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DESCRIPCION

Particulas de polimero esféricas compuestas y su proceso de produccion y productos cosméticos que usan las
mismas

Referencia cruzada a solicitudes relacionadas

Esta solicitud reivindica prioridad sobre la solicitud de patente japonesa 2009-063292 presentada el 16 de marzo de
2009, que se incorpora en el presente documento por referencia.

Antecedentes de la invencion
1. Campo de la invencién

Esta invencion se refiere a particulas de polimero esféricas compuestas que contienen un pigmento en
nanoparticula (ultrafino) encerrado en las mismas y que son adecuadas como materia prima para cosméticos. La
presente invencion también se refiere a su proceso de produccion y a cosméticos que las usan.

2. Descripcion de la técnica relacionada

En cosmética, se usan numerosos materiales en polvo en vista de sus funciones. Entre los ejemplos de tales
materiales en polvo se incluyen pigmentos de color inorganicos, tales como 6xido de titanio, éxido de hierro rojo,
oxido de hierro amarillo y 6xido de hierro negro, pigmentos de extension inorganicos tales como caolin, talco y mica,
y colorantes de alquitran como Rojo n.° 202 (nombre de la FDA: D&C Rojo n.° 7; Cl#: C.I. 15850), Rojo n.° 226
(nombre de la FDA: D&C Rojo n.° 30; Cl#: C.I. 73360) y amarillo n.° 4 laca de aluminio (nombre de la FDA: FD&C:
amarillo n.° 5 laca de aluminio; CI#: C.1. 19140 laca de aluminio), y similares. Ademas, las nanoparticulas que tienen
un tamafo promedio de particula de 0,1 pum o mas pequefio también se mezclan en algunos polvos que se van a
afiadir.

El 6xido de titanio y el 6xido de cinc se han utilizado convencionalmente en materiales de filtracion de luz
ultravioleta. Las nanoparticulas de oxido de titanio y 6xido de cinc que tienen un tamafio promedio de particula
principal de 0,1 um o menor también estan equipadas con alta transparencia, ademas del efecto de filtracion de la
luz ultravioleta. Por lo tanto, estas nanoparticulas de éxido de nanoparticulas de titanio y 6xido de cinc son materias
primas utiles para los cosméticos con proteccion UV (véanse los documentos JP-A-08-053568 y JP-A-09-208437).

De 6xido de hierro rojo y 6xido de hierro amarillo, las nanoparticulas que tienen un tamafio promedio de particula
principal de 0,1 pym o menor se denominan "6xidos de hierro transparentes"”, y, a pesar de su propiedad de
enmascaramiento reducido, se utilizan como pigmentos de color brillantes de excelente transparencia en los
cosméticos. Los cosméticos que utilizan estos pigmentos se tienen una propiedad reducida de ocultacién, pero dan
sensaciones de color, de gran transparencia, y también acabados naturales generalmente preferidos por los
consumidores. Los pigmentos descritos anteriormente son, por tanto, adecuados como materias primas para
cosmeéticos.

Sin embargo, se proporciona un pigmento de nanoparticulas sometido a molienda ultrafina para dotarla de mayor
funcionalidad con una mayor superficie especifica y mayor energia de superficie y, por tanto, sus particulas
principales tienden a agregarse. Es, por lo tanto, dificil dispersar el pigmento nanoparticulado en particulas
principales. Si un pigmento nanoparticulado se utiliza en forma de un agregado secundario como materia prima
cosmética, el producto cosmético resultante no puede exhibir plenamente la funcion con la que el pigmento
nanoparticulado esta equipado de forma inherente. Incluso si dicho pigmento nanoparticulado esta disperso en las
particulas principales y luego se mezcla con otra materia prima cosmética, las particulas principales del pigmento
nanoparticulado tienden a agregarse por su alta energia superficial. Como consecuencia de ello, un producto
cosmético con un pigmento nanoparticulado reagregado contenido en su interior sufre variaciones con el tiempo y se
vuelve defectuoso en lo que respecta a la calidad, tales como variaciones en el tono, deterioros en la sensacion al
usarlo y reducciones de la estabilidad de almacenamiento (variaciones en la viscosidad, sedimentacién, agregacion,
decoloracion). Ademas, un pigmento nanoparticulado cuyo tamafio promedio de particula principal es 0,1 um o
menor es tan pequefio que un cosmético con el pigmento nanoparticulado mezclado en él tiene una capacidad de
extension mala. Ademas, un cosmético que contiene un material de cristal de aguja, tal como 6xido de titanio,
proporciona una sensacion al uso desagradable, como si pinchara la piel, y, es mas, sus propiedades de limpieza
son malas.

En los ultimos afios, hay una preocupacion creciente en todo el mundo sobre la seguridad de las nanoparticulas que
tienen un tamafio promedio de particula principal de 0,1 um o menor. Dirigido por NEDO (Nueva Energia y
Tecnologia Industrial Development Organization), se esta llevando a cabo una gran cantidad de trabajo en Japdn
para el desarrollo de "una evaluacion del riesgo de los nanomateriales manufacturados". Como materia prima
cosmeética, las nanoparticulas han planteado una preocupacion de que pueden producir efectos peligrosos para la
salud humana, por ejemplo, que por su capacidad para penetrar a través de citomembranas debido a su tamafio
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ultrafino, pueden poner en peligro la funciéon barrera de la piel y no solo pueden permanecer en la piel sino que
también pueden penetrar en el cuerpo o que pueden formar oxigeno activo de alta toxicidad, debido a su accién
catalitica.

Ademas, los materiales en polvo para los cosméticos, tales como negro de carbono, silice y colorantes de alquitran,
también son nanoparticulas que tienen un tamafio promedio de particula principal de 0,1 ym o menor y, por razones
similares, existe preocupacion sobre su seguridad.

Como se ha descrito anteriormente, las nanoparticulas de tamafio promedio e particula principal que es de 0,1 um o
menor son adecuadas como materia prima cosmética en polvo, pero se acompafan de inconvenientes debido a sus
propiedades fisicas y quimicas, por ejemplo, dispersabilidad inestable, agregabilidad, propiedad de espesarse, gran
superficie especifica, actividad superficial alta, peligrosidad y, por lo tanto, son inferiores en lo que respecta a la
facilidad de manipulacion. Por consiguiente, para el disefio de la calidad de un cosmético con nanoparticulas
mezcladas en el mismo, se necesitan tecnologias significativamente altas para la estabilizacion de la dispersion, la
estabilidad de almacenamiento mejorada (reduccién al minimo de las variaciones de la viscosidad, sedimentacion o
agregacion, y decoloracion), una sensacion al uso mejorada, y similares.

El documento EP 1 291 370 A1 se refiere a particulas compuestas de inorganicas/poliméricas, en particular a la
preparacion de particulas compuestas de diéxido de titanio/metacrilato de polimetilo utilizando diéxido de titanio
dispersado en monémero de metacrilato de metilo, donde se aplica un estabilizador de la dispersion. Sin embargo,
este documento no da a conocer particulas poliméricas esféricas compuestas que comprenden un dispersante de
alto peso molecular que tiene una estructura molecular de poliuretano o acido poli(met) acrilico y un peso molecular
promedio en peso equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000.

El documento GB 1 156 653 A se refiere a dispersiones en liquido organico de particulas soélidas recubiertas con
polimero sintético. EI documento US 2004/151910 A1 se refiere a particulas compuestas organicas-inorganicas que
comprenden pigmentos inorganicos nanoparticulados, un polimero adsorbido sobre el pigmento inorganico como
dispersante de alto peso molecular que se encapsulan adicionalmente mediante una capa de polimero basado en
monoémeros de (met)acrilato. EI documento US 2008/107977 A1 se refiere a composiciones de pigmento que
comprenden pigmentos organicos nanoparticulados y un dispersante de alto peso molecular en la preparacion de
dicha composicion de pigmento.

Los documentos GB 1 156 653 A, US 2004/151910 A1 y US 2008/107977 A1 indicados anteriormente no dan a
conocer particulas poliméricas esféricas compuestas que comprenden un dispersante de alto peso molecular que
tiene una estructura molecular de poliuretano o acido poli(met) acrilico y un peso molecular promedio en peso
equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000.

Sumario de la invenciéon

El presente inventor ha investigado con entusiasmo el desarrollo de un método que hace posible evitar la
peligrosidad descrita anteriormente de un pigmento nanoparticulado utiles como materia prima cosmética sin alterar
sus funciones como particulas ultrafinas. Como resultado, se descubri6 que mediante la dispersion y la
incorporacion de un pigmento nanoparticulado en una resina (met)acrilica en presencia de un dispersante de alto
peso molecular que tiene propiedad de adsorcion elevada al pigmento, se pueden obtener particulas poliméricas
esféricas compuestas de tamafio de micrémetros sin perjudicar las funciones del pigmento nanoparticulado como
particulas ultrafinas, lo que conduce a la realizacién de la presente invencion.

En un aspecto de la presente invencion, es decir, en consecuencia, se proporcionan particulas poliméricas esféricas
compuestas que comprenden (i) un pigmento nanoparticulado que tiene un tamafo promedio de particula principal
de 0,1 a 0,005 um, (ii) un dispersante de alto peso molecular que tiene la propiedad de adsorcion al pigmento
nanoparticulado y que tiene una estructura molecular de poliuretano de poli(met) acrilico, y un peso molecular
promedio en peso equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000, y (iii) una resina (met)acrilica. El pigmento
nanoparticulado esta encerrado en un estado disperso en el dispersante de alto peso molecular y la resina
(met)acrilica, un contenido del pigmento nanoparticulado varia de 5 a 70 % en peso basado en las particulas
poliméricas esféricas compuestas y las particulas poliméricas esféricas compuestas tienen una tamafo de particula
promedio de 1 a 20 um.

En las particulas poliméricas esféricas compuestas descritas anteriormente, un contenido del dispersante de alto
peso molecular es de 5 a 100 % en peso basado en el pigmento nanoparticulado; la resina (met)acrilica es un
polimero obtenible a partir de al menos un mondémero (met)acrilico polifuncional hidréfobo y, opcionalmente, al
menos un mondmero (met)acrilico monofuncional hidréfobo; El polimero se puede obtener a partir de (B) al menos
un éster de (met)acrilato hidréfobo polifuncional y (A) el al menos un éster de (met)acrilato hidréfobo monofuncional
opcional y una relacion en peso (A/B) del al menos un éster de (met)acrilato hidréfobo monofuncional (A) y el al
menos un Ester de (met)acrilato hidréfobo polifuncional (B) puede ser, preferiblemente, de 0/100 a 50/50.
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En otro aspecto de la presente invencién, se proporciona también un procedimiento para producir particulas
poliméricas esféricas compuestas. El proceso comprende (a) someter un pigmento nanoparticulado, que tiene un
tamafio promedio de particula principal de 0,1 a 0,005 pm, junto con un mondémero (met acrilico hidréfobo a
dispersion mezclando en presencia de un dispersante de alto peso molecular que tiene la propiedad de adsorcién al
pigmento nanoparticulado y que tiene una estructura molecular de poliuretano o poli(met)acrilico y un peso
molecular promedio en peso equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000, (b) mezclar la dispersion resultante en
un medio acuoso, y después (c) someter la mezcla resultante a polimerizacion en suspension.

En el proceso descrito anteriormente, el dispersante de alto peso molecular se utiliza en una cantidad de 5 a 100 %
en peso basado en el pigmento nanoparticulado; el monémero (met)acrilico hidréfobo es al menos mondmero
(met)acrilico hidréfobo polifuncional 'y, opcionalmente, al menos un mondémero (met)acrilico hidréfobo
monofuncional. Preferiblemente, (B) el al menos un éster (met)acrilato hidréfobo polifuncional y (A) el al menos un
éster (met) acrilato hidréfobo monofuncional se pueden usar en una relacion en peso (A/B) de entre 0/100 y 50/50.

En un aspecto adicional de la presente invencién, también se proporciona un cosmético que comprende una base
cosmética y las particulas poliméricas esféricas compuestas descritas anteriormente. En este cosmético, un
contenido de las particulas poliméricas esféricas compuestas puede ser de, preferentemente, de 0,5 a 60 % en peso
basado en la base cosmética.

El cosmético, que contiene las particulas poliméricas esféricas compuestas de tamafio en micrometros como se ha
descrito anteriormente, puede evitar la peligrosidad del pigmento nanoparticulado atribuible a su tamafio ultrafino,
porque el pigmento nanoparticulado no se mezcla, ya que esta encerrado en un estado de dispersion uniforme en
las particulas poliméricos.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 muestra los espectros de transmision UV-Vis de particulas poliméricas esféricas compuestas del
Ejemplo 1, Ejemplo 2, Ejemplo 3 y Ejemplo Comparativo 3.

La figura 2 muestra los espectros de transmision UV-Vis de particulas poliméricas esféricas compuestas del
Ejemplo 4 y el Ejemplo 5.

La figura 3 muestra los espectros de transmision Vis de particulas poliméricas esféricas compuestas del Ejemplo
6 y el Ejemplo comparativo 2.

La figura 4 muestra los espectros de transmision UV-Vis de particulas poliméricas esféricas compuestas del
Ejemplo 7, Ejemplo 8, Ejemplo comparativo 4 y Ejemplo Comparativo 5.

La figura 5 muestra una micrografia electronica de transmision de las particulas poliméricas esféricas
compuestas del Ejemplo 6.

La figura 6 muestra un espectro de transmision de UV-Vis de una locion de proteccion solar del Ejemplo 10.

Descripcion detallada de la invencion y realizaciones preferentes

Las particulas poliméricas esféricas compuestas y su proceso de produccion y la cosmética que usa las particulas
poliméricas esféricas compuestas, todo lo cual pertenece a la presente invencién, se describiran con detalle a
continuacioén en el presente documento.

<Particulas poliméricas esféricas compuestas>

Como las particulas poliméricas esféricas compuestas de acuerdo con la presente invenciéon se van a mezclar en
cosmeéticos, su tamarfo promedio de particula puede ser, preferiblemente, de 1 a 20 um, mas preferiblemente de 1 a
15 um. Un cosmético con particulas poliméricas esféricas compuestas que tienen un tamafio promedio de particula
excesivamente pequefio y mezcladas en el mismo tiene una capacidad de extensidon mala, mientras que un
cosmético con particulas poliméricas esféricas compuestas que tienen un tamafio promedio de particula
excesivamente grande y mezcladas en el mismo produce una sensacion de cuerpo extrafio o similar y da una
sensacion al uso mala. Las particulas poliméricas esféricas compuestas pueden tener, preferentemente, formas mas
cercanas a las esferas verdaderas desde el punto de vista de dar una sensacién excelente de uso, aunque no se
impone limitacién concreta en sus formas.

Cabe destacar que el tamafio promedio de particula de las particulas poliméricas esféricas compuestas es un
diametro promedio en volumen (mediana del diametro) , medido por el método de resistencia eléctrica
("MULTISIZER 3", nombre comercial, fabricado por Beckman Coulter, Inc.).

En las particulas poliméricas esféricas compuestas de acuerdo con la presente invencion, la cantidad incluida del
pigmento nanoparticulado es de 5 a 70 % en peso, preferiblemente de 10 a 50 % en peso basado en las particulas
poliméricas esféricas compuestas. Una pequefia cantidad indebidamente incluida del pigmento nanoparticulado no
puede exhibir las funciones del pigmento nanoparticulado. Por otra parte, la mezcla del pigmento nanoparticulado en
una cantidad innecesariamente grande se traduce en la inclusion del pigmento nanoparticulado en un estado
agregado en las particulas poliméricas esféricas y no puede exhibir las funciones del pigmento nanoparticulado,
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aunque hay una limitacion técnica al aumento de la cantidad incluida del pigmento nanoparticulado.
<Pigmento nanoparticulado>

El pigmento nanoparticulado para su uso en la presente invencién tiene un tamafio promedio de particula principal
(en lo sucesivo en el presente documento denominado simplemente "tamafo promedio particula") de 0,1 a 0,005 pm
y, preferiblemente, puede ser un pigmento inorganico ultrafinamente dividido o un colorante de alquitran. Los
ejemplos de dicho pigmento inorganico ultrafinamente dividido incluyen 6xido de titanio ultrafino, 6xido de cinc
ultrafino, éxido de hierro rojo transparente, 6xido de hierro amarillo transparente, silice, negro de titanio, negro de
carbono, y similares. Ejemplos del colorante de alquitran incluyen Rojo n.° 202 (Nombre de la FDA: D&C Rojo n.° 7;
CI#: C.I. 15850), Rojo n.° 226 (nombre de la FDA: D&C Rojo n.° 30; CI#: C.I. 73360), amarillo n.° 4 laca de aluminio
(nombre de la FDA: FD&C: amarillo n.° 5 laca de aluminio; CI#: C.l. 19140 laca de aluminio). Amarillo n.° 5 laca de
aluminio (nombre de la FDA: FD&C amairillo n.° 6 laca de aluminio; Cl#: C.I. 15985 laca de aluminio), azul n.° 1 laca
de aluminio (nombre de la FDA: FD&C azul n.° 1 laca de aluminio; Cl#: C.l. 73015 laca de aluminio), y similares.

<Dispersante de alto peso molecular>

El dispersante de alto peso molecular para su uso en la presente invencién tiene una alta propiedad de adsorcién al
pigmento nanoparticulado para su inclusion, y, mas especificamente, puede ser un dispersante de alto peso
molecular de una estructura molecular que tiene grupos funcionales capaces de adsorber sobre superficies de las
particulas del pigmento nanoparticulado que se va a incluir y grupos funcionales que tienen una alta compatibilidad
con el monémero como medio de dispersion. El dispersante de alto peso molecular tiene una estructura molecular
de poliuretano o de poli(met)acrilico y un peso molecular promedio en peso equivalente de poliestireno de 3.000 a
30.000, siendo preferido de 5.000 a 20.000.

Si el peso molecular del dispersante de alto peso molecular es demasiado bajo, tiene una propiedad estabilizante de
dispersion baja para el pigmento nanoparticulado debido a que sus cadenas de adsorcidon de pigmentos son cortas.
Si su peso molecular es demasiado alto, por otro lado, se hace dificil controlar el tamafio de particula de las
particulas poliméricas esféricas compuestas que se van a formar debido a que el uso del dispersante de alto peso
molecular forma una dispersion que tiene una viscosidad alta. Los productos comerciales de un dispersante de peso
molecular alto de este tipo incluyen, por ejemplo, "DISPER BYK-163", "DISPER BYK-170" y "DISPER BYK-2000"
(todos, nombres comerciales; productos de Big Chemie Japan Corp.) y "EFKA -1101 "y" EFKA-4310 "(ambos,
nombres comerciales, productos de Ciba Specialties Chemicals Corp.).

La dispersion del pigmento nanoparticulado en el monémero en presencia del dispersante de alto peso molecular
proporciona una dispersion, que tiene una concentracion alta, una viscosidad baja y es excelente en lo que respecta
a la estabilidad de la dispersion. Al someter la dispersién a polimerizacién en suspension en el medio acuoso, es
posible obtener particulas poliméricas esféricas compuestas con el pigmento nanoparticulado dispersado de manera
estable en una concentracion elevada en un estado uniforme en la misma.

Si el dispersante de alto peso molecular no existe o existe en una cantidad menor que la necesaria tras la inclusion
del pigmento nanoparticulado mencionado anteriormente, la dispersion del pigmento nanoparticulado en el
monoémero no puede proceder en suficiente medida, y, por otra parte, el dispersante de alto peso molecular no
puede adsorberse suficientemente en las superficies de las particulas del pigmento nanoparticulado y en el proceso
de produccién descrito a continuacion, el pigmento nanoparticulado cargado no se puede incluir su totalidad en la
resina (met)acrilica resultante.

El uso del dispersante de alto peso molecular en una cantidad excesivamente grande, por otra parte, no solo
conduce a la pérdida de masa del dispersante de alto peso molecular, sino también a una reduccién en la proporcién
del componente de mondmero (met)acrilico hidréfobo en la resina (met)acrilica resultante, de modo que proporciona
las particulas esféricas resultantes con fuerza fisica reducida y también afecta a la estabilidad al almacenamiento
(estabilidad de la viscosidad, resistencia a la sedimentacién, resistencia a la agregacion, resistencia a la
decoloracion) de un cosmético donde se van a mezclar las particulas esféricas. La cantidad de dispersante de alto
peso molecular que se va a usar es de 5 a 70 % en peso basado en el pigmento nanoparticulado, aunque varia en
funcién del tamafio de particulas, las propiedades de la superficie y la cantidad del pigmento nanoparticulado que se
va a usar.

<Monémero>

El monémero para su uso en la presente invencion es un monémero (met)acrilico hidréfobo y es al menos uno de los
monomeros de ésteres de (met)acrilato hidréfobos polifuncionales y, opcionalmente, monofuncionales.

Los mondmeros de éster de (met)acrilato hidrofobos monofuncionales incluyen, por ejemplo, (met)acrilato de hexilo,
2-(met)acrilato de etilhexilo, (met)acrilato de t-octilo, (met)acrilato de isoamilo, (met)acrilato de decilo, (met)acrilato
de isodecilo ,(met)acrilato de estearilo, (met)acrilato de isostearilo, (met)acrilato de ciclohexilo, (met)acrilato de 4—n—
butilociclohexilo, (met)acrilato de bornilo, (met)acrilato de isobornilo ,(met)acrilato de bencilo, (met)acrilato de 2—
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etilohexil diglicol, (met)acrilato de butoxietilo, (met)acrilato de bencilo, (met)acrilato de butoximetilo, (met)acrilato de
3—-metoxibutilo, (met)acrilatos de alcoximetilo, (met)acrilato de alcoxietilo, (met)acrilato de 2—(2—metoxietoxi)etilo,
(met)acrilato de 2—(2—-butoxietoxi)etilo, (met)acrilato de 4—-butilofenilo, (met)acrilato de fenilo,

(met)acrilato de 2,4,5—tetrametilfenilo, y

(met)acrilatos de 2—etilhexilo modificado con EO.

Los mondémeros de éster de (meti)acrilato monofuncionales de pesos moleculares relativamente altos son
hidréfobos. El uso de uno o mas de tales mondémeros hidréfobos puede reducir la formacion de particulas
poliméricas que se mueven en una fase de agua en la etapa de polimerizacion y, por lo tanto, no contienen el
pigmento nanoparticulado, y por lo tanto, se prefiere.

Los mondmeros de ésteres de (met)acrilato hidrofobos polifuncionales incluyen, por ejemplo, di(met)acrilato de 1,6—
hexanodiol, di(met)acrilato de 1,10—decanodiol, di(met)acrilato de neopentilglicol, di(met)acrilato de 2,4—dimetil-1,5—
pentanodiol ,di(met)acrilato de butiletilpropanodiol, di(met)acrilato de ciclohexanometanol etoxilado, di(met)acrilato
de etilenglicol, di(met)acrilato de 2-etil-2—butil-butanodiol, di(met)acrilato de 1,4—butanodiol, di(met)acrilato de 2—
etil-2—butil-propanodiol, di(met)acrilato de 1,9—-nonano, di(met)acrilato de triciclodecano, tri(met)acrilato de
trimetilolpropano y tetra(met)acrilato de pentaeritritol.

Cuando (A) al menos un éster de (met)acrilato hidréfobo monofuncional y (B) al menos un éster de (met)acrilato
hidréfobo polifuncional se utilizan en combinacion, el uso del éster de (met)acrilato hidréfobo polifuncional (B) en una
mayor proporcion hace que sea posible tener el pigmento nanoparticulado incluido a una mayor concentracion en las
particulas poliméricas resultantes y también proporcionar las particulas poliméricas resultantes con mejor resistencia
a los disolventes, y por lo tanto, se prefiere. El éster de (met)acrilato hidréfobo monofuncional y el éster de
(met)acrilato hidréfobo polifuncional (B) se pueden usar en una relacion en peso (A/B) de, preferiblemente, de 0/100
a 50/50, mas preferiblemente de 1/99 a 40/60.

<Proceso de produccién de particulas poliméricas esféricas compuestas>

A continuacion se hara de un procedimiento ilustrativo en el proceso que se pone en practica en la presente
invencioén para la produccion de las particulas poliméricas esféricas compuestas.

En primer lugar, el pigmento nanoparticulado y el dispersante de alto peso molecular se afiaden al monémero o
mezcla de mondémeros. Después de agitacion y mezcla a fondo, la mezcla resultante se somete a procesamiento de
dispersion para preparar una dispersion del pigmento nanoparticulado en el monémero o mezcla de monémeros.
Ademas, un suministro fresco del monémero o mezcla de monémeros, donde un iniciador de la polimerizacion se ha
disuelto de antemano, se afiade a la dispersion, seguido de agitacion y mezcla para preparar una dispersion
polimerizable uniforme. EI monémero o mezcla de monémeros puede reemplazarse en parte por un disolvente
organico, seguin sea necesario.

Los ejemplos utilizables del iniciador de la polimerizaciéon para su uso en la presente invencion incluyen peroxidos
tales como peroxido de laurilo, peroxido de benzoilo y peroxi(2-etilhexanoato)de t-butilo y compuestos azo, tales
como 2,2'-azobis (2,4-dimetilvaleronitrilo).

Un estabilizante de la dispersion (coloide protector) se disuelve después en agua desionizada para preparar un
medio acuoso. La dispersion polimerizable preparada anteriormente se mezcla en el medio acuoso con agitacion
para obtener una suspension. Mediante el uso de una maquina de emulsificacién, tal como un homogeneizador, se
ajustan los tamafos de las gotitas de la dispersion polimerizable en la suspension. Al cambiar la velocidad de
revolucién de la maquina de emulsioén para controlar su fuerza de corte, la dispersion polimerizable en la suspension
puede formarse facilmente en gotitas de diametro deseado.

El tipo y la concentracion del estabilizante de la dispersion deben elegirse de tal manera que las gotitas suspendidas
formadas por la maquina de emulsificacion no desarrollarian inconvenientes, tales como la destruccién o fusion
durante su formacion y/o su transferencia a un sistema de polimerizacién y/o en el curso de la polimerizacion.

Entre los ejemplos del estabilizante de la dispersién para su uso en la presente invencion se incluyen sustancias de
alto peso molecular solubles en agua, tales como metilcelulosa, alcohol de polivinilo y acrilato de sodio, y sales
inorganicas tales como hidroxiapatita, fosfato de calcio tribasico y carbonato de calcio.

La suspension obtenida como se ha descrito anteriormente se calienta de forma continua a 60 a 80 °C durante de 3
a 10 horas para someterla a una polimerizacién en suspension. Como resultado, se obtienen particulas poliméricas
esféricas compuestas con el pigmento nanoparticulado incluido en una cantidad de 5-70 % en peso, preferiblemente
de 10 a 50 % en peso basado en el peso total de las particulas poliméricas esféricas compuestas. Después de la
terminacioén de la reaccién de polimerizacion, las particulas poliméricas esféricas compuestas se separan del medio
acuoso por filtracion, centrifugacion o similares. Ademas, el estabilizante de la dispersién se elimina a través de una
etapa de lavado, y las particulas poliméricas esféricas compuestas se secan. Las particulas poliméricas esféricas
compuestas obtenidas en forma de un agregado se trituran a continuacion, para obtenerlas en forma de un polvo.
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<Cosmético>

El cosmético de acuerdo con la presente invencion contiene como ingredientes esenciales la base cosmética y las
particulas poliméricas esféricas compuestas descritas anteriormente de la presente invencion y se puede suministrar
en diversas formas, tales como formas liquidas, solidas y de cera.

El contenido de las particulas poliméricas esféricas compuestas mezcladas en el cosmético de acuerdo con la
presente invencion puede ser, preferiblemente, de 0,5 a 60 % en peso, mas preferiblemente de 2 a 40 % en peso
basado en la base cosmética. Los ejemplos del cosmético incluyen cosméticos basicos para el cuidado de la piel y
cosméticos de maquillaje, tales como filtros solares, bases y mascaras.

En el cosmético de acuerdo con la presente invencion, es posible utilizar selectivamente, ademas de las particulas
poliméricas esféricas compuestas de la presente invencion, diversas bases cosméticas en polvo, por ejemplo, 6xido
de titanio, talco, sericita, pigmentos nacarados y similares, para medida en que no perjudique los efectos ventajosos
de la presente invencién. Ademas, también es posible mezclar uno o mas de los aditivos cosméticos empleados
habitualmente en cosméticos, tales como agua, aceites y grasas, aceites de silicona, tensioactivos, conservantes y
fragancias, segun sea necesario.

Ejemplos

La presente invencion se describira a continuaciéon mas especificamente en base a los ejemplos y los ejemplos
comparativos, aunque la presente invenciéon no estara limitada de ninguna manera a estos ejemplos o por ellos.
Ademas, las denominaciones de "partes" y "%" que se describiran en los siguientes ejemplos estan cada una sobre
la base del peso. Los tamafios de particula de 6xido de hierro rojo ultrafino, 6xido de hierro amarillo ultrafino y 6xido
de hierro amarillo son valores medidos a partir de sus micrografias electrénicas, mientras que los tamafios de
particula de otras particulas son valores convertidos por el método BET.

Ejemplo 1
Oxido de titanio ultrafino (tamafio promedio de particula: 0,01 ym) 90 partes
dispersante de alto peso molecular ("DISPER BYK-170", pureza: 30 %) 90 partes
dimetacrilato de hexametileno 100 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del 6xido de titanio ultrafino. En una solucién preparada con antelacién mediante la
disolucién de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 parte) en dimetacrilato de etilenglicol (55 partes), la dispersion
del 6xido de titanio ultrafino (185 partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de mondmero
polimerizable uniforme. En una fase de agua preparada disolviendo alcohol de polivinilo saponificado parcialmente
(35 partes) en agua desionizada (700 partes) en un recipiente diferente, la dispersion de mondémero polimerizable se
mezclé a continuacion, seguido de agitacion a 10.000 rpm durante 5 minutos en un homogeneizador para obtener
una suspension uniforme. La suspension se observa bajo un microscopio 6ptico. Como resultado, el 6xido de titanio
ultrafino se encontré en un estado disperso en gotitas suspendidas de la dispersién de mondmero polimerizable, y,
ademas, no se encontrd que el 6xido de titanio ultrafino se hubiera movido en la fase de agua.

En un polimerizador de un sistema de polimerizacion equipado con un agitador y un tubo de entrada de gas
nitrégeno, se cargo la suspension y luego se llevé a cabo una reaccion de polimerizacion de forma continua a 70 °C
durante 6 horas. La mezcla de polimerizacion se observé bajo un microscopio 6ptico. Como resultado, el éxido de
titanio ultrafino no se encontré en la fase de agua. Después de dejarse enfriar, las particulas ultrafinas resultantes se
recogieron a partir de la suspension mediante filtracion, se secaron, y después se sometieron a trituracion para
obtener particulas poliméricas esféricas compuestas. En la figura 1 se aprecia que esas particulas poliméricas
esféricas compuestas estaban bien equilibradas entre la capacidad de absorcion de la radiacion UV-B y la
transparencia.

Ejemplo 2

Se disolvié 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1,5 partes) en un monémero mixto de dimetacrilato de hexametileno
(20 partes), metacrilato de 2-etilhexilo (50 partes) y dimetacrilato de etilenglicol (35 partes). En la solucién preparada
de este modo, una alicuota (125 partes) de la dispersion del 6xido de titanio ultrafino como se ha obtenido
anteriormente en el Ejemplo 1 se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de mondémero polimerizable
uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de
agitacion del homogeneizador se cambidé a 8.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas
compuestas. En la figura 1 se aprecia que esas particulas poliméricas esféricas compuestas tenian una
transparencia alta, aunque inferiores en cuando a la capacidad de absorcion de UV-B de a los del Ejemplo 1.
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Ejemplo 3

Se disolvié 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 parte) en una mezcla de monometilacetato de propilenglicol (20
partes) y dimetacrilato de etilenglicol (7 partes). En la solucion preparada de este modo, una alicuota (250 partes) de
la dispersion del 6xido de titanio ultrafino como se ha obtenido anteriormente en el Ejemplo 1 se mezclé con
agitacion para preparar una dispersion de monémero polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se
llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de agitacion del homogeneizador se cambid a
11.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas compuestas. En la figura 1 se aprecia que
esas particulas poliméricas esféricas compuestas tenian una transparencia ligeramente menor que las del ejemplo
1, aunque inferiores en cuando a la capacidad de absorcion de UV-B de a los del Ejemplo 1.

Ejemplo 4
Oxido de cinc ultrafino (tamafio promedio de particula: 0,025 pym) 120 partes
Dispersante de alto peso molecular ("DISPER BYK-170", pureza: 30 %) 80 partes
Dimetacrilato de hexametileno 40 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersién del 6xido de cinc ultrafino. En una solucién preparada con antelacion mediante la
disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 parte) en un monémero mixto de dimetacrilato de etilenglicol (25
partes) y dimetacrilato de etilenglicol (50 partes), la dispersion del 6xido de cinc ultrafino (160 partes) se mezcld con
agitacion para preparar una dispersion de monémero polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se
llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, con lo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas compuestas. En la
figura 2 se aprecia que esas particulas poliméricas esféricas compuestas estaban bien equilibradas entre la
capacidad de absorcion de la radiacion UV-A y la transparencia.

Ejemplo 5

Se disolvié 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1,2 partes) en un monémero mixto de dimetacrilato de isobornilo (80
partes), dimetacrilato de hexametileno (20 partes) y dimetacrilato de etilenglicol (40 partes). En la solucion preparada
de este modo, una alicuota (80 partes) de la dispersion del 6xido de cinc ultrafino como se ha obtenido
anteriormente en el Ejemplo 4 se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de mondémero polimerizable
uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de
agitacion del homogeneizador se cambié a 7.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas
compuestas. En la figura 2, la capacidad de absorcion de UV—A también se puede reconocer en la particula
polimérica esférica compuesta.

Ejemplo 6
Negro de carbono (tamafio promedio de particula: 0,013 um) 42 partes
Dispersante de alto peso molecular ("DISPER BYK-163", pureza: 45 %) 47 partes
Dimetacrilato de hexametileno 80 partes
Monometilacetato de propilenglicol 23 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del negro de carbono. En una solucién preparada con antelacion mediante la disolucion
de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1,5 parte) en dimetacrilato de etilenglicol (78 partes), la dispersion del negro
de carbono (165 partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de monémero polimerizable uniforme.
Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, con lo que se obtuvieron particulas
poliméricas esféricas compuestas. Se aprecia en la figura 3 que dichas particulas poliméricas esféricas compuestas
eran particulas negras que tienen la propiedad de ocultamiento adecuada como aditivo cosmético en polvo para
mezclar en los cosméticos. También se apreciara en la figura 5 que el negro de carbono se dispersé uniformemente
en esas particulas.

Ejemplo 7

Oxido de hierro rojo ultrafino (tamafio promedio de particula mayor: 0,05 ym, tamafio promedio de 80 partes
la particula menor: 0,01 um)

Dispersante de alto peso molecular ("EFKA—-4310", pureza: 40 %) 60 partes

Dimetacrilato de hexametileno 100
partes

Monometilacetato de propilenglicol 20 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del 6xido de hierro rojo ultrafino. En una solucién preparada con antelaciéon mediante la
disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1,2 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (47 partes), la dispersion
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del 6xido de hierro rojo ultrafino (195 partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de mondémero
polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la
velocidad de agitacion del homogeneizador se cambié a 9.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas
poliméricas esféricas compuestas. En la figura 4 se aprecia que dichas particulas poliméricas esféricas compuestas
eran particulas rojas de tamafio micrométrico que tienen la funcién de alta transparencia inherente al 6xido de hierro
rojo ultrafino.

Ejemplo 8

Oxido de hierro amarillo ultrafino (tamafio promedio de particula mayor: 0,07 pm, tamafio promedio de 100 partes
la particula menor: 0,01 um)

Dispersante de alto peso molecular ("EFKA—-4310", pureza: 40 %) 75 partes
Dimetacrilato de hexametileno 80 partes
Monometilacetato de propilenglicol 25 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del 6xido de hierro amarillo ultrafino. En una solucién preparada con antelacion
mediante la disolucién de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (32 partes), la
dispersion del 6xido de hierro amarillo ultrafino (224 partes) se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de
monoémero polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1,
excepto que la velocidad de agitacion del homogeneizador se cambié a 85.000 rpm, de modo que se obtuvieron
particulas poliméricas esféricas compuestas. En la figura 4 se aprecia que dichas particulas poliméricas esféricas
compuestas eran particulas amarillas de tamaino micrométrico que tienen la funcién de alta transparencia inherente
al 6xido de hierro amarillo ultrafino.

Ejemplo 9
Oxido de titanio ultrafino 30 partes
(tamafio promedio de particula: 0,01 pm)
Dispersante de alto peso molecular ("DISPER BYK-170", pureza: 30 %) 10 partes
Dimetacrilato de hexametileno 200 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se dispersaron en un agitador de pintura para obtener una dispersién del
oxido de titanio ultrafino. En una soluciéon preparada con antelacién mediante la disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-
dimetilvaleronitrilo) (1,8 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (45 partes), la dispersion del 6xido de titanio ultrafino
(160 partes) se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de mondémero polimerizable uniforme. A
diferencia del ejemplo comparativo 1, la dispersion de mondémero polimerizable se habia dispersado de forma
uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de
agitacion del homogeneizador se cambié a 8.000 rpm, de modo que se obtuvo una suspension uniforme. La
suspension se observa bajo un microscopio 6ptico. Como resultado, el 6xido de titanio ultrafino se encontré en
gotitas suspendidas de la dispersion de monémero polimerizable, pero se encontré que algo de 6xido de titanio
ultrafino se habia movido en una fase de agua. La polimerizacion con calor se llevd a cabo como en el Ejemplo 1
para obtener particulas poliméricas esféricas compuestas. Como se muestra en la figura 5, sin embargo, parte del
oxido de titanio ultrafino no se incluyo, pero se adhirid sobre las superficies de las particulas poliméricas esféricas
compuestas. Las particulas poliméricas esféricas compuestas eran como se pretende en la presente invencion, pero
no se consideraron de calidad suficiente debido a que la cantidad utilizada del dispersante de alto peso molecular
era un poco insuficiente.

Ejemplo comparativo 1

Oxido de titanio ultrafino (tamafio promedio de particula: 0,01 ym) 40 partes
Dimetacrilato de hexametileno 260 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se dispersaron en un agitador de pintura para obtener una dispersion del
oxido de titanio ultrafino. En una soluciéon preparada con antelacién mediante la disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-
dimetilvaleronitrilo) (1,8 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (50 partes), la dispersion del 6xido de titanio ultrafino
(150 partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de mondmero polimerizable. La dispersion de
monomero polimerizable no se habia dispersado uniformemente porque no existia ningun dispersante de alto peso
molecular. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de
agitacion del homogeneizador se cambié a 8.000 rpm, de modo que se obtuvo una suspension. La suspension se
observa bajo un microscopio 6ptico. Como resultado, el 6xido de titanio ultrafino no se encontr6 en gotitas
suspendidas de la dispersién de monémero polimerizable, pero se encontré que se habia movido en una fase de
agua. La polimerizacion con calor se llevdé a cabo como en el Ejemplo 1. Se obtuvieron particulas poliméricas
esféricas, pero el 6xido de titanio ultrafino no se incluyd y se adhirid sobre las superficies de las particulas
poliméricas esféricas. No se pudo obtener particulas poliméricas esféricas compuestas como se pretende en la
presente invencion.
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Ejemplo comparativo 2

Negro de carbono (tamafio promedio de particula: 0,013 ym) 12 partes
Dimetacrilato de hexametileno 138 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del negro de carbono. En una solucién preparada con antelacion mediante la disolucion
de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (2 parte) en dimetacrilato de etilenglicol (100 partes), la dispersion del negro
de carbono (100 partes) se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de monémero polimerizable.
Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de agitacion del
homogeneizador se cambi6 a 8.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas compuestas.
Como no existia ningun dispersante de alto peso molecular, no se pudo dispersar el negro de carbono a alta
concentracion, y, por lo tanto, aumentar la cantidad incluida de negro de carbono. Las particulas poliméricas
esféricas compuestas se proporcionaron, por lo tanto, con una propiedad de ocultacion baja. Se aprecia en la figura
3 que dichas particulas poliméricas esféricas compuestas eran particulas negras que tienen una transmitancia
sustancialmente inferior a las del ejemplo 6 y no son adecuadas como aditivo de cosmético en polvo para mezclar
en los cosméticos.

Ejemplo comparativo 3

Oxido de titanio (tamafio promedio de particula: 0,26 pm) 80 partes
Dispersante de alto peso molecular ("DISPER BYK-170", pureza: 30 %) 80 partes
Dimetacrilato de hexametileno 100 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se dispersaron en un agitador de pintura para obtener una dispersién del
oxido de titanio. En una solucion preparada con antelacion mediante la disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-
dimetilvaleronitrilo) (1,2 parte) en dimetacrilato de etilenglicol (47 partes), la dispersion del 6xido de titanio (195
partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de monémero polimerizable uniforme. Posteriormente,
las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la velocidad de agitacién del homogeneizador
se cambié a 7.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas poliméricas esféricas compuestas. En la figura 1 se
aprecia que esas particulas poliméricas esféricas compuestas eran inferiores en cuanto a la capacidad de absorciéon
de UV y de baja transparencia. En las condiciones del ejemplo comparativo 3, no es posible obtener particulas
transparentes que tengan una excelente propiedad de absorcién de UV y las funciones inherentes al pigmento
nanoparticulado como las particulas poliméricas esféricas compuestas del Ejemplo 1.

Ejemplo comparativo 4

Oxido de hierro rojo (tamafio promedio de particula: 0,16 ym) 80 partes
Dispersante de alto peso molecular ("EFKA—-4310", pureza: 40 %) 60 partes
Dimetacrilato de hexametileno 100 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del 6xido de hierro rojo. En una solucién preparada con antelacion mediante la
disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1,2 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (47 partes), la dispersion
del 6xido de hierro rojo (180 partes) se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de monémero
polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la
velocidad de agitacion del homogeneizador se cambié a 9.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas
poliméricas esféricas compuestas. Se aprecia en la figura 4 que a diferencia del ejemplo 7, dichas particulas
poliméricas esféricas compuestas no eran particulas rojas transparentes que tienen las funciones inherentes a un
pigmento nanoparticulado.

Ejemplo comparativo 5

Oxido de hierro amarillo (tamafio promedio de particula mayor: 0,7 um, tamafio promedio de 100 partes
la particula menor: 0,07 um)

Dispersante de alto peso molecular ("EFKA—-4310", pureza: 40 %) 75 partes
Dimetacrilato de hexametileno 80 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del éxido de hierro amarillo. En una soluciéon preparada con antelacion mediante la
disolucion de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 partes) en metacrilato de 2-etilhexilo (32 partes), la dispersion
del 6xido de hierro amarillo (204 partes) se mezclé con agitacion para preparar una dispersion de mondmero
polimerizable uniforme. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, excepto que la
velocidad de agitacién del homogeneizador se cambié a 85.000 rpm, de modo que se obtuvieron particulas
poliméricas esféricas compuestas. Se aprecia en la figura 4 que a diferencia del ejemplo 8, dichas particulas
poliméricas esféricas compuestas no eran particulas amarillas transparentes que tienen las funciones inherentes al
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pigmento nanoparticulado.

Ejemplo comparativo 6

Oxido de titanio ultrafino (tamafio promedio de particula: 0,01 ym) 90 partes
Tensioactivo anidnico (éter fosfato de alquilo C+2-15 dipolioxietileno (8)) 27 partes
Metacrilato de metilo 147 partes

Los ingredientes descritos anteriormente se mezclaron previamente y después se dispersaron en un molino de bolas
para obtener una dispersion del 6xido de titanio ultrafino. En una solucién preparada con antelacién mediante la
disolucién de 2,2'-azobis-(2,4-dimetilvaleronitrilo) (1 parte) en dimetacrilato de etilenglicol (24 partes), la dispersion
del 6xido de titanio ultrafino (176 partes) se mezcld con agitacion para preparar una dispersion de mondmero
polimerizable. Posteriormente, las operaciones se llevaron a cabo como en el Ejemplo 1, con lo que se obtuvo una
suspension. La suspension se observa bajo un microscopio 6ptico. Como resultado, el 6xido de titanio ultrafino se
encontré en gotitas suspendidas de la dispersion de mondmero polimerizable, pero se encontré que algo de 6xido de
titanio ultrafino se habia movido en una fase de agua. La polimerizacién con calor se llevé a cabo como en el
Ejemplo 1. Se obtuvieron particulas poliméricas esféricas compuestas. Sin embargo, parte del 6xido de titanio
ultrafino no se incluyd, pero se adhirié sobre las superficies de las particulas poliméricas esféricas compuestas. Con
el agente tensioactivo anidnico, la hidrofobizacion del 6xido de titanio ultrafino por adsorcion fue insuficiente. Por
tanto, no se pudo tener el 6xido de titanio ultrafino incluido a una concentracién tan elevada como en el Ejemplo 1y
obtener particulas poliméricas esféricas compuestas como se pretende en la presente invencion.

Las composiciones y los tamafios promedio de particula de las particulas obtenidas en los ejemplos y ejemplos
comparativos se muestran en la Tabla 1 a la Tabla 3. Cabe destacar que todos los valores numéricos en las tablas
se expresan en términos de % en peso, excepto para los tamafios promedio de particula.

Tabla 1
Composiciones de particulas

Ejemplo 1

Ejemplo 2

Ejemplo 3

Ejemplo 4

Ejemplo 5

Oxido de titanio ultrafino

30

20

40

Oxido de cinc ultrafino

40

20

Oxido de titanio

Negro de carbono

Oxido de hierro rojo ultrafino

Oxido de hierro amarillo ultrafino

Oxido de hierro rojo

Oxido de hierro amarillo

Dispersante de alto peso molecular

9

6

12

Tensioactivo anidnico

Polimero acrilico

61

74

48

52

76

Tamaro promedio de particula ym

2,1

2,5

23

1,9

2,0

Tabla 2

Composiciones de particulas

Ejemplo 6

Ejemplo 7

Ejemplo 8

Ejemplo 9

Ej. comp.1

Oxido de titanio ultrafino

10

10

Oxido de cinc ultrafino

Oxido de titanio

Negro de carbono

18

Oxido de hierro rojo ultrafino

30

Oxido de hierro amarillo ultrafino

Oxido de hierro rojo

Oxido de hierro amarillo

Dispersante de alto peso molecular

Tensioactivo aniénico

Polimero acrilico

73

61

89

90
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Composiciones de particulas
Ejemplo 6 Ejemplo 7 Ejemplo 8 Ejemplo 9 Ej. comp.1
Tamaro promedio de particula ym 2,3 1,6 1,9 15 -
Tabla 3
Composiciones de particulas
Ej. comp.2 Ej. comp.3 Ej. comp.4 | Ej. Comp.5 | Ej.comp.6
Oxido de titanio ultrafino - - - - 30
Oxido de cinc ultrafino - - - - -
Oxido de titanio - 30 - - -
Negro de carbono 4 - - - -
Oxido de hierro rojo ultrafino - - - - -
Oxido de hierro amarillo ultrafino - - - - -
Oxido de hierro rojo - - 30 - -
Oxido de hierro amarillo - - - 40 -
Dispersante de alto peso molecular - 3 9 12 -
Tensioactivo aniénico - - - - 9
Polimero acrilico 96 67 61 48 61
Tamaro promedio de particula ym 2,5 2,1 2,2 1,7 -
Ejemplo 10
Férmula
(1) Particulas del ejemplo 1 4,5 partes
(2) Particulas del ejemplo 4 12 partes
(3) Ester de acido de monolanolina de polioxisorbitol 3 partes
(4) Sesquiolato de sorbitan 7 partes
(5) Aceite de silicona 20 partes
(6) Escualano 18,5 partes
(7) Agua purificada 30 partes
(8) 1,3—Butanodiol 5 partes

Procedimiento

Los ingredientes (3) a (6) se calentaron a 65 °C para obtener una mezcla oleosa. En agitacion con un agitador, los
ingredientes (1) y (2) se mezclaron en la mezcla oleosa para preparar una parte de la fase de aceite uniforme. Los
ingredientes (7) y (8) se calentaron a 65 °C para preparar una parte de la fase de agua. Mientras se agitaba la parte
de fase oleosa con el agitador, se afnadio la parte de la fase de agua. Después de la emulsificacion, la emulsion
resultante se dejo enfriar de manera que se obtuvo una locién de proteccion solar. La locion obtenida de este modo
se aplic6a 7,18 g/m2 sobre una placa de cuarzo y su transmitancia UV-Vis se midié mediante un espectrofotometro.
El espectro de transmitancia de UV-Vis resultante se muestra en la figura 6. Se aprecia en la figura 6 que la locion
de proteccion solar tenia una alta transmitancia de la luz visible y un efecto alto de seleccién para la luz ultravioleta A
y B. Esto indica que la incorporacién combinada de pigmentos nanoparticulados de alta transparencia, tales como
oxido de titanio ultrafino y 6xido de cinc ultrafino, en las formas de las particulas poliméricas esféricas compuestas
puede producir una locién de proteccion solar libre de la peligrosidad de estos pigmentos nanoparticulados.

Ejemplo 11

Formula
(1) Talco tratado con silicona
(2) Mica tratada con silicona
(3) Oxido de titanio tratado con silicona
(4) Particulas del ejemplo 7
(5) Particulas del ejemplo 8
(6) Particulas del ejemplo 6
(7) Escualano
(8) Lanolina
9) pentaoleato de decaglicerilo
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Procedimiento

Los ingredientes (1) a (6) se mezclaron, se molieron y luego se colocaron en un mezclador. Los ingredientes (7) a
(9) se anadieron adicionalmente y, en el mezclador, todos los ingredientes (1) a (9) se procesaron en una mezcla
uniforme. La mezcla se coloco en un recipiente de tamafio medio predeterminado y se molde6 por compresion para
obtener una base en polvo en forma de una torta moldeada. La torta moldeada se midié en una superficie de la
misma mediante un espectrofotometro. Como resultado, se obtuvieron los siguientes valores de coordenadas en el
sistema colorimétrico de L * a * h *; valor L*, 74,7; valor *, 7,0; valor b*, 18,4. Esto indica que la incorporaciéon
combinada de pigmentos nanoparticulados, tales como 6xido de hierro rojo ultrafino, éxido de hierro amarillo ultrafino
y negro de carbono, en las formas de particulas poliméricas esféricas compuestas puede producir una base en polvo
libre de la peligrosidad de tales pigmentos nanoparticulados.

Ejemplo 12

Formula
(1) Emulsion de resina acrilica (contenido en sélidos: 50 %) 40 partes
(2) Polivinilpirrolidona 3 partes
(3) Particulas del ejemplo 6 15 partes
(4) 1,3—Butanodiol 5 partes
(5) Agua purificada 37 partes

Procedimiento

Mientras se agitaba una mezcla de los ingredientes (4) y (5), el ingrediente (2) se afiadidé poco a poco en pequefias
porciones para disolverlo. Después de afadir el ingrediente (3) y dispersarlo de forma uniforme en agitacion, se
afadio el ingrediente (1) con agitacion para obtener una mezcla uniforme como una mascara de pestafas. Esto
indica que la incorporacién de un pigmento nanoparticulado, tal como negro de carbono, en forma de particulas
poliméricas esféricas compuestas puede producir una mascara de pestafas libre de la peligrosidad de un pigmento
nanoparticulado de este tipo.
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REIVINDICACIONES
1. Particulas poliméricas esféricas compuestas que comprenden:

(i) un pigmento nanoparticulado que tiene un tamafio promedio de particula principal de 0,1 a 0,005 pm,

(i) un dispersante de alto peso molecular que tiene la propiedad de adsorcion al pigmento nanoparticulado y que
tiene una estructura molecular de poliuretano o poli(met)acrilico y un peso molecular promedio en peso
equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000, y

(iii) siendo una resina (met)acrilica un polimero obtenible a partir de al menos un éster de (met)acrilato hidréfobo
polifuncional,

donde el pigmento nanoparticulado esta encerrado en un estado disperso en el dispersante de alto peso molecular y
la resina (met)acrilica, un contenido del pigmento nanoparticulado varia de 5 a 70 % en peso basado en las
particulas poliméricas esféricas compuestas, un contenido del dispersante de peso molecular alto es de 5 a 100 %
en peso en base al pigmento nanoparticulado y las particulas poliméricas esféricas compuestas tienen una tamafio
de particula promedio de 1 a 20 um.

2. Un proceso para producir particulas poliméricas esféricas compuestas como se define en la reivindicacion 1, que
comprende:

(a) someter un pigmento nanoparticulado, que tiene un tamafo promedio de particula principal de 0,1 a
0,005 pm, junto con al menos un éster de (met)acrilato hidréfobo polifuncional a dispersion mezclando en
presencia de un dispersante de alto peso molecular que tiene la propiedad de adsorcién al pigmento
nanoparticulado y que tiene una estructura molecular de poliuretano o poli(met)acrilico y un peso molecular
promedio en peso equivalente de poliestireno de 3.000 a 30.000, donde el dispersante de alto peso molecular se
usa en una cantidad de 5 a 100 % en peso en base al pigmento nanoparticulado,

(b) mezclar la dispersion resultante en un medio acuoso, y, después

(c) someter la mezcla resultante a polimerizacion en suspension.

3. Un cosmético que comprende una base cosmeética y las particulas poliméricas esféricas compuestas de acuerdo
con la reivindicacion 1.

4. El cosmético de acuerdo con la reivindicaciéon 3, donde un contenido de las particulas poliméricas esféricas
compuestas es de 0,5 a 60 % en peso en base a la base cosmética.
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[FIG. 2]
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[FIG. 3]
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[FIG. 5]
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