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DESCRIPCION
Polvo de microcapsulas

La presente invencion se refiere a un polvo de microcapsulas con materiales de depdsito de calor latente como
nucleos de capsula y una pared de capsula, constituidos de

10 a 100 % en peso de uno o varios alquilésteres C1-Co4 de acido acrilico y/o acido metacrilico (mondémeros

1),

0 a 80 % en peso de un mondmero bi- o polifuncional (mondmeros II), el cual no es soluble en agua o es
dificilmente soluble en agua y

0 a 90 % en peso de otros mondémeros (monoémeros 1)

referidos en cada caso al peso total de los mondémeros, un procedimiento para su produccién asi como su uso en
materiales aglomerantes, textiles, liquidos de transporte de calor y rellenos.

En los ultimos afos se han examinado como nueva combinacion de materiales, materiales de construccion con
depdsitos de calor latente. Su modo de operacion se apoya en la entalpia de conversiéon que ocurre en la transicion
de fases liquido/solido, lo cual significa una absorcién de energia o entrega de energia al ambiente. Con ello,
pueden ser usados para el control constante de temperatura en un intervalo determinado de temperatura. Puesto
que los materiales de depdsito de calor latente estan presentes como liquidos también dependiendo de la
temperatura, no pueden ser procesados directamente con materiales de construccién, pues serian de temer
emisiones al aire circundante asi como la separacion del material de construccion.

El documento EP-A-1 029 018 ensefa el uso de microcapsulas con una pared de capsula de un polimero
altamente entrecruzado de éster de acido metacrilico y un nucleo de depdsito de calor latente, en materiales de
construccion aglomerantes como hormigén o yeso. El documento DE-A-101 39 171 describe el uso de materiales
de deposito de calor latente microencapsulados en placas de yeso encartonado. Ademas, el antiguo documento
Ser. No 60/573420 ensefia el uso de materiales de depédsito de calor latente microencapsulados en placas de
sujecion, junto con resinas de melamina formaldehido como agente aglutinante.

El polvo de microcapsulas usado segun estos documentos tiene tamafos de particula con promedio en el intervalo
de 2 — 25 um. Con ello, el tamafio de estas particulas de polvo corresponde a los tamafios de capsula en las
dispersiones de microcapsulas. Sin embargo, frecuentemente tales polvos de particula fina se procesan mal. La
consecuencia son formulaciones con un elevado contenido de agente aglutinante. Ademas, debido a la elevada
proporcién de polvo fino ellos tienden a desprender polvo. Adicionalmente, esto es una desventaja en el ambito de
la seguridad en el trabajo. Los polvos con una elevada cantidad de polvo fino requieren particulares medidas de
proteccion en el trabajo (proteccion respiratoria) y asi mismo, por la elevada categoria de peligro por explosién por
polvo, medidas adicionales en el contacto con tales polvos.

El antiguo documento PCT/EP2005/008354 ensefia preparaciones de microcapsulas de particula grande, en las
cuales el polvo de microcapsulas es extrudido con un agente aglutinante polimérico hasta particulas de tamafios
superiores a 500 ym. Existen sin embargo aplicaciones en las cuales se desea el procesamiento de un polvo.

WO 2004/092299 A manifiesta microcapsulas con materiales de depdsito de calor latente, como nucleos de
capsula y una pared de capsula construida de 30 a 100 % en peso de uno o varios alquilésteres C4-Cz4 del acido
acrilico y/o acido metacrilico (monémeros |); 0 a 80 % en peso de un monoémero bi- o polifuncional (monémeros
), el cual no es soluble en agua o lo es dificiimente, y 0 a 40 % en peso de otros monémeros (mondémero 1),
referidos en cada caso al peso total de los monémeros.

Para aplicaciones como equipamiento en el sector textil es un criterio importante la estabilidad a la limpieza
quimica. Aqui significa la estabilidad frente a solventes clorados o perclorados. En pruebas con microcapsulas
convencionales se observa una pérdida de peso, que surge de la liberacion de cera de capsulas defectuosas o bien
de cera no encapsulada. Frecuentemente tales pérdidas de cera estan en el intervalo de 5-15 %.

Por ello, fue un aspecto de la presente invencién encontrar como nucleo de capsula un polvo de microcapsulas con
materiales de depdsito de calor latente, que exhibiera una elevada estabilidad a la limpieza quimica. Ademas,
deberia dejarse procesar de manera ventajosa. Asi, deberia poder dispersarse bien de nuevo y no tener tendencia
al bloqueo con almacenamiento como polvo.

Por consiguiente, se encontré un polvo de microcapsulas con materiales de depdsito de calor latente como nucleo
de capsula y una pared de capsula construida de
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10 a 100 % en peso de uno o varios alquilésteres C4-Cy4 del &cido acrilico y/o acido metacrilico (monémeros

1),

0 a 80 % en peso de un monoémero bi- o polifuncional (monémero Il), que no es soluble en agua o lo es
dificilmente y

0 a 90 % en peso de otros mondémeros (monomeros |l)
referidos en cada caso al peso total de los monémeros,

con un tamafo promedio de particula en el intervalo de 150 - 400 um y con 80 % en peso de las particulas que
tienen un diametro = 90 um.

El polvo de microcapsulas preferido tiene un tamafio promedio de particula de = 200 ym, en particular = 250 ym y
< 380 um, en particular < 350 ym determinado por difraccién de Fraunhofer, valor promedio de volumen.

El valor de 80 % del ancho de distribucion de tamafio de las particulas es < 500 ym, preferiblemente < 400 ym y
en particular < 300 pm.

Preferiblemente, el 80 % en peso de las particulas tiene un diametro = 100 pm, de modo particular preferiblemente
2120 um.

Las particulas de polvo de acuerdo con la invencion son agregados de microcapsulas de las denominadas
particulas primarias. Tales particulas son denominadas frecuentemente también granulados o aglomerados. Al
respecto, la superficie de las particulas de polvo es desigual y dentada. Las particulas primarias, por consiguiente
las microcapsulas en la dispersion tienen un tamaino promedio de particula de 0,5 a 30 uym, preferiblemente 3 a 12
pm.

Puesto que el polvo de microcapsulas es producido mayormente por procesamiento con agua o sustancias
acuosas, las preparaciones pueden contener audn residuos de agua. Comunmente, la cantidad de humedad
residual es de 0 a aproximadamente 4 % en peso, referida al peso total.

El polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion consiste esencialmente en particulas con un nucleo de
capsula, compuesto predominantemente en mas de 95 % en peso por materiales de depésito de calor latente y un
polimero como pared de capsula. Al respecto, dependiendo de la temperatura, el nucleo de capsula es sélido o
liquido. El tamafio promedio de particula de las capsulas (promedio Z por medio de dispersion de luz) es de 0,5 a
100 pm, preferiblemente 1 a 80 um, en particular 1 a 50 ym. La relacion en peso de nucleo de capsula a pared de
capsula es en general de 50:50 a 95:5. Se prefiere una relacion nucleo/pared de 70:30 a 93:7.

Los materiales de depdsito de calor latente son sustancias segun la definicion, que en el intervalo de temperatura
en el cual deberia efectuarse una transferencia de calor, exhiben una transicion de fases. Preferiblemente, los
materiales de depdsito de calor latente exhiben una transicion de fase sélido/liquido en el intervalo de temperatura
de -20 a 120°. Por regla general el material de depdsito de calor latente es una sustancia organica, preferiblemente
lipofila.

Como sustancias adecuadas se mencionan a modo de ejemplo:

- hidrocarburos alifaticos como hidrocarburos C1o-C4 saturados o insaturados, que son ramificados o
preferiblemente lineales, por ejemplo como n-tetradecano, n-pentadecano, n-hexadecano, n-heptadecano, n-
octadecano, n-nonadecano, n-eicosano, n-heneicosano, n-docosano, n-tricosano, n-tetracosano, n-pentacosano, n-

hexacosano, n-heptacosano, n-octacosano asi como hidrocarburos ciclicos, por ejemplo ciclohexano, ciclooctano,
ciclodecano;

- hidrocarburos aromaticos como benceno, naftaleno, bifenilo, o- o n-terfenilo, hidrocarburos aromaticos
sustituidos con alquilo C4-C4 como dodecilbenceno, tetradecilbenceno, hexadecilbenceno, hexilnaftaleno o
decilnaftaleno;

-acidos grasos Ceg-C3p saturados o insaturados como acidos laurico, estearico, oleico o behénico, preferiblemente
mezclas eutécticas de acido decanoico con por ejemplo acidos miristico, palmitico o laurico;

- alcoholes grasos como lauril-, estearil-, oleil-, miristil-, cetilalcohol, mezclas como alcohol graso de coco asi
como los denominados oxoalcoholes, que se obtienen mediante hidroformilacion de a-olefinas y otras reacciones;

- aminas grasas Cg-Cao, como decilamina, dodecilamina, tetradecilamina o hexadecilamina;

-ésteres como alquilésteres C4-C1o de acidos grasos como palmitato de propilo, estearato de metilo o palmitato de
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metilo asi como preferiblemente sus mezclas eutécticas o cinamato de metilo;

- ceras naturales y sintéticas como cera de acido montanico, cera de ésteres montanicos, cera carnauba, cera de
polietileno, ceras oxidadas, cera de poliviniléter, cera de acetato de etilenvinilo o cera endurecida segun el
procedimiento Fischer-Tropsch;

-hidrocarburos halogenados como cloroparafina, bromooctadecano, bromopentadecano, bromononadecano,
bromoeicosano, bromodocosano.

Ademas, son adecuadas mezclas de estas sustancias, en tanto no se presente una reduccion del punto de fusion
fuera del intervalo deseado, o el calor de fusion de la mezcla sea muy pequefio para una aplicacion practica.

Es ventajoso como ejemplo el uso de n-alcanos puros, n-alcanos con una pureza mayor a 80% o mezclas de
alcanos, como se presentan como destilados industriales y son comunes en el mercado como tales.

Ademas, puede ser ventajoso afiadir compuestos solubles a las sustancias que forman nucleo de capsula, para asi
impedir la reduccidon del punto de congelacion que surge parcialmente por las sustancias apolares. De modo
ventajoso se usan, como se describe en el documento US-A 5 456 852, compuestos con un punto de fusion que
esta 20 a 120 K por encima del de la verdadera sustancia de nucleo. Son compuestos adecuados los acidos
grasos, alcoholes grasos, amidas grasas asi como hidrocarburos alifaticos mencionados arriba como sustancias
lipofilicas. Ellos son adicionados en cantidades de 0,1 a 10 % en peso, referidas al nicleo de capsula.

Los materiales de depdsito de calor latente son elegidos dependiendo del intervalo de temperatura en el cual se
desee el almacenamiento de calor. Por ejemplo, para el almacenamiento de calor en materiales de construccion en
climas controlados se usan preferiblemente materiales de depdsito de calor latente, cuya transicion de fases
solido/liquido esta en el intervalo de temperatura de 0 a 60 °C. De este modo, por regla general para aplicaciones
de espacios interiores se eligen materiales individuales o mezclas con temperaturas de conversiéon de 15 a 30 °C.
Para usos solares como medio de almacenamiento o para evitar el sobrecalentamiento de aislamiento
transparente, como se describe en el documento EP-A-333 145, son adecuadas sobre todo temperaturas de
transformacion de 30-60 °C.

Los materiales de depdsito de calor latente preferidos son los hidrocarburos alifaticos particularmente preferidos
mencionados arriba a modo de ejemplo. En particular se prefieren hidrocarburos alifaticos con 14 a 20 atomos de
carbono asi como sus mezclas.

La pared de capsula de las microcapsulas esta constituida por 10 a 100 % en peso, preferiblemente 30 a 95 % en
peso de uno o varios alquilésteres C1-Cy4 del acido acrilico y/o acido metacrilico, como monémeros I. Ademas, los
polimeros pueden estar presentes copolimerizados en hasta 80 % en peso, preferiblemente 5 a 60 % en peso, en
particular 10 a 50 % en peso, de un mondémero bi- o polifuncional como mondmero Il, el cual no es soluble en
agua o lo es dificilmente. Aparte de ello, pueden estar presentes copolimerizados los polimeros en hasta 90 % en
peso, preferiblemente hasta 50 % en peso, en particular hasta 30 % en peso de otros mondmeros |l

Como monomeros | son adecuados alquilésteres C1-Cy4 del acido acrilico y/o acido metacrilico. Son monémeros |
particularmente preferidos los acrilatos de metilo, etilo, n-propilo y n-butilo y/o los correspondientes metacrilatos.
Se prefieren acrilatos de iso-propilo, iso-butilo, sec.-butilo y tert.-butilo y los correspondientes metacrilatos.
Ademas debe mencionarse metacrilonitrilo. En general se prefieren los metacrilatos.

Son monoémeros |l adecuados los mondmeros bi- o polifuncionales que no son solubles en agua o lo son
dificilmente, pero tienen una buena a limitada solubilidad en la sustancia lipofilica. Se entiende por dificil
solubilidad una solubilidad inferior a 60 g/l a 20 °C. Se entiende por mondémeros bi- o polifuncionales los
compuestos que tienen por lo menos 2 dobles enlaces etilénicos no conjugados. Entran en consideracion
especialmente mondémeros de divinilo y polivinilo, que provocan un entrecruzamiento de la pared de la capsula
durante la polimerizacion.

Son monoémeros bi-funcionales preferidos los diésteres de dioles con acido acrilico o acido metacrilico, ademas los
dialil- y diviniléteres de estos dioles.

Son mondémero de divinilo preferidos acrilato de etanodiol. divinilbenceno, dimetacrilato de etilenglicol,
dimetacrilato de 1,3-butilenglicol. metalilmetacrilamida y alilmetacrilato. Se prefieren particularmente los diacrilatos
de propanodiol, butanodiol, pentanodiol y hexanodiol o los correspondientes metacrilatos.

Son monodémeros preferidos de polivinilo, propanotriacrilato y -metacrilato de trimetilol, pentaeritritoltrialiléter y
tetraacrilato de pentaeritritol.

Como monoémeros lll entran en consideracién otros mondmeros, se prefieren mondémeros llla como acetato de
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vinilo, propionato de vinilo y vinilpiridina.

Se prefieren particularmente los mondmeros IlIb solubles en agua, por ejemplo acrilonitrilo, metacrilamida, acido
acrilico, acido metacrilico, acido itacénico, acido maleico, anhidrido maleico, N-vinilpirrolidona, acrilato y
metacrilato de 2-hidroxietilo y acido acrilamido-2-metilpropansulfonico. Ademas son de mencionar en particular N-
metilolacrilamida, N-metilolmetacrilamida, metacrilato de dimetilaminoetilo y metacrilato de dietilaminoetilo.

Segun otra forma preferida de operar, los polimeros que forman la pared estan constituidos por 30 a 90 % en peso
de acido metacrilico, 10 a 70 % en peso de un alquiléster del acido (met)acrilico, como preferiblemente metacrilato
de metilo, metacrilato de tert-butilo, metacrilato de fenilo y metacrilato de ciclohexilo y 0 a 40 % en peso de otros
monomeros etilénicamente insaturados. Estos otros mondmeros etilénicamente insaturados pueden ser los
monoémeros |, Il y/o Il hasta ahora no mencionados para esta forma de operar. Puesto que por regla general ellos
no tienen ninguna influencia esencial en las microcapsulas formadas en esta manera de operar, su participacion es
preferiblemente < 20 % en peso, en particular <10 % en peso. En el documento EP-A-1 251 954 se describen tales
dispersiones de microcapsulas asi como su produccién, sobre lo cual se hace expresa referencia.

Las dispersiones de microcapsulas se producen mediante una denominada polimerizacion in-situ y son de aqui
convertidas en el polvo de acuerdo con la invencion.

A partir de los documentos EP-A-457 154, DE-A-10 139171, DE-A-102 30 581 y EP-A-1 321 182 se conocen las
dispersiones preferidas de microcapsulas asi como su produccion, a los cuales se remite de manera expresa. Asi,
las microcapsulas se producen de manera que se produce una emulsion estable aceite en agua a partir de los
monoémeros, un iniciador de radicales, un coloide protector y la sustancia lipofilica que va a ser encapsulada, en la
cual ella esta presente como fase dispersa. A continuacion se desencadena la polimerizaciéon de los monémeros
mediante calentamiento y se controla mediante otra elevacién de temperatura, en la que los polimeros formados
forman la pared de la capsula, la cual incluye la sustancia lipofilica.

Como iniciador de radicales para la reaccion de polimerizacién que transcurre por radicales, pueden usarse los
compuestos peroxo y azo corrientes, convenientemente en cantidades de 0,2 a 5 % en peso, referidas al peso de
los mondmeros.

Dependiendo del estado de agregacion del iniciador por radicales y su comportamiento de solubilidad, puede ser
alimentado como tal, preferiblemente sin embargo como solucion, emulsion (liquido en liquido) o suspension
(solido en liquido), mediante lo cual se pueden dosificar de modo mas preciso en particular pequefas cantidades
de iniciador por radicales.

Como iniciadores por radicales preferidos son de mencionar peroxineodecanoato de tert.-butilo, peroxipivalato de
tert.-amilo, peréxido de dilaurilo, peroxi-2-etilhexanoato de tert.-amilo, 2,2’-azobis-(2,4-dimetil)valeronitrilo, 2,2’-
azobis-(2-metilbutironitrilo), peréxido de dibenzoilo, per-2-etilhexanoato de tert.-butilo, perdxido de di-tert.-butilo,
hidroperoxido de tert.-butilo, 2,5-dimetil-2,5-di-(tert.-butilperoxi)hexano e hidroperéxido de cumeno.

Son iniciadores por radicales particularmente preferidos peréxido de di-(3,5,5-trimetilhexanoilo), 4,4'-
azobisisobutironitrilo, perpivalato de tert.-butilo y 2,2-azobisisobutirato de dimetilo. Estos exhiben una semivida de
10 horas en un intervalo de temperatura de 30 a 100 °C.

Por regla general, la polimerizacion es ejecutada a 20 a 100 °C, preferiblemente a 40 a 95 °C. Dependiendo de la
sustancia lipofilica deseada, se forma la emulsién aceite en agua a una temperatura en la cual el material de
nucleo es liquido/oleoso. De modo correspondiente tiene que elegirse un iniciador por radicales cuya temperatura
de descomposicion tiene lugar por encima de esta temperatura y asi mismo la polimerizacion tiene lugar 2 a 50 °C
por encima de este temperatura, de modo que dado el caso se elige el iniciador por radicales, cuya temperatura
descomposicion esta por encima del punto de fusion de la sustancia lipofilica.

Una variante establecida del procedimiento para sustancias lipofilicas con un punto de fusion de hasta
aproximadamente 60 °C, es una temperatura de reaccién que comienza a 60 °C, que en el curso de la reaccion se
aumenta a 85 °C. Los iniciadores por radicales ventajosos tienen una semivida de 10 horas en el intervalo de 45 a
65 °C, como perpivalato de t-butilo.

Segun otra variante del procedimiento para sustancias lipofilicas con un punto de fusién por encima de 60 °C, se
elige un programa de temperatura que comienza a las correspondientes temperaturas de reaccién mas altas. Para
temperaturas de inicio alrededor de 85 °C se prefieren iniciadores por radicales con una semivida de 10 horas en el
intervalo de 70 a 90 °C, como per-2-etilhexanoato de t-butilo.

De modo adecuado, la polimerizacion se realiza a presion normal, sin embargo puede también trabajarse a
presiones reducidas o ligeramente elevadas, por ejemplo a una temperatura de polimerizacion por encima de 100
°C, por consiguiente aproximadamente en el intervalo de 0,5 a 5 bar.
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Los tiempos de reaccion de la polimerizacion son normalmente de 1 a 10 horas, mayormente 2 a 5 horas.

Preferiblemente se forman microcapsulas mediante calentamiento gradual de la emulsidon aceite en agua. Al
respecto se entiende por gradual, que mediante elevacion de temperatura se desencadena la reacciéon por
descomposicion del iniciador por radicales y mediante calentamiento adicional, que puede ocurrir de modo
continuo o periédico, se controla la polimerizacion. Al respecto, puede controlarse la velocidad de la polimerizacién
mediante eleccion de la temperatura y cantidad del iniciador por radicales. Esto sucede preferiblemente con ayuda
de un programa con temperatura ascendente. Con este proposito, el tiempo total de polimerizacion puede ser
dividido en dos o mas periodos. El primer periodo de polimerizaciéon se caracteriza por una descomposicion lenta
del iniciador de polimerizacion. En el segundo periodo de polimerizacion y dado el caso otros periodos de
polimerizacién, se aumenta la temperatura en la mezcla de reaccién, para acelerar la descomposicion de los
iniciadores de polimerizacién. La temperatura puede ser elevada en una etapa o en varias etapas o de modo
continuo en forma lineal o no lineal. La diferencia de temperatura entre el comienzo y el final de la polimerizacién
puede ser de hasta 50 °C. En general, esta diferencia es de 3 a 40 °C, preferiblemente 3 a 30 °C.

Después de alcanzar la temperatura final se continua la polimerizacién de modo conveniente ain por un tiempo de
hasta aproximadamente 2 horas, para reducir el contenido de monémero residual. En conexiéon con la verdadera
reaccion de polimerizacion para un rendimiento de 90 a 99 % en peso, por regla general es ventajoso disefar las
dispersiones acuosas de microcapsulas, ampliamente libres de portadores de olores, como monémeros residuales
y otros componentes organicos volatiles. Esto puede ser alcanzado de manera de por si conocida, fisicamente
mediante eliminacion por destilacion (en particular por destilacién con vapor de agua) o mediante remocion con un
gas inerte. Ademas, puede ocurrir por via quimica, como se describe en el documento WO 9924525, de modo
ventajoso mediante polimerizacion iniciada por redox, como se describe en los documentos DE-A-4 435 423, DE-
A-4419518 y DE-A-4435422.

De este modo puede producirse una dispersion de microcapsulas con microcapsulas con particulas de un diametro
promedio en el intervalo de 0,5 a 30 um, en el que el tamario de particula puede ser ajustado de manera de por si
conocida con la fuerza de corte, la velocidad de agitacion, el coloide protector y su concentracion.

Son coloides protectores preferidos los polimeros solubles en agua, puesto que estos reducen la tension superficial
del agua de 73 mN/m maximo a 45 a 70 mN/m y con ello garantizan la formacién de paredes cerradas de capsula
y con ello la formacidon de microcapsulas que tienen particulas con tamafio promedio en el intervalo de 0,5 a 30
pum, preferiblemente 2 a 12 um, en el cual hacen posible la dispersion.

Por regla general, las microcapsulas son producidas en presencia de por lo menos un coloide protector organico, el
cual puede ser tanto anionico como también neutro. También pueden usarse juntos coloides protectores anionicos
y no iénicos. Preferiblemente se usan coloides protectores inorganicos, dado el caso en mezcla con coloides
protectores organicos o coloides protectores no ionicos.

Segun otra forma de operar, se prefieren coloides protectores organicos neutros.

Son coloides protectores organicos neutros los derivados de celulosa como hidroxietilcelulosa,
metilhidroxietilcelulosa, metilcelulosa y carboximetilcelulosa, polivinilpirrolidona, copolimeros de la vinilpirrolidona,
gelatina, goma arabiga, goma xantan, alginato de sodio, caseina, polietilenglicoles, preferiblemente polivinilalcohol
y acetato de polivinilo parcialmente hidrolizado asi como metilhidroxipropilcelulosa.

Como coloides protectores aniénicos son adecuados acido polimetacrilico, los copolimerizados de sulfoetilacrilato
y -metacrilato, sulfopropilacrilato y -metacrilato, la N-(sulfoetil)-maleinimida, los &acidos 2-acrilamido-2-
alquilsulfénicos, acido estirenosulfénico asi como el acido vinilsulfénico.

Son coloides protectores aniénicos preferidos los acidos naftalenosulfénico y condensados de acido
naftalenosulfénico-formaldehido asi como sobre todo acidos poliacrilicos y condensados de acido fenolsulfénico-
formaldehido.

Por regla general, los coloides protectores anionicos y no idénicos son usados en cantidades de 0,1 a 10 % en peso,
referidas a la fase acuosa de la emulsion.

Se prefieren coloides protectores inorganicos, denominados sistemas Pickering, que hacen posible una
estabilizacion mediante particulas sdélidas muy finas e insolubles en agua, pero que pueden dispersarse o son
insolubles y no pueden dispersarse en agua, pero pueden humedecerse con la sustancia lipofilica.

En el documento EP-A-1 029 0188 asi como el documento EP-A-1 321 182 se describen su modo de accion y su
uso, sobre cuyo contenido se hace expresa referencia.

Al respecto, un sistema Pickering puede consistir en las particulas soélidas solas o adicionalmente en sustancias
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auxiliares, que mejoran la capacidad de las particulas para dispersarse en agua o la capacidad de las particulas
para humedecerse con la fase lipofilica.

Las particulas sdlidas inorganicas pueden ser sales de metales, como sales, 6xidos e hidroxidos de calcio,
magnesio, hierro, zinc, niquel, titanio, aluminio, silicio, bario y manganeso. Son de mencionar hidroxido de
magnesio, carbonato de magnesio, 6xido de magnesio, oxalato de calcio, carbonato de calcio, carbonato de bario,
sulfato de bario, didxido de titanio, 6xido de aluminio, hidréxido de aluminio y sulfuro de zinc. Asi mismo se
mencionan silicatos, bentonita, hidroxiapatita e hidrotalcita. Se prefieren particularmente acidos silicicos,
pirofosfato de magnesio y trifosfato de calcio altamente dispersos.

Los sistemas Pickering pueden ser afiadidos tanto primero en la fase acuosa, como también a la emulsion agitada
de aceite en agua. Muchas particulas sdlidas finas son producidas mediante una precipitacion, como se describe
en el documento EP-A-1 029 018, asi como en el documento EP-A-1 321 182.

Los acidos silicicos altamente dispersos pueden dispersarse en agua como particulas sélidas finas. También es
posible usar las denominadas dispersiones coloidales de acido silicico en agua. Las dispersiones coloidales son
mezclas acuosas alcalinas de acido silicico. En el intervalo alcalino de pH se hinchan las particulas y son estables
en agua. Para una aplicacion de estas dispersiones como sistema Pickering es ventajoso cuando se ajusta con un
acido a pH 2 a 7 el valor de pH de la emulsidn aceite en agua.

Por regla general los coloides protectores inorganicos son usados en cantidades de 0,5 a 15 % en peso, referidas a
la fase acuosa.

En general, los coloides protectores organicos neutros son usados en cantidades de 0,1 a 15 % en peso,
preferiblemente de 0,5 a 10 % en peso, referidas a la fase acuosa.

Las condiciones de dispersion para la produccion de la emulsién estable aceite en agua son elegidas
preferiblemente de manera de por si conocida, de modo que las gotas de aceite tienen el tamafio de las
microcapsulas deseadas.

El polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencién es obtenido por ejemplo mediante secado por atomizacion
de las dispersiones de microcapsulas. Preferiblemente la atomizacion de la dispersién acuosa de polimerizado
ocurre en la corriente de aire caliente por medio de toberas unitarias. El tamafio de gotas en la descarga es elegido
de modo que se forma un polvo de microcapsulas, en el cual las particulas de polvo tienen un tamafio promedio de
particula en el intervalo de 150 - 400 uym y 80 % en peso de las particulas tienen un tamafio de 22 90 pym.
Dependiendo de la viscosidad de la dispersion de microcapsulas, el experto elige el diametro de la tobera y la
presién previa de la corriente de material. Cuanto mayor sea la presion previa, se generan gotas mas pequefas.
Comunmente se inyecta la dispersion de microcapsulas en el intervalo de 2-200 bar. Ventajosamente se usa una
tobera unitaria con generador de rotacion. Mediante la eleccion del generador de rotacion puede influirse
adicionalmente en el tamafio de gota y angulo de atomizacion. Por ejemplo, pueden usarse toberas unitarias de la
compaiiia Delavan, que tienen una construccion tipica consistente en camara de rotacion, que influye en el angulo
de atomizacion, y placa con agujeros que influye en la eficiencia.

En general se procede de modo que la temperatura de entrada de la corriente de aire caliente esta en el intervalo
de 100 a 200 °C, preferiblemente 120 a 180 °C, y la temperatura de salida de la corriente de aire caliente esta en el
intervalo de 30 a 110 °C, preferiblemente 50 a 90 °C. La diferencia de temperatura entre la entrada y la salida es
preferiblemente de por lo menos 50 °C, preferiblemente de por lo menos 60 °C y de modo particularmente
preferido por lo menos 70 °C. La precipitacion de las particulas finas de la corriente de gas ocurre normalmente
usando ciclones o separadores de filtros. Al respecto, preferiblemente se dispersan de nuevo las particulas finas y
se retornan a la corriente de material. La dispersiéon acuosa de polimerizado atomizada y la corriente de aire
caliente son conducidas preferiblemente de modo paralelo.

Segun una variante del procedimiento es posible, conectar un lecho fluido en serie con el secador, para dado el
caso distribuir la humedad residual. Se prefieren procedimientos en los cuales el secado por atomizacion esta
conectado con un secado en lecho fluido, puesto que ellos conducen a un polvo de microcapsulas con pequena
proporcién de finos.

Como torres de secado se usan por ejemplo secadores de las compafias Anhydro, Miro o Nubilosa, que tienen
alturas de torre de 12-30 metros y anchuras de 3 a 8 metros. Normalmente, para tales torres de atomizacion la
eficiencia del aire seco esta en el intervalo de 20-30 t/h. La eficiencia de la dispersién de microcapsulas esta
entonces por regla general en 1 a 1,5 t/h.

Ademas puede influirse en las propiedades del polvo también mediante la temperatura de tratamiento posterior,
con la que se descarga el polvo de la torre de secado. Normalmente, se ajustan intervalos de temperatura de 20-30
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°C, raramente mayores a 40 °C.

Dado el caso, para el secado por atomizacion se afiaden agentes auxiliares de atomizacion, para facilitar el secado
por atomizacion o para ajustar determinadas propiedades del polvo, por ejemplo baja cantidad de polvos finos,
capacidad para fluir o capacidad mejorada para dispersarse nuevamente. Para los expertos es comun una
multiplicidad de agentes auxiliares de atomizacion. En los documentos DE-A 19629525, DEA 19629526, DE-A
2214410, DE-A 2445813, EP-A 407889 o EP-A 784449 se encuentran ejemplos de ello. Por ejemplo son agentes
auxiliares de atomizacién ventajosos, polimeros solubles del tipo polivinilalcohol o acetato de polivinilo
parcialmente hidrolizado, derivados de celulosa como hidroxietilcelulosa, carboximetilcelulosa, metilcelulosa,
metilhidroxietilcelulosa y metilhidroxipropilcelulosa, polivinilpirrolidona, copolimeros de vinilpirrolidona, gelatina,
preferiblemente polivinilalcohol y acetato de polivinilo parcialmente hidrolizado asi como metilhidroxipropilcelulosa.

Preferiblemente, en la produccién de la dispersion de microcapsulas se trabaja con coloides protectores organicos
neutros, puesto que en este caso para el secado por atomizacion no es necesaria la adicion de agentes auxiliares
de atomizacién. Los coloides protectores organicos neutros actiuan adicionalmente como agentes auxiliares de
atomizacion, de modo que su uso es particularmente ventajoso.

El polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion exhibe una buena estabilidad a la limpieza quimica. Se
supone que la mejor estabilidad a la limpieza quimica es atribuible a los espacios huecos que se forman durante el
secado por atomizacién en el polvo de acuerdo con la invencién, en el cual se atrapan los residuos de cera no
encapsulados.

Ademas, el polvo de microcapsulas tiene buena capacidad para dispersarse nuevamente, sobre la gran amplitud
de sus mas diferentes aplicaciones en dispersiones de agente aglutinante y con los mas diversos materiales de
relleno. Ademas, el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencién no tiende tampoco después de un largo
almacenamiento del polvo, al bloqueo del almacenamiento normal.

La aplicacion del polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es diversa. De este modo, se incorpora
ventajosamente en textiles como tejidos de textiles, recubrimientos de textiles, no tejidos (por ejemplo fieltros), etc.

Otro campo de aplicacion amplio son los materiales de construccion aglomerantes con agentes aglutinantes
minerales, de silicato o poliméricos. Al respecto, se diferencia entre cuerpos moldeados y masas para
recubrimiento. De este modo se distinguen por su estabilidad a la hidrélisis frente a los materiales acuosos y
frecuentemente alcalinos.

Se entiende por un cuerpo moldeado mineral, un cuerpo moldeado que se forma después del moldeado de una
mezcla de un agente aglutinante mineral, agua, agregados asi como dado el caso agentes auxiliares, porque la
mezcla de agente aglutinante mineral-agua cura como funcion del tiempo, dado el caso por accion de temperatura
elevada. Los agentes aglutinantes minerales son conocidos en general. Son materiales inorganicos de particula
fina, como cal, yeso, arcilla, lodo y/o cemento, que por mezcla con agua pueden ser transformados en su forma
lista para el uso, en el que si esta Ultima se abandona, en funcién del tiempo solidifica como una piedra en el aire o
también bajo agua, dado el caso por accion de temperatura elevada.

Los agregados consisten por regla general en rocas granulares o en forma de fibra naturales o artificiales (grava,
arena, fibras de vidrio o mineral), en casos particulares también en metales o agregados organicos o en mezclas
de los agregados mencionados, con tamafio de grano o longitud de fibra, que se ajustan a los respectivos
propositos de aplicacion de manera de por si conocida. Frecuentemente se usan como agregados también
pigmentos coloreados para el proposito de dar color.

Como agentes auxiliares entran en consideracion en particular aquellas sustancias que aceleran o retardan el
curado o influyen en la elasticidad o porosidad del cuerpo moldeado mineral solidificado. Aqui se trata en particular
de polimerizados, como se conocen por ejemplo del documento US-A 4 340 510, del documento GB-PS 15 05 558,
del documento US-A 3 196 122, del documento US-A 3 043 790, del documento US-A 3 239 479, del documento
DE-A 43 17 035, del documento DE-A 43 17 036, del documento JP-A 91/131 533 y otros documentos.

De manera particular el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es adecuado para la modificacion de
materiales minerales de construccion aglomerantes (preparaciones tipo mortero), que contienen un agente
aglutinante mineral, que consiste en 70 a 100 % en peso de cemento y 0 a 30 % en peso de yeso. Esto aplica en
particular entonces cuando el cemento es el Unico agente aglutinante mineral. Al respecto, la accion de acuerdo
con la invencién es esencialmente independiente del tipo de cemento. Dependiendo del propédsito pueden
emplearse también cemento de alto horno, cemento de aceite de esquisto, cemento Portland, cemento Portland
transformado en hidréfobo, cemento rapido, cemento hinchado o cemento de tierra arcillosa, en el que prueba ser
particularmente favorable el uso de cemento Portland. Respecto a otros detalles se remite al documento DE-A 19
623 413. De manera tipica, las composiciones secas de materiales de construccion aglomerantes minerales
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contienen, respecto a la cantidad de agente aglutinante mineral, 0,1 a 20 % en peso de microcapsulas.

Preferiblemente el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencién se aplica como revoque, como adicién en
masas minerales de recubrimiento. Un revoque asi para el ambito interior se compone cominmente de yeso como
agente aglutinante. Por regla general, la relacion en peso de yeso/microcapsula es de 95:5 a 70:30. Naturalmente,
son posibles mayores cantidades de microcapsulas.

Los recubrimientos para los ambientes exteriores como fachadas exteriores o espacios hUmedos pueden contener
cemento (revoque cementoso), cal o fibra de vidrio (revoques de silicato o mineral) o dispersiones artificiales
(revoque de resina artificial) como agente aglutinante, junto con materiales de relleno y dado el caso pigmentos
para dar color. La cantidad de las microcapsulas en la totalidad de los sélidos corresponde a las relaciones en
peso para revoque de yeso.

Ademas el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es adecuado como adicion en cuerpos moldeados
poliméricos o0 masas de recubrimiento por poliméricas. Se entiende por éstas las materiales artificiales
termoplasticas y duroplasticas, en cuyo procesamiento no se destruyen las microcapsulas. Son ejemplos resinas
epoxicas, de urea, de melamina, de poliuretano y de silicona y también lacas tanto como a base de solvente,
bases altas en sélidos, laca en polvo o laca a base de agua y peliculas de dispersion. El polvo de microcapsulas es
adecuado también para la incorporacion de espumas de plastico y fibras. Son ejemplos de espumas las espumas
de poliuretano, espuma de poliestireno, espumas de latex y espuma de resina de melamina.

Ademas el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es adecuado como adicion en cuerpos moldeados
que contienen lignocelulosa, como tablas de madera aglomerada.

Pueden ademas alcanzarse efectos ventajosos, cuando el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es
procesado en cuerpos moldeados minerales, que son transformados en espuma.

Ademas, el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencién es usado para la modificacion de placas de yeso
encartonado. Al respecto, se incorporan preferiblemente 5 a 40 % en peso, en particular 20 a 35 % en peso de
polvo de microcapsulas, referido al peso total de la placa de yeso encartonado (sustancia seca). La produccion de
placas de yeso encartonado con depdsitos microencapsulados de calor latente es conocida en general y es
descrita en el documento WO-A-1421243, sobre el cual se hace expresa referencia. Al respecto, pueden emplearse
en lugar de carton a base de celulosa también productos alternativos de tipo fibra como cubiertas por ambos lados
para las "placas de yeso encartonado". Son materiales alternativos las fibras poliméricas por ejemplo de
polipropileno, poliéster, poliamida, poliacrilatos, poliacrilonitrilo y similares. También son adecuadas fibras de
vidrio. Pueden usarse los materiales alternativos como tejidos y como los denominados "no tejidos", por
consiguiente como productos de tipo fieltro. Tales placas de construccion son conocidas por ejemplo a partir de los
documentos US 4.810.569, US 4.195.110 y US 4.394.411.

Ademas el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencién es adecuado para la produccién de medios de
transferencia de calor. En el marco de esta solicitud, bajo el concepto de medio de transferencia de calor se
entiende tanto liquidos para el transporte de calor como también liquidos para el transporte de frio, por
consiguiente liquidos de refrigeracion. El principio de transferencia de energia térmica es en ambos casos igual y
se diferencia solamente en la direccion de transferencia.

Tales liquidos de transferencia de calor son usados de acuerdo con la invenciéon en un sistema que incluye una
parte que absorbe calor y una parte que libera el calor, entre las cuales el liquido de transferencia de calor se
conduce en el circuito, y dado el caso una bomba para el transporte del liquido de transferencia de calor. Al
respecto, el liquido de transferencia de calor es pasado herméticamente a la fuente de calor, para alcanzar una
absorcion de calor y con ello una remocion de calor tan rapida como sea posible. Ademas la circulacion ocurre
hacia la parte que libera calor, donde esta vez la emisién de calor ocurre en la parte fria que recibe calor. En un
circuito de intercambio de calor asi, el liquido de transferencia de calor puede moverse solamente por conveccion.
Preferiblemente se usa por lo menos una bomba, también para garantizar un rapido transporte de energia o un
rapido intercambio de calor entre la fuente de calor y el usuario. Las posibilidades de control para maximos
transporte de calor y transferencia de calor son la velocidad del liquido de transferencia de calor, la eleccién y con
ello la capacidad térmica y la cantidad de los respectivos materiales de depésito de calor latente y una viscosidad
tan alta como sea posible del liquido de transferencia de calor, mientras esta en movimiento. En la eleccion de los
materiales de depdsito de calor latente debe considerarse que la temperatura de la fuente de calor esté por encima
del punto de fusion del liquido de transferencia de calor y la temperatura de la parte que recibe calor esté por
debajo de su punto de solidificacion. Al respecto, el punto de fusiébn y punto de solidificacion no son
necesariamente iguales, puesto que como ya se menciono6 arriba también pueden ocurrir reducciones del punto de
congelacion.

Las categorias y modos de funcionamiento de tales sistemas dinamicos son suficientemente conocidos por los
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expertos, por ejemplo de Ullimanns Encyclopedia of Industrial Chemistry, 52 edicion en CD-Rom, "Heat Exchange".
Ellos son usados por ejemplo en sistemas de calentamiento y refrigeracion para edificios, sistemas de
calentamiento y refrigeracion para automoviles, en instalaciones solares, en aparatos de enfriamiento y
refrigeracion, como intercambiadores industriales de calor, como "sistemas de confort personal ", y para sistemas
de microclima de calentamiento y enfriamiento.

El polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion se dispersa en liquidos comunes como agua. Ademas
puede ser usado en formulaciones de agentes de enfriamiento o agentes de proteccion de enfriadores, comunes
que contienen agua, que contienen por ejemplo glicoles, glicoléter u otros solventes organicos. Tales liquidos de
transferencia de calor pueden contener ademas aditivos como estabilizantes, agentes anticorrosion o espesantes.

Los liquidos de transferencia de calor de acuerdo con la invenciéon pueden ademas ser usados en un sistema
estatico. Tales sistemas son descritos por ejemplo en el documento US 5.007.478, cuyas formas de operacion de
esta solicitud deberian ser incluidas. Un enfriamiento por medio de un sistema estatico es usado por ejemplo en
partes electrénicas y en computadores, para disipar su calor. Al respecto, el liquido de transferencia de calor esta
incluido en un recipiente. El intercambio de energia ocurre aqui también mediante un intercambiador de calor, que
esta unido al recipiente o mediante un intercambiador de calor en el recipiente y de modo sencillo en la superficie
del recipiente. Aqui absorbe cortos picos de energia o cuida de un equilibrio de temperatura por largos periodos de
tiempo.

Las microcapsulas muestran también como dispersién sobresalientes propiedades mecanicas. Ellas son también
estables bajo las condiciones de bombeo. Las capsulas muestran estabilidades contra las cargas mecanicas y
soportan velocidades de corte mecanico de 10.000 rpm. Ademas exhiben una buena estabilidad a la hidrdlisis.

Ademas el polvo de microcapsulas de acuerdo con la invencion es adecuado para rellenos.

Los siguientes ejemplos deberian ilustrar en mas detalle la invencion. Los datos de porcentaje en los ejemplos son
porcentaje en peso. El tamafio de particula del polvo de microcapsulas fue determinado con un Malvern Particle
Sizer tipo 3600E segun un procedimiento estandar, que esta documentado en la literatura.

Procedimiento para la determinacion de estabilidad a la limpieza quimica de capsulas de cera

Aqui se determina la solubilidad del polvo de microcapsulas en tetracloroetileno. Para ello se agitan 5 g de polvo
de microcapsulas con 45 g de tetracloroetileno por 2 horas a temperatura ambiente con un agitador magnético, y a
continuacion se separa el polvo sobre un filtro plegado. Mediante la agitacion con tetracloroetileno se disuelve la
cera que escapa, pero no la pared de la capsula. A continuacién se determina el peso de la solucién en un
recipiente de lamina y del residuo después de evaporar el solvente. Aqui puede determinarse la pérdida porcentual
de cera del polvo con una limpieza quimica.

Produccion de la dispersion de microcapsulas
Ejemplo 1:

Fase acuosa

1.304 kg agua

664 kg hidroxipropilcelulosa (al 5 % en agua)
166 kg polivinilalcohol (grado de hidrdlisis: 79 %)
7,3 kg nitrito de sodio

Fase oleosa

1.507 kg octadecano

31,5 kg cera de parafina (punto de fusion: 68-70 °C)
34 kg acido metacrilico

68,5 kg metacrilato de metilo

68,5 kg acrilato de butanodiol

2,45 kg perpivalato de t-butilo
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Adicion 1:

18,79 kg hidroperoxido de t-butilo, al 10% en agua

Adicion 2:

1,05 kg acido ascorbico, 15 kg de soda caustica (al 25 % en agua), 100 kg de agua

Se coloco6 previamente a temperatura ambiente la fase acuosa de arriba y con acido nitrico al 10% se ajusté el pH
a 4. Después de la adicion de la fase oleosa se dispersé con un agitador de disolucion de marcha rapida a 4200
rpm. Después de 40 minutos de dispersion se obtuvo una emulsién estable de particulas con un tamafio de 2 a 12
pm de diametro. Se calent6 la emulsidon agitando con un agitador de ancla en 40 minutos a 56 °C, se calentd
dentro de otros 20 minutos a 70 °C, dentro de otros 60 minutos a 85 °C. Se enfrié a 70 °C con agitacion la
dispersion de microcapsulas que surge y se afadio la Adicion 1. Se dosificd la Adicion 2 con agitacién a 70 °C
durante 80 minutos. A continuacién se enfrié. La dispersion de microcapsulas que surgié exhibia un contenido de
soélidos de 43 % y un tamafio promedio de particula D(4,3) = 9,0 um (medido con difraccion de Fraunhofer, valor
promedio de volumen).

Ejemplo 2:

Fase acuosa:

500 kg agua

20 kg metilcelulosa (al 1 % en agua)

166 kg polivinilalcohol (grado de hidrélisis: 79 %)
2,1kg solucion de nitrito de sodio (al 2.5 % en agua)
Fase oleosa

440 kg heptadecano

9 kg cera de parafina (punto de fusion: 68-70 °C)
77 kg metacrilato de metilo

33 kg acrilato de butanodiol

1,35 kg perpivalato de t-butilo

Adicion 1:

1,09 kg hidroperoxido de t-butilo, al 70% en agua
Adicion 2:

0,35 kg acido ascorbico, 24 g de soda caustica, 56 kg de agua

Se colocé previamente a temperatura ambiente la fase acuosa de arriba y se ajusté el pH a 4 con acido nitrico al
10%. Después de la adicion de la fase oleosa se dispersé con un agitador de disolucién de marcha rapida a 4000
rpm. Después de 50 minutos de dispersién se obtuvo una emulsién estable de particulas con un tamafio de 2 a 12
pm de diametro. Se calent6 la emulsidon agitando con un agitador de ancla en 30 minutos a 56 °C, se calentd
dentro de otros 20 minutos a 70 °C, dentro de otros 60 minutos a 85 °C. Se enfrié a 70 °C con agitacion la
dispersion de microcapsulas que surge y se afadié la Adicion 1. Se dosificd la Adicion 2 con agitacion a 70 °C
durante 80 minutos. A continuacién se enfrié. La dispersidon de microcapsulas que surgié exhibia un contenido de
soélidos de 47 % y un tamafio promedio de particula D(4,3) = 6,0 um (medido con difraccion de Fraunhofer, valor
promedio de volumen).

Ejemplo 3:
Fase acuosa:
330 kg agua

180 kg polivinilalcohol (grado de hidrdlisis: 80 %)
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1,8 kg nitrito de sodio (al 2.5 % en agua)

Fase oleosa

440 kg n-tetradecano

9 kg cera de parafina (Punto de fusion: 68-70 °C)
15 kg acido metacrilico

77 kg metacrilato de metilo

28 kg acrilato de butanodiol

1,35 kg perpivalato de t-butilo

Adicion 1:

1,09 kg hidroperoxido de t-butilo, al 70% en agua
Adicion 2:

0,34 kg acido ascorbico, 56 kg de agua

Se colocé previamente a temperatura ambiente la fase acuosa de arriba. Después de la adicion de la fase oleosa
se dispers6 con un agitador de disoluciéon de marcha rapida a 4500 rpm a 40 °C. Después de 40 minutos de
dispersion se obtuvo una emulsién estable de particulas con un tamafo de 2 a 12 ym de diametro. Se calenté la
emulsién agitando con un agitador de ancla en 60 minutos de 40 °C a 70 °C, se calent6 dentro de otros 60
minutos de 70 °C a 85 °C. Se enfrio a 70 °C con agitacion la dispersiéon de microcapsulas que surge y se afiadio
la Adicién 1. Se dosificd la Adicion 2 con agitacion a 70 °C por 100 minutos. A continuacion se enfri6. La
dispersion de microcapsulas que surgié exhibia un contenido de sélidos de 49,5 % y un tamafio promedio de
particula 4,9 ym (medido con difraccién de Fraunhofer, valor promedio de volumen).

Ejemplo 4:

Fase acuosa:

1.304 kg agua

670 kg hidroxietilcelulosa (al 5 % en agua)

180 kg polivinilalcohol (grado de hidrdlisis: 79 %)
7,9 kg nitrito de sodio

Fase oleosa

1.504 kg estearato de etilo

68,5 kg metacrilato de metilo

68,5 kg acrilato de butanodiol

2,45 kg perpivalato de t-butilo

Adicion 1:

18,79 kg hidroperoxido de t-butilo, al 10% en agua
Adicion 2:

1,05 kg acido ascorbico, 15 kg de soda caustica (al 25 % en agua), 100 kg de agua

Se colocé previamente a temperatura ambiente la fase acuosa de arriba. Después de la adicion de la fase oleosa
se disperso con un agitador de disolucion de marcha rapida a 3800 rpm. Después de 40 minutos de dispersion se
obtuvo una emulsién estable de particulas con un tamafio de 2 a 12 ym de diametro. Se calentd la emulsién
agitando con un agitador de ancla en 40 minutos a 56 °C, se calent6 dentro de otros 20 minutos a 70 °C, dentro
de otros 60 minutos a 85 °C. Se enfri6 a 70 °C con agitacion la dispersion de microcapsulas que surge y se
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afiadié la Adiciéon 1. Se dosifico la Adicion 2 con agitacion a 70 °C por 80 minutos. A continuacion se enfrio. La
dispersion de microcapsulas que surgio exhibia un contenido de sdlidos de 43 % y un tamafio promedio de
particula de 6,0 ym (medido con difraccion de Fraunhofer, valor promedio de volumen).

Ejemplo 5

Fase acuosa:

5729 agua

8049 una dispersioén coloidal al 50 % de SiO; en agua a pH 9,3 (tamafio promedio de particula
108,6 nm, valor promedio Z segun dispersion de luz)

2149 una solucioén acuosa de nitrito de sodio al 2,5 %

20g metilcelulosa, solucion acuosa al 1 % (viscosidad 15.000 mPas a 2 % en agua)

Fase oleosa:

44049 alcano C1s-Cy (destilado técnico)

7749 metacrilato de metilo

339 diacrilato de butanodiol

0,76 g tioglicolato de etilhexilo

1,359 perpivalato de t-butilo

Adicion 1: 1,09 g hidroperoxido de t-butilo, al 70% en agua

Adicion 2: 0,34 g de acido ascorbico, 0,024 g de NaOH, 56 g de H,O. Se colocé previamente a temperatura

ambiente la fase acuosa de arriba y con 3 g de acido nitrico al 10% se ajusté el pH a 4. Después de la adiciéon de
la fase oleosa se dispersé con un agitador de disolucidon de marcha rapida a 4.200 rpm. Después de 40 minutos de
dispersion se obtuvo una emulsién estable de particulas con un tamafo de 2 a 12 ym de diametro. Se calenté la
emulsién agitando con un agitador de ancla en 4 minutos a 56 °C, se calenté dentro de otros 20 minutos a 58 °C,
dentro de otros 60 minutos a 71 °C y dentro de otros 60 minutos calenté a 71 °C a 85 °C. Se enfrid a 70 °C con
agitacion la dispersion de microcapsulas que surge y se afiadio la Adicion 1. Se dosifico la Adicion 2 con agitacion
a 70 °C por 80 minutos. A continuacion se enfrio. La dispersion de microcapsulas que surgio exhibia un contenido
de solidos de 46,8 % y un tamafo promedio de particula D(4,3) = 9,5 ym (medido con difraccion de Fraunhofer,
valor promedio de volumen).

Ejemplo para un secado por atomizacion

Se us6 una combinacién de toberas con tres toberas unitarias. Los componentes de la combinacion de toberas de
la compafia Delavan son por un lado la camara de rotacion y por el otro la placa con huecos para influir en el
desempefio con parametros dados de torre. La torre de atomizacion tiene un diametro de 5 m con una altura de 24
m y se conduce aire seco por medio del calentador de vapor a una presion inferior de 0,5 - 3 mbar, medida en la
mitad de la torre, en el procedimiento de corriente continua con hasta 25 ton/h. La diferencia de temperatura de
secado esta en aproximadamente 70 °C, en el que la temperatura de descarga del producto por "tratamiento
posterior" esta en aproximadamente 25 °C. La descarga de producto ocurre por ciclones. El producto de ciclon
(fraccion fina) es dispersado nuevamente e introducido nuevamente.

Se realiz6 la atomizacion de una dispersion de microcapsulas con una viscosidad de 30 seg en la (copa Ford) de 4
mm con presién anterior 20-28 bar en la combinacién de toberas.

Ejemplo 6

Polvo de microcapsulas con una particula con tamafio promedio de 300 pm (limite inferior de diametro (valor de
80%): 110 ym, amplitud de distribucion (80%) 100-400 uym = 300 pym), dio una pérdida por lavado de <1 % (0,5 -
0,8 % con varias muestras).

Ejemplo 7 (no de acuerdo con la invencion)

Polvo de microcapsulas con una particula con tamafio promedio de 100 pm (limite inferior de diametro (valor de
80%): 50 ym, amplitud de distribucion (80%) 40-110 um = 70 ym) dio una pérdida por lavado de 7 %.
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REIVINDICACIONES

1. Polvo de microcapsulas con materiales de deposito de calor latente como nucleo de capsula y una pared de
capsula constituido por

del 10 al 100 % en peso de uno o varios alquilésteres C1-Cy4 del acido acrilico y/o del acido metacrilico,

del 0 al 80 % en peso de un mondmero bi- o polifuncional, que no es soluble en agua o es dificilmente soluble en
aguay

del 0 al 90 % en peso de otros mondmeros
referido en cada caso al peso total de los monémeros,

con un tamafio promedio de particula en el intervalo de 150 - 400 um y con un 80 % en peso de las particulas que
tienen un diametro = 90 um.

2. Polvo de microcapsulas segun la reivindicacion 1, en el que el valor del 80 % de la amplitud de la distribucion de
tamafo de las particulas es 500 pym.

3. Polvo de microcapsulas segun las reivindicaciones 1 o 2, en el que el material de depdsito de calor latente es
una sustancia lipofilica con una transicién de fases sélido/liquido en el intervalo de temperatura de -20 a 120 °C.

4. Polvo de microcapsulas segun una de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el material de depésito de calor
latente es un hidrocarburo alifatico.

5. Polvo de microcapsulas segin una de las reivindicaciones 1 a 4, en el que la pared de la capsula esta
constituida por

del 30 al 95 % en peso de uno o varios alquilésteres C4-C24 del acido acrilico y/o del acido metacrilico,

del 5 al 60 % en peso de un mondmero bi- o polifuncional, que no es soluble en agua o es dificilmente soluble en
aguay

del 0 a 90 % en peso de otros monémeros

6. Polvo de microcapsulas segin una de las reivindicaciones 1 a 5, que es obtenible por polimerizaciéon por
radicales de una emulsion aceite en agua que contiene los mondémeros, la sustancia lipofilica y un coloide protector
y subsiguiente secado por atomizacion.

7. Polvo de microcapsulas segun la reivindicacion 6, en el que el coloide protector es un coloide protector organico
neutro.

8. Procedimiento para la produccién de un polvo de microcapsulas segun las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado
porque en una tobera unitaria se seca por atomizacion la dispersion de microcapsulas.

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, caracterizado porque se afiade un agente auxiliar de atomizacion.

10. Uso del polvo de microcapsulas segun una de las reivindicaciones 1 a 7 como deposito de calor latente en
textiles.

11. Uso del polvo de microcapsulas segun una de las reivindicaciones 1 a 7 como deposito de calor latente en
materiales de construccion aglomerantes.

12. Uso del polvo de microcapsulas segun una de las reivindicaciones 1 a 7 como deposito de calor latente en
rellenos.

13. Uso del polvo de microcapsulas segun una de las reivindicaciones 1 a 7 como deposito de calor latente en
liquidos de transferencia de calor.

14. Uso segun la reivindicacion 13 en un sistema que incluye una parte que recibe calor y una parte que emite
calor, entre las cuales se conduce en circuito el liquido de transferencia de calor, y dado el caso una bomba para el
transporte del liquido de transferencia de calor.

15. Uso segun la reivindicacion 13 en un sistema estatico.
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