosa, zeolita Y desaluminazada y zeolita Y) que encapsulan aloe vera, y el
espectro del aloe vera (aloe).

Figura 2.- Muestra un grafico comparativo de los espectros de infrarrojos de una zeolita Y estandar, de la
vitamina E y de una zeolita que encapsula vitamina E.

Figura 3.- Muestra un gréafico comparativo de los espectros de infrarrojos de una muestra de nylon 6, de una
muestra de aloe vera y hilo de nylon 6 que contiene aloe vera encapsulado.

Figura 4.- Muestra un diagrama del proceso de aditivacion de fibras y polimeros en el que el aditivo es
encapsulado de manera permanente.

Figura 5.- Muestra un diagrama del proceso de aditivacion de fibras y polimeros en el que el aditivo es
encapsulado de manera no permanente en el material poroso, pudiendo realizarse una dosificacién controlada del
mismo.
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DESCRIPCION DE UNA REALIZACION PREFERENTE

La presente invencion hace referencia a un proceso para la aditivacion de fibras sintéticas, fibras artificiales
y polimeros basado en la adsorcién de los aditivos en nano/microparticulas de materiales nanoporosos que
comprende el proceso de nanoencapsulacion, la introduccion de la capsula en el polimero y su procesamiento para
la fabricacion del articulo final.

Las técnicas de encapsulacién existentes hasta el momento se basan en capsulas organicas y poliméricas
gue no podrian resistir las condiciones de los procesos a los que se somete el polimero para sus usos finales, tanto
textiles como plasticos. Ademas, el tamafio final de las capsulas es, en muchos casos, demasiado grande para que
éstas puedan ser introducidas durante el proceso de fabricacion de las fibras. Asi pues, los aditivos encapsulados se
aplican superficialmente a las fibras en las fases de acabado.

El objeto de esta invencion es el desarrollo de un proceso que permita la introduccién de diferentes aditivos
en la matriz polimérica de las fibras o polimeros, prolongando asi su efecto. Para lograrlo se propone utilizar las
nano/microparticulas de materiales nanoporosos como capsulas, materiales nanoporosos inorganicos u organicos
(con puntos de fusidon y/o temperaturas de descomposicion superiores a 300 °C, escogidos del grupo de:

1- Oxidos metalicos, por ej.: silice (mesoporosa, pirogénica, cristalina, precipitada, gel), aliminas (alimina activada,
trioxido de aluminio, hidroxidos, alfa alimina, gamma alimina. bohemita), diéxido de titanio (anatasa, rutilo, gel),
oxido de magnesio, 6xido de hierro, 6xido de zinc, 6xido de zirconio, etc.

2- Silicatos y aluminosilicatos , por ej.: silicatos o aluminosilicatos mesoporosos (MCM-41, SBA-15, etc.).
3- Aluminofosfatos y fosfatos, por ej.: ALPO-5, VPI-5, etc.
4- Arcillas, por ej.: caolin, esmectitas, vermiculitas, atapulgita, sepiolita, etc.

5- Materiales de carbon, por ej.: carbén activado, tamices moleculares de carbono, carbdn superactivado, nanotubos
de carbono, lignito, etc.

6- Materiales nuevos, por €j.: estructuras organometalicas porosas (MOF), organosilices mesoporosas, materiales
hibridos organicos-inorganicos porosos, etc.

7- Polimeros porosos con puntos de fusién y/o temperaturas de descomposiciébn mas altas que la temperatura de
proceso de la fibra a aditivar.

La eleccion de estos materiales nanoporosos como capsulas se debe no solo a su conocida capacidad de
adsorcion y su estructura porosa, sino también porque estos materiales presentan una elevada resistencia quimica y
estabilidad mecanica y su estabilidad térmica llega hasta temperaturas superiores a los 300°C.

Ademas, estos materiales pueden ser modificados mediante técnicas de deposicion quimica y fisica,
intercambio de iones, etc. Estas caracteristicas de los materiales porosos los hacen idéneos para ser utilizados como
capsulas donde se introducen aditivos a los que protegen de las condiciones de diversos procesos de fabricacion a
los que pueden someterse las fibras: polimerizacion, sintesis, extrusion, hilado, urdido, estirado, tefiido, tejedura y
acabados, y los polimeros: polimerizacion, extrusion, inyeccion, endurecido, termoformado, reticulado o modelado.

Como estan protegidos por la capsula, los aditivos pueden ser introducidos en la matriz polimérica de la
fibra o del plastico durante el proceso de fabricacién de estos Ultimos, o en las fases de fusién del polimero, de
manera que las capsulas quedan protegidas por el polimero si se sueltan debido al efecto del uso, del lavado vy el
frotamiento, permaneciendo en su interior y con ello prolongando la vida de la prenda o articulo que se fabrique.

Dependiendo de la naturaleza hidrdéfila del aditivo a encapsular, del diametro cinético de sus moléculas y de
la aplicacion que se vaya a dar al producto se escogera como capsula un material poroso u otro, el mas adecuado en
cada uno de los casos en cuanto a tamafio del poro, tamafio de particula, superficie BET, afinidad quimica por el
aditivo a encapsular y precio.

Las capsulas utilizadas deben tener un tamafio que puede oscilar entre 50 nm y 200 micras, en el caso de
aditivos para aplicaciones textiles las particulas porosas deben tener preferiblemente un tamafio de particula entre
100 nm y 50 micras, y mas preferiblemente entre 500 nm y 5 micras. Ejemplos de materiales porosos empleados en
la investigacion:
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Materia | Tamafio de poro (hm) Superficie BET (m2/g) Tamafio de particulas
(mm)
MCM- 2-9 1000 2
41
Zeolita 05 - 300 0.5-1
Y ref. 1.2
SBA-15 14 300 2-5
Sepiolit 0.36 - 300 15
a ref. 1
Silice 30 300 5

Para la encapsulacion de aditivos en materiales porosos, el contenido de humedad (desorbible) de los
mismos debe ser preferiblemente inferior al 15% y mas preferiblemente inferior al 5%. Para lograrlo, el material
poroso debe ser activado/deshidratado calentdndolo a una temperatura de entre 150-500 °C. A continuacion de este
tratamiento previo, el aditivo a encapsular se mezcla con el material poroso durante un periodo de tiempo que puede
variar entre 5 y 48 horas, con agitacion continua para fomentar el contacto aditivo/cipsula, y con calentamiento o
enfriamiento para mantener una temperatura que puede variar entre -5 y 200°C (dependiendo del tipo de aditivo que
se vaya a encapsular y de la naturaleza del material poroso que se seleccione como cépsula) para acelerar el
equilibrio de adsorcion entre el aditivo y las particulas porosas.

Las proporciones aditivo-capsula pueden oscilar entre 1:1 y 1:200, prefiriéndose 1:200. Los tratamientos
posteriores realizados consisten en el centrifugado o filtrado de la mezcla de la cdpsula de aditivo; esta fase de
separacion se repite tantas veces como sea nhecesario hasta la eliminacion total del exceso de aditivo no
encapsulado. Tras la separacion, es posible que sea necesario secar las capsulas que contienen el aditivo, con
temperatura y tiempo variables dependiendo del tipo de aditivo y de la naturaleza de la capsula, pudiendo ser de 25
a 200°C por un periodo de tiepo de 1 a 8 horas, y al triturado y/o micronizacion de las mismas durante un periodo de
tiempo que puede variar entre 3 minutos y 5 horas, con el fin de romper los posibles grumos formados durante el
proceso de encapsulacion. En el proceso de encapsulacion de aditivos, la interaccion entre éstos y la capsula se
produce principalmente mediante adsorcion, produciéndose también interacciones por absorcién, condensacion
capilar e intercambio de iones en el material poroso.

A fin de comprobar la encapsulacion del aditivo en el material poroso, se llevan a cabo mediciones del
descenso de la superficie BET, que indican el volumen de poros ocupado por el aditivo y un andlisis por
espectroscopia de IR, con lo que se obtienen los resultados correspondientes a las figuras 1 y 2, que indican si los
grupos funcionales caracteristicos del aditivo estan presentes dentro de las capsulas o si, por el contrario, se han
degradado durante el proceso de encapsulacion. La cantidad de aditivo encapsulado se evalla mediante tests de
balance térmico (TGA - Analisis termogravimétrico) y por extraccion del aditivo y posterior cuantificacion por HPLC
(Cromatografia liquida de alto rendimiento).

Para comprobar la presencia del aditivo encapsulado en el producto final se analizan muestras del polimero
o de hilo mediante espectroscopia de IR cuyos resultados son semejantes a los que se muestran en la figura 3 y que
indican si los grupos funcionales caracteristicos del aditivo estan presentes en el interior de las cdpsulas o si, por el
contrario, se han degradado durante el proceso de fabricacién del producto. La canridad de aditivo encapsulado es
evaluada mediate la extraccion del aditivo y posterior cuantificacion del mismo mediante HPLC.

Dependiendo de las condiciones de encapsulacion y del tipo de material poroso escogido, puede producirse
la encapsulacion permamente del aditivo (figura 4) de modo que quede retenido durante el proceso de fabricacion y
también durante la vida del articulo, confiriendo una propiedad permanente a este Ultimo.

Asi pues, para lograr la encapsulacion permanente de un aditivo, se escoge un material poroso con un
tamafio de poro inferior al de las moléculas del aditivo que, para ser introducidas, se someten a un tratamiento previo
como por ejemplo oxidacion, de modo que su estructura se modifique y puedan atravesar los poros.

Una vez encapsuladas, se aplica el proceso inverso al aditivo para que las moléculas recuperen su tamafio.

Otra posibilidad es utilizar un material poroso con un tamafio de poro suficientemente grande para que el

aditivo pueda introducirse en sus poros y posteriormente a la encapsulacion del aditivo, realizar un tratamiento
posterior con xilanos, boranos o germanos, que son adsorbidos en la boca de los poros del material poroso y
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posteriormente oxidados mediante un tratamiento con vapor u otros agentes oxidantes con el fin de bloquear la
salida del aditivo encapsulado.

Si tras la encapsulacion no se realiza ningun tratamiento posterior para bloguear la salida del aditivo se
obtiene una encapsulacion no permamente (figura 5). El aditivo encapsulado en el material poroso saldra a través del
poro de dicho material por difusion, siendo la fuerza motriz la diferencia de concentracion entre la cipsula y el
polimero y, a su vez, entre el polimero y el exterior, produciéndose una dosificacién controlada.

Una vez que el aditivo se ha encapsulado en el material poroso puede llevarse a cabo la incorporacion de la
capsula en la matriz polimérica de la fibra o del polimero durante distintas fases del proceso de fabricacion del
producto. Cuando la aditivacion se lleva a cabo en fibras sintéticas o artificiales, la aditivacion puede realizarse en las
siguientes fases:

« Durante la reaccién de polimerizacion: dispersando las capsulas en cualquiera de los monémeros
durante o al final de la reaccién de polimerizacion, cuando el prepolimero o el polimero estan en la fase fundida o en
disolucion.

¢ Durante la fase de hilado: afiadiéndolo al polimero justo antes o durante la fusion del mismo
mediante un dispositivo dosificador de polvo, virutas o liquido (dependiendo de si las capsulas estan en estado sélido
o en forma de polimero o masterbatch liquido) conectado al extrusor, 0 a la vez que la disoluciéon del polimero,
dependiendo del tipo de hilo, y durante el proceso de solidificacién o coagulacion de las fibras las particulas son
retenidas en el interior de la matriz polimérica.

* Se realiza a la salida de la hilera si el polimero no se ha solidificado o coagulado todavia,
rociando las capsulas sobre el filamento.

Todo el proceso de hilado se realiza del mismo modo y bajo las mismas condiciones que se realizaria para
la fibra sin aditivar. Cuando la aditivacién se lleva a cabo en polimeros para aplicaciones de plasticos, la aditivacion
puede realizarse en las siguientes fases:

« Durante la reaccién de polimerizacién: dispersando las capsulas en algunos de los monémeros,
durante o al final de la reaccién de polimerizacion, cuando el prepolimero o el polimero estan en la fase fundida o en
disolucion.

« Durante la fase de extrusion del polimero, mediante un dispositivo dosificador de polvo, virutas o
liquido (dependiendo de si las capsulas estan en estado sélido o en forma de polimero o masterbatch liquido) a la
vez que el resto de aditivos en la fase de compounding.

¢ Antes de la inyeccién de la pieza, cuando el polimero esta fundido, mediante un dispositivo
dosificador de polvo, virutas o liquido.

Tanto en un caso como en el otro, para facilitar la dosificacion y la dispersion de las capsulas en el polimero
asi como su procesado, se afiade una pequefia cantidad de un producto como por ejemplo un agente dispersante y
lubricantes, interno o externo, durante el triturado de las capsulas. Por ejemplo, un 0,1-0,3% de una sal del acido
montanico es suficiente para facilitar el procesado.

El proceso de aditivacion de la presente invencion permite la introduccion de una gama infinita de aditivos
en la matriz polimérica para conferir propiedades especiales a la misma que persistiran durante un tiempo largo,
dependiendo de su naturaleza. Los aditivos a encapsular son, entre otros: perfumes, esencias, cosméticos
(anticeluliticos, reafirmantes, antioxidantes, retardantes, cremas hidratantes, desodorantes, aloe vera, aceites
esenciales, colageno, extractos naturales, etc.), mentol, antimosquitos, antimanchas, antiolores, antiacaros,
medicinas (antiinflamatorios, cicatrizantes, vitaminas, antibioticos, etc.), cromdforos, tintes, colorantes, etc.

En general, cualquier sustancia inestable y/o que requiere proteccién frente a las condiciones del proceso
y/o que precisa una dosificacién controlada puede ser susceptible de beneficiarse de este proceso. Dependiendo del
aditivo utilizado, este proceso de aditivacion permitird obtener una amplia gama de productos finales, cuyos campos
de aplicacion pueden ser muy diversos, entre otros: ropa deportiva, ropa interior, prendas y articulos de proteccion,
articulos textiles y plasticos para el sector sanitario, prendas y articulos para el bafio, el sector textil en general, el
sector del automovil, sector eléctrico, sector cosmético, textiles para el hogar y articulos para el hogar, juguetes,
gafas, detectores, etc.

En relacion a las figuras, podemos ver en la figura 1 los espectros de cuatro materiales porosos distintos
gue encapsulan aloe vera: SBA 15, silice mesoporosa, zeolita Y desaluminizada y zeolita Y, y el espectro del aloe
vera. Puede observarse cémo, tras la encapsulacion, los cuatro materiales porosos presentan numerosos picos que
corresponden al aloe vera encapsulado en ellos.
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El espectro de la zeolita Y muestra una intensidad mas baja de los picos caracteristicos del aloe vera en
comparacion con los otros tres materiales porosos, lo que indica que la cantidad de aloe vera encapsulada es menor
que en los otros. Esto puede explicarse por el tamafio menor de poro de la zeolita Y. Las diferencias entre los
materiales en cuanto a tamafio de poro e hidrofilicidad hacen que unos sean mas adecuados que otros para la
encapsulacién de un aditivo concreto.

La figura 2 muestra que el aditivo ha sido encapsulado en un material nanoporoso. En los espectros de
infrarrojos del aditivo pueden verse la cdpsula y el aditivo encapsulado en el material nanoporoso. Se observa que
los picos caracteristicos de la vitamina E situados a unas longitudes de onda de 1700-1800 y 2800-3000 cm-1
(espectro de la vitamina E) aparecen al lado de los picos caracteristicos de la capsula (espectro de la zeolita Y) en el

IR de las muestras de vitamina E encapsulada en zeolita Y, mostrando un cierto desplazamiento, indicativo de la
adsorcion de las moléculas en la capsula.

La figura 3 muestra la presencia de un aditivo en el producto final tras su proceso de fabricacion.

Para confirmar la presencia de aloe vera encapsulado en hilo de nylon 6 se analizaron las muestras de hilo
mediante espectroscopia de IR cuyos resultados indicaron que los grupos funcionales caracteristicos del aloe vera
en 1000-1750 cm-1 aparecen al lado de los del nylon 6 en el espectro correspondiente al nylon 6 con aloe vera.
MODOS DE REALIZACION DE LA INVENCION

La presente invencion se ilustra ademas con estos ejemplos, cuyo alcance no es restrictivo.

EJEMPLOS:

Ejemplo 1: Aditivacién de fibras de poliamida 6 con aloe vera

El propésito de esta aditivacion es obtener un hilo multiflamento de poliamida 6 para el mercado de lenceria
gue contenga aloe vera. Como el aloe vera es un producto natural que se degradaria en las condiciones de
procesado de las fibras, necesita ser encapsulado antes de su aplicacién en la fibra.

El aloe vera puro utilizado se extrajo de la planta Aloe barbadensis. Dada la naturaleza hidréfila del aloe
vera y su composicion (4% de moléculas voluminosas del tipo azucares, antraquinonas, vitaminas, etc.), se
selecciond una silice mesoporosa nanoestructurada (SBA-15) para su encapsulaciébn que presenta las
caracteristicas siguientes: tamafio de poro 8,5 nm, superficie BET = 920 m2/g, tamafio de particula 0,5-1mm.

El proceso de encapsulacion se realizé de la siguiente manera: se deshidrataron 50 kg de SBA-15 mediante
calentamiento a una temperatura de 250°C durante 8 h, a continuacion, el aloe vera se mezcld con las
microparticulas de SBA-15 durante 24 horas, con agitacién continua, para favorecer el contacto aloe/capsula, y
enfriando para mantener una temperatura en la mezcla de 25 °C. La proporcién aloe/capsula fue 10/1. Los
tratamientos posteriores realizados fueron centrifugado de la muestra con separacion del aloe vera, secado de las
capsulas a 100°C durante 48 horas y triturado durante 2 horas y por ultimo, micronizado del producto.

A fin de comprobar la encapsulacién del aditivo en la silice mesoporosa se llevaron a cabo mediciones del
descenso de la superficie BET, que indicaron que el 80% del volumen de poros fue ocupado por el aditivo, y la
muestra se analizé por espectroscopia de infrarrojos, obteniéndose la curva SBA-15 de la figura 1, donde se aprecia
que los picos caracteristicos del aloe vera situados entre longitudes de onda 1000-1750 cm-1 aparecen junto a los
picos caracteristicos de la SBA-15 en los infrarrojos de la muestra, presentando desplazamiento indicativo de la
adsorcion de las moléculas en el material poroso.

La incorporacion de las microcépsulas en la matriz polimérica de la fibra de poliamida 6 se realiz6 durante el
hilado de la poliamida. 50 g de muestra se aditivaron mediante un dosificador de masterbatch conectado a la
extrusora de la hilera Se fabricaron 1500 bobinas de 1 kg de una fibra de poliamida 6 titulo 44 dtex y 34 filamentos,
con una concentracion del 3% de aditivo nanoencapsulado, a una velocidad de bobinado de 3950 m/min. Se
realizaron mediciones con infrarrojos del hilo obtenido, que revelaron la presencia de aloe vera en su interior.

ref.- Ejemplo 2: Aditivacion de polietileno con un aditivo termocrémico para aplicaciones de plasticos

El proposito de esta microencapsulacion es obtener piezas inyectadas de polietileno que contengan un
aditivo termocrémico que cambia de color, para la fabricacion de juguetes.

Se utilizé un tinte termocrémico a base de tetraclorocuprato de bis (dietilamonio). Dada la naturaleza

organdfila del aditivo, se seleccion6 una zeolita para su encapsulacién con las caracteristicas siguientes: tamafio de
poro 0,7 nm, razén Si/Al = infinito (organdfilo), tamafio de particula 1-4 pm.
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El proceso de encapsulacion se realizé de la siguiente manera: e deshidrataron 50 kg de zeolita mediante
calentamiento a una temperatura de 350°C durante 8 h, a continuacién el tinte se mezcl6 con las microparticulas de
zeolita durante 5 horas con agitacion continua para favorecer el contacto aditivo/capsula, y a temperatura ambiente.
La proporcion aditivo/capsula fue 5/1. Los tratamientos posteriores realizados fueron centrifugado de la muestra con
separacion del tinte termocrémico, secado de la zeolita a 100°C durante 8 horas y triturado durante 3 horas.

A fin de comprobar la encapsulacion del aditivo en la zeolita se llevaron a cabo mediciones del descenso de
la superficie BET, que indicaron que el 70% del volumen de poros fue ocupado por el aditivo, y se comprobd
mediante DSC (calorimetria diferencial de barrido) que el efecto termocrémico del aditivo se mantenia una vez
encapsulado.

La incorporacién de las microcdpsulas en la matriz polimérica del polietileno se realizé durante la extrusion
del polimero, fase que coincide con la aditivacién de los estabilizadores y lubricantes necesarios para la inyeccién del
polietileno. Los 50 g de muestra se aditivaron mediante un dosificador de polvo conectado a la extrusora de tal
manera que las virutas resultantes contenian un 0,2% de cromoéforo. Las piezas obtenidas tras la inyeccion
mantuvieron sus propiedades termocromaticas.
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REIVINDICACIONES

1. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS SINTETICAS Y ARTIFICIALES QUE LES CONFIERE
PROPIEDADES ESPECIALES, que comprende los siguientes pasos:

« la encapsulacion de un aditivo en los poros de un material poroso;

« la incorporacion de particulas del material poroso, las denominadas capsulas, en la matriz
polimérica de la fibra; e

« hilado de la fibra; resistiendo la capsula las temperaturas y deméas condiciones de los distintos
procesos de fabricacion a los que pueden someterse las fibras, y la introduccion del aditivo en la matriz polimérica de
las mismas, caracterizado porque el material poroso es un material mesoporoso con 2 nm < tamafio de poro <50 nm
y escogido de un 6xido metalico, un aluminofosfato, arcilla, un material de carb6n, un material hibrido organico-
inorganico o un polimero poroso.

2. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun la reivindicacién 1, caracterizado porque protege
los aditivos de los procesos de fabricacion de fibras hasta una temperatura de proceso de 300 °C.

3. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun la reivindicacion 1, caracterizado porque protege
los aditivos del lavado y frotamiento, prolongando la duracion del efecto del aditivo mediante la introduccién de las
céapsulas en la matriz polimérica.

4. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
capsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de un 6xido metalico poroso como por ejemplo
silice, incluyendo la silice mesoporosa, pirogénica, cristalina, precipitada o gel; aliminas incluyendo la alimina
activada, triéxido de aluminio, hidréxidos, alfa alimina, gamma alimina o bohemita; diéxido de titanio incluyendo la
anatasa, el rutilo o gel, 6xido de magnesio, 6xido de hierro, 6xido de zinc, 6xido de zirconio.

5. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
céapsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de aluminofosfato y fostato porosos como por
ejemplo ALPO-5, VPI-5, y silicatos mesoporosos como por ejemplo MCM-41 o SBA-15.

6. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
capsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de arcilla porosa como por ejemplo caolin,
esmectitas, vermiculitas, atapulgita, sepiolita, etc.

7. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
capsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de un material de carb6n poroso, como por
ejemplo: carbén activado, tamices moleculares de carbono, nanotubos de carbono, lignito, etc.

8. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
capsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de estructura organometélica porosa, una
organosilice mesoporosa o un material hibrido organico-inorganico poroso.

9. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun las reivindicaciones 1-3, caracterizado porque la
céapsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es una particula de un polimero poroso con un punto de fusién
y/o una temperatura de descomposicién mas alta que la temperatura de proceso de la fibra a aditivar.

10. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la capsula incorporada a la matriz polimérica de la fibra es un material mesoporoso con un
tamafio de particula de 50 nm a 200 micras, en el caso de aditivos para aplicaciones textiles, preferiblemente con un
tamafio de particula de 100 nm a 50 micras, y mas preferiblemente de 500 nm a 5 micras.

11. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
gue comprende, ademas, el paso de encapsulacién no permanente de un aditivo dentro de un material poroso,
realizandose la dosificacion controlada del aditivo.

12. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun la reivindicacion 11, caracterizado porque el
material de la capsula es deshidratado mediante calentamiento hasta una temperatura de entre 150-500 °C para
obtener un contenido de humedad en el material poroso inferior al 15%, preferiblemente inferior al 5%.

13. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln la reivindicacion 11, caracterizado porque el

aditivo a encapsular se mezcla con el material poroso durante un periodo de tiempo que puede variar entre 5y 48
horas, con agitacion continua para fomentar el contacto aditivo/capsula, y con calentamiento o enfriamiento para
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mantener una temperatura que puede variar entre -5y 200 °C para acelerar el equilibrio de adsorcion entre el aditivo
y las particulas porosas, estando las proporciones aditivo-capsula entre 1/1 y 1/200, prefiriéndose 1/200.

14. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun la reivindicacion 11, caracterizado porque los
tratamientos posteriores realizados sobre el material poroso con el aditivo encapsulado consisten en centrifugado o
filtrado de la muestra, secado de las capsulas que contienen el aditivo a una temperatura y durante un tiempo
variables, entre 25 °C y 200 °C durante un periodo de tiempo de 1 a 48 horas, y triturado y/o micronizado del mismo
durante un periodo de tiempo que puede oscilar de 3 minutos a 5 horas.

15. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln la reivindicacion 11, caracterizado porque la
fuerza motriz para la dosificacién del aditivo es la diferencia de concentracién del mismo entre la capsula y el
polimero y, a su vez, entre el polimero y el exterior.

16. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segin cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado por la encapsulacion permanente del aditivo en un material poroso de modo que quede retenido
durante el proceso de fabricacion y también durante la vida del articulo, confiriendo una propiedad permanente a la
fibra.

17. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln la reivindicacion 16, caracterizado porque para
lograr la encapsulacién permanente de un aditivo, se escoge un material poroso con un tamafio de poro inferior al
tamafio de las moléculas del aditivo que, para ser introducidas, se someten a un tratamiento previo como por
ejemplo oxidacion, de modo que su estructura se modifique y puedan atravesar los poros, para que una vez
encapsulado segin las reivindicaciones 12, 13 y 14, se aplique el proceso inverso y las moléculas recobren su
tamafio.

18. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun la reivindicacion 16, caracterizado porque para
lograr la encapsulacion permanente de un aditivo, se utiliza un material poroso con un tamafio de poro
suficientemente grande para que el aditivo pueda introducirse en sus poros de modo que posteriormente a la
encapsulacion del aditivo segun las reivindicaciones 12, 13 y 14, se realiza un tratamiento posterior con xilanos,
boranos o germanos, que son adsorbidos en la boca de los poros del material poroso, y se oxidan mediante un
tratamiento con vapor u otros agentes oxidantes, bloqueando la salida del aditivo encapsulado.

19. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la encapsulacion del aditivo se produce principalmente por adsorcion, absorcién, condensacion
capilar y/o intercambio de iones del mismo en el material poroso.

20. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segln cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la incorporacion de la capsula a la matriz polimérica de la fibra se efectda durante la etapa de
polimerizacion.

21. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS segun cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la incorporacion de la capsula a la matriz polimérica de la fibra se efectia durante la etapa de
hilado.

22. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS seglin cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la incorporacion de la capsula a la matriz polimérica de la fibra se efectlia durante el hilado del
polimero antes o durante la fusion del mismo mediante un dispositivo dosificador de polvo, virutas o liquido,
dependiendo de si las capsulas estan en estado sélido o en forma de polimero o masterbatch liquido, conectado al
extrusor, o a la vez que la disolucion del polimero, dependiendo del tipo de hilera.

23. PROCESO DE ADITIVACION DE FIBRAS segin cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque la incorporacion de la capsula a la matriz polimérica de la fibra se efectda rociando las capsulas
sobre el filamento, en la salida de la hilera, durante la fase en la que el polimero ain no se ha solidificado.

24. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE FIBRAS seglin cualquiera de las reivindicaciones precedentes,
caracterizado porque los aditivos a encapsular comprenden: perfumes, esencias, cosmeéticos incluyendo
anticeluliticos, reafirmantes, anti-arrugas, antioxidantes, retardantes, cremas hidratantes, desodorantes, aloe vera,
aceites esenciales, colageno y extractos naturales; mentol, antimosquitos, antimanchas, antiolores, antiacaros,
medicinas incluyendo antiinflamatorios, cicatrizantes, vitaminas y antibiéticos; cromdforos, tintes o colorantes.

25. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS que comprende los siguientes pasos:

« la encapsulacion de un aditivo en los poros de un material poroso, denominados capsulas;

« la incorporacion de particulas del material poroso a la matriz del polimero; y
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« polimerizacién, extrusion y/o inyeccion del polimero; dicha encapsulacion de los aditivos en los
poros los protege de las temperaturas y demdas condiciones de los distintos procesos de fabricacién a los que
pueden someterse los polimeros y la introduccion del aditivo en la matriz del mismo, caracterizado porque el material
poroso es un material mesoporoso con 2 nm < tamafio de poro <50 nm y escogido de un 6xido metdlico, un
aluminofosfato, arcilla, un material de carbén, un material hibrido organico-inorganico o un polimero poroso.

26. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun la reivindicacion 25, caracterizado porque
protege los aditivos de los procesos de fabricacion de polimeros hasta una temperatura de proceso de 300 °C.

27. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la cépsula incorporada a la matriz del polimero es una particula de un 6xido metalico poroso como por
ejemplo silice, incluyendo la silice mesoporosa, pirogénica, cristalina, precipitada o gel; aliminas incluyendo la
alimina activada, trioxido de aluminio, hidréxidos, alfa alimina, gamma alimina o bohemita; di6xido de titanio
incluyendo la anatasa, el rutilo o gel, 6xido de magnesio, 6xido de hierro, 6xido de zinc, 6xido de zirconio.

28. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la capsula incorporada a la matriz del polimero es una particula de aluminofosfato o fostato porosos como
por ejemplo ALPO-5, VPI-5, y silicatos mesoporosos como por ejemplo MCM-41 o SBA-15.

29. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la capsula incorporada en la matriz del polimero es una particula de arcilla porosa como por ejemplo caolin,
esmectitas, vermiculitas, atapulgita o sepiolita.

30. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la capsula incorporada a la matriz del polimero es una particula de un material de carb6n poroso, como por
ejemplo: carbon activado, tamices moleculares de carbono, carbén superactivado, nanotubos de carbono, lignito, etc.

31. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la capsula incorporada a la matriz del polimero es una particula de estructura organometalica porosa, una
organosilice mesoporosa o un material hibrido organico-inorganico poroso.

32. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-26, caracterizado
porque la capsula incorporada a la matriz del polimero es una particula de un polimero poroso con puntos de fusion
y/o temperaturas de descomposicion mas elevadas que la temperatura de proceso del polimero a aditivar.

33. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-32, caracterizado
porque la capsula incorporada a la matriz del polimero es material mesoporoso con un tamafio de particula de 50 nm
a 200 micras, en el caso de aditivos para aplicaciones de plasticos, preferiblemente con un tamafio de particula del
material poroso de 500 nm a 40 micras.

34. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25-33, caracterizado
porque las condiciones de encapsulacion del aditivo suponen la encapsulacion no permanente del mismo dentro de
un material poroso, realizandose la dosificacion controlada del aditivo.

35. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 34, caracterizado porque
el contenido de humedad del material poroso es inferior al 15%, preferiblemente inferior al 5%, para lo cual, el
material nanoporoso debe ser activado/deshidratado mediante calentamiento hasta una temperatura de entre 150-
500 °C.

36. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 34, caracterizado porque
el aditivo a encapsular se mezcla con el material poroso durante un periodo de tiempo que puede variar entre 5y 48
horas, con agitacion continua para fomentar el contacto aditivo/capsula, y con calentamiento o enfriamiento para
mantener una temperatura que puede variar entre -5 y 200°C dependiendo del tipo de aditivo a encapsular y de la
naturaleza del material poroso escogido como capsula, para acelerar el equilibrio de adsorcién entre el aditivo y las
particulas porosas de modo que las proporciones de la cépsula de aditivo estan en el rango de 1/1 a 1/200,
prefifiéndose 1/200.

37. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun la reivindicacion 34, caracterizado porque
los tratamientos posteriores realizados consisten en centrifugado o filtrado de la muestra, secado de las capsulas
que contienen el aditivo a una temperatura y durante un tiempo variables, entre 25 °C y 200 °C durante un periodo de
tiempo de 1 a 48 horas, y triturado y/o micronizado del mismo durante un periodo de tiempo que puede oscilar de 3
minutos a 5 horas.

38. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 34, caracterizado porque

la fuerza motriz para la dosificacién del aditivo es la diferencia de concentracién del mismo entre la capsula y el
polimero y, a su vez, entre el polimero y el exterior.
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39. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS seglin las reivindicaciones 25 o 27, caracterizado
por la encapsulacion permanente del aditivo en un material poroso de modo que quede retenido durante el proceso
de fabricacion y también durante la vida del articulo, confiriendo una propiedad permanente al polimero.

40. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun la reivindicacion 39, caracterizado porque
para lograr la encapsulacién permanente de un aditivo, se escoge un material poroso con un tamafio de poro inferior
al tamafio de las moléculas del aditivo que, para ser introducidas, se someten a un tratamiento previo como por
ejemplo oxidacién, de modo que su estructura se modifique y puedan atravesar los poros, para que, una vez
encapsulado el aditivo segun las reivindicaciones 35, 36 y 37, se aplique el proceso inverso y las moléculas
recobren su tamafio.

41. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 39, caracterizado porque
para lograr la encapsulacién permanente de un aditivo, se utiliza un material poroso con un tamafio de poro
suficientemente grande para que el aditivo pueda introducirse en sus poros de modo que, posteriormente a la
encapsulacion del aditivo segun las reivindicaciones 35, 36 y 37, se realice un tratamiento posterior con xilanos,
boranos o germanos, que son adsorbidos en la boca de los poros del material poroso y se oxide mediante un
tratamiento con vapor u otros agentes oxidantes, bloqueando la salida del aditivo encapsulado.

42. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun las reivindicaciones 25 o 27, caracterizado
porque la encapsulacion del aditivo se produce principalmente por adsorcion, absorcion, condensacion capilar y/o
intercambio de iones del mismo en el material poroso.

43. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 25, caracterizado porque
la incorporacion de la capsula a la matriz del polimero se efectla durante la etapa de polimerizacién.

44. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segun la reivindicacion 25, caracterizado porque
la incorporacioén de la capsula a la matriz del polimero se efectla durante la etapa de extrusion o inyeccion.

45. PROCESO PARA LA ADITIVACION DE POLIMEROS segln la reivindicacion 25, caracterizado porque

los aditivos a encapsular son, entre otros: perfumes, esencias, cosméticos, mentol, antimosquitos, antimanchas,
antiolores, antiacaros, medicinas, croméforos, tintes, colorantes, etc.
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