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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de microcapsulas

La presente solicitud se refiere a un procedimiento para la produccién de microcapsulas, y a utilizaciones de estas
microparticulas en productos de consumo.

Las microcapsulas son polvos o particulas que comprenden un nicleo y un material de pared que rodea el nicleo,
en las que el nicleo es una sustancia solida, liquida o gaseosa, que esta rodeada por el material sélido,
generalmente polimérico, de la pared. Pueden ser solidas, es decir, comprender un solo material. Las microcapsulas
tienen un diametro promedio de 1 a 1000 um.

Son conocidos miultiples materiales de envoltura para la produccidon de microcapsulas. La envoltura puede
comprender materiales naturales, semisintéticos o sintéticos. Materiales naturales de la envoltura son, por ejemplo,
goma arabiga, agar, agarosa, maltodextrinas, acido alginico o sus sales, por ejemplo, alginato de sodio o alginato de
calcio, grasas y acidos grasos, alcohol cetilico, colageno, quitosan, lecitinas, gelatina, albumina, goma laca,
polisacaridos, tales como almidon o dextrano, polipéptidos, hidrolizados de proteina, sacarosa y ceras. Los
materiales de la envoltura semisintéticos son, entre otros, celulosas modificadas quimicamente, en particular,
ésteres de celulosa y éteres de celulosa, por ejemplo, acetato de celulosa, etilcelulosa, hidroxipropilcelulosa,
hidroxipropilmetilcelulosa y carboximetilcelulosa y también derivados de almidon, en particular, éteres y ésteres de
almidén. Los materiales de la envoltura sintéticos son, por ejemplo, polimeros tales como poliacrilatos, poliamidas,
alcohol polivinilico o polivinilpirrolidona.

Dependiendo del tipo de material de la envoltura y el procedimiento de produccién, las microcapsulas se forman en
cada caso con diferentes propiedades en lo que se refiere al diametro, la distribucion de tamafios y las propiedades
fisicas y/o quimicas.

Por lo tanto, existe una necesidad continua de desarrollar nuevos procedimientos de produccién con el fin de poder
dar a conocer microcapsulas con propiedades adaptadas.

Un primero objeto de la presente solicitud es un producto de consumo, tal como se define en las reivindicaciones.

Un segundo objeto de la presente solicitud es la utilizacion de microcapsulas, segun se define en las
reivindicaciones. La presente solicitud se refiere ademas a un procedimiento para la produccién de microcapsulas
que contienen una envoltura y un nucleo de aceite de fragancia, en el que una solucién acuosa de un coloide
protector y una solucién de una mezcla, como minimo, de dos isocianatos (A) y (B) estructuralmente diferentes,
como minimo, difuncionales en dicho aceite se incorporan conjuntamente hasta que se forma una emulsion, a la que
se afiade a continuaciéon una amina, como minimo, difuncional, y que posteriormente se calienta a temperaturas,
como minimo, de 60°C hasta que se forman las microcapsulas, en el que el isocianato (B) se selecciona entre los
isocianatos modificados ani6nicamente o entre los isocianatos que contienen 6xido de polietileno o mezclas de estos
tipos y el isocianato (A) no esta cargado, pero no es un isocianato que contiene éxido de polietileno.

El procedimiento tiene la ventaja de que se pueden producir microcapsulas de un tamafio o distribucion de tamafios
predeterminados de forma selectiva, siendo posible en la presente invencién producir, en particular, microcapsulas
relativamente pequefias con diametros de 10 a 60 um. Ademas, se obtienen capsulas con una mayor estabilidad
mecanica. En la presente invencion, se obtienen particularmente capsulas cuyas envolturas tienen sé6lo una baja
permeabilidad a los ingredientes liquidos.

En principio, se produce siempre una solucién acuosa del coloide protector, y para ello los isocianatos (A) y (B) se
disuelven en el aceite de la fragancia, que mas tarde forma el ndcleo de las microcapsulas; a continuacion, se
afaden los componentes de amina y la mezcla se calienta hasta que se forma una emulsién. La temperatura para la
reaccion de los isocianatos con los componentes de amina debe ser, como minimo, de 60°C, pero mejor de 70°C,
pero preferentemente de 75 a 90°C y, en particular, de 85 a 90°C, con el fin de asegurar el progreso suficientemente
rapido de la reaccién.

En el presente documento, puede ser preferente aumentar la temperatura en etapas (por ejemplo, en 10°C, en cada
caso) hasta en el momento en el que, tras la finalizacion de la reaccion, la dispersion se enfria hasta temperatura
ambiente (21°C). El tiempo de reaccion depende normalmente de las cantidades y temperaturas utilizadas. Por lo
general, sin embargo, se establece la temperatura elevada para la formacién de las microcapsulas entre,
aproximadamente, 60 minutos a 6 horas o hasta 8 horas.

Segun la presente ensefianza, la adicion de la amina tiene lugar ademas preferentemente con el aporte de energia,
por ejemplo, mediante la utilizacién de un aparato de agitacion.

Con el fin de formar una emulsién en el presente procedimiento, las respectivas mezclas se emulsionan mediante
procedimientos conocidos por el experto en la materia, por ejemplo mediante la introduccién de energia en la mezcla
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a través de agitacion, utilizando un agitador adecuado hasta que la mezcla emulsiona. ElI pH se ajusta
preferentemente utilizando bases acuosas, dandose preferencia a la utilizacién de una solucién de hidréxido de
sodio (por ejemplo, al 5% en peso).

Es esencial para el procedimiento que se utilicen, como minimo, dos isocianatos (A) y (B) estructuralmente
diferentes. Estos se pueden afiadir en forma de una mezcla o por separado uno del otro en el procedimiento de la
premezcla acuosa (1) que contiene el coloide protector y, a continuacion, se emulsionan y se hacen reaccionar con
la amina. También es concebible dosificar ambas mezclas de (A) y (B), y también los isocianatos individuales (A) y
(B) por separado en diferentes momentos.

En una realizacion preferente, el procedimiento se lleva a cabo tal como sigue:

(a) se prepara una premezcla (I) a partir de agua y un coloide protector;

(b) se ajusta esta premezcla a un pH en el intervalo de 5 a 12;

(c) se prepara una premezcla adicional () a partir del aceite de fragancia junto con los isocianatos (A) y (B);

(d) se incorporan conjuntamente las dos premezclas (1) y (ll) hasta que se forma una emulsién y

(e) se dosifica a continuacion la amina, como minimo, difuncional en la emulsién de la etapa (d) y

(f) se calienta a continuacion la emulsion a temperaturas, como minimo, de 60°C hasta que se forman las
microcapsulas.

Puede ser ventajoso el ajustar el pH en la etapa (b) a valores de 8 a 12. En el presente documento son idéneas las
bases acuosas, preferentemente una solucién acuosa de hidréxido de sodio. Preferentemente, la formacion de la
emulsién en la etapa (d), pero también en la etapa (e) se asegura mediante la utilizacion de un agitador adecuado.
Otra realizacion igualmente preferente prevé que

(a) se prepare una premezcla (I) a partir de agua y un coloide protector;

(b) se ajuste esta premezcla a un pH en el intervalo de 5 a 12;

(c) se prepare una premezcla adicional () a partir de un aceite de fragancia con el isocianato (A);

(d) se forme mediante agitacion una emulsion a partir de las premezclas (1) y (1) y a ésta

(e) se le aflada el segundo isocianato (B), y posteriormente se ajuste el pH de la emulsién a un valor de 5 a 10;

(f) y se dosifique posteriormente la amina, como minimo, difuncional en la emulsién de la etapa (e) y

(g) se caliente posteriormente a temperaturas, como minimo, de 60°C hasta que se formen las microcapsulas.

En este procedimiento, se afiaden los isocianatos (A) y (B) por separado al coloide protector antes de la adicion de
la amina y antes de que se lleve a cabo la reaccién para dar las microcapsulas. En el presente documento, la
formacion de la emulsion - como la mezcla en la etapa (e), tiene lugar preferentemente también mediante la
utilizaciéon de un aparato de agitacion.

El pH en la etapa (e) se ajusta preferentemente a valores de 7,5 a 9,0. Para la etapa (b), el valor se puede ajustar
del mismo modo de 8 a 12. En particular, son idoneas para este proposito las bases acuosas, preferentemente una
solucion acuosa de hidroxido de sodio.

Microcapsulas

En el contexto de la presente ensefanza, las microcapsulas tienen una envoltura preparada a partir de un producto
de reaccién, como minimo, de dos isocianatos diferentes, como minimo, difuncionales con aminas, preferentemente
con poliaminas. La reaccién es una policondensacion entre los isocianatos y las aminas, lo que conduce a un
derivado de poliurea.

Las microcapsulas pueden estar presentes en forma de dispersiones acuosas, siendo la fraccién en peso de estas
dispersiones en las capsulas, preferentemente, de entre el 15y 45% en peso y, preferentemente, del 20 al 40% en

peso. Las microcapsulas tienen un diametro promedio en el intervalo de 1 a 500 um vy, preferentemente, de 1 a 50
umo de 5 a 25 um.
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La cantidad de aceite de fragancia puede variar en el intervalo del 10 al 95% en peso, basandose en el peso de las
capsulas, en las que fracciones del 70 al 90% en peso pueden ser ventajosas. Como resultado del procedimiento, se
obtienen capsulas que tienen tipicamente relaciones de nucleo/envoltura (p/p) de 20:1 a 1:10, preferentemente de
5:1 a 2:1 y en particular de 4:1 a 3:1.

Las microcapsulas que se producen mediante el presente procedimiento estan preferentemente libres de
formaldehido.

Coloide protector

Durante la reaccion entre los isocianatos y las aminas, debe estar presente un coloide protector. Este es,
preferentemente, una polivinilpirrolidona (PVP). Los coloides protectores son sistemas poliméricos que, en
suspensiones o dispersiones, impiden la aglutinacion entre si (aglomeracion, coagulacién, floculacion) de las
sustancias emulsionadas, suspendidas o dispersadas. Durante la solvatacion, los coloides protectores se unen a
grandes cantidades de agua y en soluciones acuosas producen altas viscosidades dependiendo de la concentracion.
En el contexto del procedimiento dado a conocer en el presente documento, el coloide protector puede tener
también propiedades emulsionantes. Preferentemente, la solucién acuosa de coloide protector se prepara de la
misma manera con agitacion.

El coloide protector puede ser un constituyente de la envuelta de la capsula, pero no tiene por qué serlo, siendo
posibles en el presente documento cantidades del 0,1 a, como maximo, el 15% en peso, pero preferentemente en el
intervalo del 1 al 5% en peso y, en particular, del 1,5 al 3% en peso, basado en el peso de las capsulas.

Isocianatos

Los isocianatos son derivados organicos sustituidos en N (R -N=C=0) de &cido isocianico tautomérico (HNCO) en
estado libre con &acido cianhidrico. Los isocianatos organicos son compuestos en los que el grupo
isocianato ( -N=C=0) esta unido a un radical organico. Los isocianatos polifuncionales son aquellos compuestos
con dos 0 mas grupos isocianato en la molécula.

Segun la presente invencion, se utilizan isocianatos, como minimo, difuncionales, preferentemente polifuncionales,
es decir, todos los isocianatos aromaticos, aliciclicos y alifaticos son adecuados, siempre que tengan, como minimo,
dos grupos isocianato reactivos.

Preferentemente, los isocianatos polifuncionales adecuados contienen, en promedio, de 2 a un maximo de 4 grupos
NCO. Es preferente la utilizacion de diisocianatos, es decir, ésteres de acido isocianico con la estructura general
0=C=N -R -N=C=0, en los que, en el presente documento, R' son radicales alifaticos, aliciclicos o aromaticos.

Los isocianatos adecuados son, por ejemplo, diisocianato de 1,5 -naftileno, diisocianato de 4,4' -difenilmetano (MOI),
MDI hidrogenado (H12MDI), diisocianato de xilileno (XDI), diisocianato de tetrametilxilol (TMXDI), diisocianato de 4,4'
- difenildimetilmetano , diisocianato de di - y tetraalquildifenilmetano, diisocianato de 4,4' -dibencilo, diisocianato de
1,3 -fenileno, diisocianato de 1,4 -fenileno, los isbmeros de diisocianato de tolileno (TDI), opcionalmente en una
mezcla, 1 -metil -2,4 -diisocianatociclohexano, 1,6 -diisocianato -2,2,4 -trimetilhexano, 1,6 -diisocianato -2,4,4
-trimetilhexano, 1 -isocianatometil -3 -isocianato -1,5,5 -trimetilciclohexano, diisocianatos clorados y bromados,
diisocianatos que contienen fosforo, 4,4' -diisocianatofenilperfluoroetano, 1,4 -diisocianato de tetrametoxibutano, 1,4
-diisocianato de butano, 1,6 -diisocianato de hexano (HDI), diisocianato de diciclohexilmetano, 1,4 -diisocianato de
ciclohexano, diisocianato de etileno, éster bisisocianatoetilico del acido ftalico, ademas poliisocianatos con atomos
de hal6geno reactivos, tales como 2,4 -diisocianato de 1 -clorometilfenilo, 2,6 -diisocianato de 1 -bromometilfenilo,
4,4' -difenildiisocianato de éter de 3,3 -bisclorometilo. Se obtienen poliisocianatos que contienen azufre, por ejemplo,
mediante la reaccion de 2 moles de diisocianato de hexametileno con 1 mol de tiodiglicol o sulfuro de
dihidroxidihexilo. Ademas, son diisocianatos adecuados diisocianato de trimetilhexametileno, 1,4 -diisocianato de
butano, 1,2 -diisocianato de dodecano y diisocianato de acido graso dimero.

Una caracteristica esencial del presente procedimiento es la utilizaciéon obligatoria de dos isocianatos (A) y (B)
estructuralmente diferentes.

Los isocianatos adecuados del tipo (A) son, como minimo, compuestos divalentes (es decir, compuestos que
contienen, como minimo, dos grupos isocianato -N=C=0).

Representantes tipicos pueden ser diisocianato de hexametileno (HDI), o sus derivados, por ejemplo, biuret de HDI
(disponible en el mercado por ejemplo como Desmodur N3200), trimeros de HDI (disponible en el mercado como
Desmodur N3300) o ademas diisocianatos de diciclohexilmetano (disponible en el mercado como Desmodur W). El
2,4 -diisocianato de tolueno o el diisocianato de difenilmetano son igualmente adecuados.
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El segundo isocianato de tipo (B) es estructuralmente diferente del isocianato del tipo (A) y, especificamente, el
isocianato del tipo (B) debe ser bien un isocianato aniénicamente modificado o bien un isocianato que contiene 6xido
de polietileno (o cualquier mezcla de estos dos tipos de isocianato).

Los isocianatos modificados aniénicamente son conocidos por si mismos. Preferentemente, estos isocianatos del
tipo (B) contienen, como minimo, dos grupos isocianato en la molécula. Uno o mas radicales de &cidos sulfonicos
estan presentes preferentemente como grupos anionicos. Preferentemente, los isocianatos del tipo (B) que se
seleccionan son oligbmeros, en particular trimeros, de 1,6 -diisocianato de hexano (HDI). Se conocen productos
comerciales de estos isocianatos modificados aniénicamente, por ejemplo, bajo la marca Bayhidur (Bayer), por
ejemplo Bayhidur XP.

También son conocidos los isocianatos que contienen o6xido de polietileno (con, como minimo, dos grupos
isocianato) y se describen, por ejemplo, en el documento US 5.342.556. Algunos de estos isocianatos son
autoemulsionables en agua, lo que puede ser ventajoso en el contexto del presente procedimiento, dado que puede
ser posible prescindir de una etapa de emulsificacion independiente.

La relacion en peso de los dos isocianatos (A) y (B) se ajusta en el intervalo de 10:1 a 1:10, pero en particular en el
intervalo de 5:1 a 1:5 y en particular en el intervalo de 3:1 a 1:1.

También es posible utilizar mezclas de diferentes isocianatos de los tipos (A) y (B). Ademas de los isocianatos (A) y
(B), también se pueden utilizar isocianatos adicionales en el procedimiento segun la presente invencion.

Preferentemente, sin embargo, se utilizan solamente isocianatos modificados aniénicamente como el componente
(B) en el presente procedimiento.

Aminas

Aminas, como minimo difuncionales, pero preferentemente polietileniminas (PEI), se utilizan como componente
adicional en el procedimiento segun la presente invencion. Las polietileniminas son generalmente polimeros en las
cadenas principales de los cuales hay grupos NH, que estan separados entre si en cada caso por dos grupos

metileno:
-E({:HZJ—NH-}— x=2
x n

Las polietileniminas pertenecen a los polielectrolitos y a los polimeros complejantes. Las polietileniminas lineales de
cadena corta, con una fraccion correspondientemente elevada de grupos amino primarios, es decir, productos de
férmula general HoN[CH2 -CH2 -NH]H (n = 2: dietilentriamina; n = 3; trietilentetramina; n = 4: tetraetilenpentamina) a
veces se denominan polietilenaminas o polialquilenpoliaminas.

En los procedimientos segun la presente invencion, se utilizan preferentemente polietileniminas con un peso
molecular, como minimo, de 500 g/mol, preferentemente de 600 a 30.000 o 650 a 25.000 g/mol y en particular de
700 a 5.000 g/mol u 850 a 2.500 g/mol.

Coloides protectores

En el procedimiento segun la presente invencién, se utiliza PVP como coloide protector. PVP es la abreviatura de
polivinilpirrolidonas (también conocidas como polividona). Segin Rdmpp Chemie Lexikon, en la edicion online 3.6 de
2010, son [poli(1 -vinilpirrolidin -2 -onas)], es decir, polimeros (polimeros de vinilo) que se ajustan a la férmula
general:

CTHE-—?H
N .
0
n
Las polivinilpirrolidonas comerciales estandar tienen masas molares en el intervalo de, aproximadamente, 2.500
-750.000 g/mol, que se caracterizan por su indicacién de los valores de K y tienen - en funcion del valor K -

temperaturas de transicion vitrea desde 130 hasta 175°C. Se suministran como polvos blancos, higroscépicos o
como solucién acuosa.

En los procedimientos segun la presente invencion, es preferente la utilizaciéon de PVP con un peso molecular
elevado, es decir, mas de 400.000 g/mol y, preferentemente, de 500.000 g/mol a 2.000.000 g/mol. Es preferente
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ademas, que las polivinilpirrolidonas tengan un valor de K de mas de 60, preferentemente mas de 75 y, en particular
mas de 80. Un intervalo preferente para el valor de K esta entre 65 y 90.

Aceite de fragancia

Las microcapsulas producidas utilizando el procedimiento descrito anteriormente contienen un nucleo de aceite de
fragancia. Los isocianatos deben ser solubles en el aceite que forma el nucleo. El término "aceite de fragancia" se
refiere a uno o una mezcla de componentes de perfume, opcionalmente mezclados con un disolvente, diluyente,
vehiculo adecuado u otro adyuvante, que esta destinado a ser utilizado para proporcionar un olor deseado a un
producto de consumo.

Se puede utilizar toda clase de ingredientes de perfume, tal como resultara evidente para un experto en la materia, y
no es necesario proporcionar una lista exhaustiva en el presente documento. Entre los ejemplos de componentes de
perfume y mezclas de los mismos que se pueden utilizar para la preparacion de estos aceites de fragancia se
pueden incluir productos naturales tales como aceites esenciales, absolutos, resinoides, resinas, concretos, etc., y
componentes de perfume sintéticos tales como hidrocarburos, alcoholes, aldehidos, cetonas, éteres, acidos, ésteres,
acetales, cetales, nitrilos, etc., incluyendo compuestos saturados e insaturados, compuestos alifaticos, compuestos
carbociclicos y heterociclicos. Ejemplos de estos componentes de perfume son: geraniol, acetato de geranilo, linalol,
acetato de linalilo, tetrahidrolinalol, citronelol, acetato de citronelilo, dihidromircenol, acetato de dihidromircenilo,
acetato de tetrahidromircenol, terpineol, acetato de terpinilo, nopol, acetato de nopilo, 2 -feniletanol, 2 -feniletilo,
alcohol bencilico, acetato de bencilo, salicilato de bencilo, benzoato de bencilo, acetato de estiralilo, salicilato de
amilo, dimetilbencilcarbinol, acetato de triclorometilfenilcarbinilo, acetato de p -terc -butilciclohexilo, acetato de
isononilo, acetato de vetiverilo, vetiverol, aldehido alfa -n -amilcinamico, aldehido alfa -hexilcinamico, 2 -metil -3 -(p
-terc -butilfenil)propanal, 2 -metil -3 -(p -isopropilfenil)propanal, 3 -(p -terc -butilfenil)propanal, acetato de
triciclodecenilo, propionato de triciclodecenilo, 4 -(4 -hidroxi -4 -metilpentil) -3 -ciclohexenocarbaldehido, 4 -(4 -metil
-3 -pentenil) -3 - ciclohexenocarbaldehido, 4 -acetoxi -3 -pentiltetrahidropirano, dihidrojasmonato de metilo, 2 -n
-heptilciclopentanona, 3 -metil -2 -pentilciclopentanona, n -decanal, n -dodecanal,

9 -decenol -1, isobutirato de fenoxietilo, fenilacetaldehido dimetil acetal, fenilacetaldehido dietil acetal, geranonitrilo,
citronelonitrilo, acetato de cedrilo, 3 -isocamfilciclohexanol, metil cedril éter, isolongifolanona, nitrilo aubepina,
aubepina, heliotropina, cumarina, eugenol, vainillina, 6xido de difenilo, hidroxicitronelal, iononas, metil iononas,
isometilil iononas, ironas, cis -3 -hexenol y ésteres de los mismos, fragancias de almizcle de indano, fragancias de
almizcle de tetralina, fragancias de almizcle de isocromano, cetonas macrociclicas, fragancias de almizcle de
macrolactona, brasilato de etileno, fragancias de nitroalmizcle aromaticas. Los aceites de fragancia también pueden
contener un precursor o precursores de fragancia de los diversos ingredientes de perfume, entre los que se incluyen
cualquiera de los mencionados de forma especifica anteriormente.

Los disolventes, diluyentes o vehiculos adecuados para los perfumes mencionados anteriormente son por ejemplo:
etanol, isopropanol, éter monoetilico de dietilenglicol, dipropilenglicol, ftalato de dietilo, citrato de trietilo y similares.
Se pueden encontrar ejemplos de materiales de soporte, diluyentes, disolventes y otros agentes auxiliares utilizados
de forma habitual conjuntamente con los aceites de fragancia en, por ejemplo, S. Arctander, “Perfume and Flavour
Materials of Natural Origin” (“Materiales de perfume y aroma de origen natural”), Elizabeth, N. J., 1960, S. Arctander,
"Perfume and Flavour Chemicals” (Productos quimicos de perfume y aroma”), vol. | y I, Allured Publishing
Corporation, Carol Stream, 1994, y J. M. Nikitakis (Ed.), "CTFA Cosmetic Ingredient Handbook” (Manual de
ingredientes cosméticos de la CTFA”), 12 ed., The Cosmetic, Toiletry and Fragance Association, Inc., Washington,
1988.

La presente invencion da a conocer, ademas, dispersiones acuosas que comprenden del 5 al 50% en peso, en base
al peso total de la dispersion, preferentemente, del 15 al 40% en peso, de microcapsulas que se pueden producir
mediante el procedimiento anterior. Un intervalo preferente adicional es entre el 20 y el 35% en peso.
Preferentemente, estas dispersiones acuosas se obtienen directamente a partir del procedimiento descrito
anteriormente.

Las dispersiones de microcapsulas que se obtienen mediante el presente procedimiento se pueden utilizar para
perfumar toda clase de productos de consumo. En el presente documento no se puede dar una lista exhaustiva de
productos de consumo y el experto en la técnica apreciara el ambito de aplicacion de dichas microcapsulas. Los
productos de consumo se seleccionan del grupo que comprende aplicaciones de lavado de ropa, entre las que se
incluyen suavizantes, detergentes liquidos y detergentes en polvo; aplicaciones para el cuidado personal y cuidado
del cabello entre las que se incluyen champu, acondicionadores, cremas de peinado, acondicionadores sin aclarado,
gel fijador, jabones, cremas corporales, desodorantes y antitranspirantes; y aplicaciones de limpieza del hogar.

La presente invencion da a conocer, ademas, microcapsulas preferentemente libres de formaldehido que contienen
un nucleo de aceite de la fragancia, y una envuelta de un producto de reaccién, como minimo, de dos isocianatos
diferentes (A) y (B), como minimo, difuncionales, en el que el isocianato (B) debe ser un isocianato aniénicamente
modificado o un isocianato que contiene 6xido de polietileno o mezclas de los tipos, y una amina, como minimo,
difuncional, con la condicién de que durante la produccién de las microcapsulas la relacion en peso entre los

6



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2602 440 T3

isocianatos (A) y (B) esté en el intervalo de 10:1 a 1:10. Preferentemente, las relaciones en peso mencionadas
anteriormente se pueden ajustar, en las que se puede atribuir especial importancia a la relacién de 3:1 a 1:1.

Estas microcapsulas tienen preferentemente diametros de 1 a 50 um y, preferentemente, diametros de 2 a 45 um.
Pueden estar presentes en forma de una dispersién acuosa, en la que la fraccion de las capsulas puede ser del 1 al
90% en peso, pero preferentemente del 5 al 50% en peso.

A continuacién, sigue una serie de ejemplos que sirven para ilustrar la presente invencion.

Ejemplo 1 - Encapsulacién

Se preparé una fase oleosa cuando se afiadieron Desmodur W (Bayer) y Bayhidur XP2547 (Bayer) en aceite de
perfume a un nivel del 12,6% y 3,4%, respectivamente.

Se preparé una fase acuosa (solucion S1) afiadiendo Luviskol K90 (BASF) a agua, a un nivel del 4,5%. El pH de la
solucion se ajustd a 10 por adicion de un tampdn de pH=10 al 0,5%.

Se prepar6 una fase acuosa (solucién S2) afiadiendo Lupasol PR8515 (BASF) a agua, a un nivel del 20%.
Las capsulas se prepararon segun el siguiente procedimiento:

Se mezclaron 300 g de la fase oleosa con 600 g de soluciéon S1, para formar una emulsion de aceite en agua, en un
reactor de 1 | equipado con un agitador MIG operando a 1000 rpm. Después de 30 minutos de mezcla, se afiadieron
100 g de la solucion S2 durante un periodo de 1 minuto. Después de 30 minutos, la suspensién se calentd hasta
70°C (1 h), y después se mantuvo durante 2 horas a 70°C, después se calentd a 80°C y se mantuvo durante 1 hora
a 80°C, después se calenté a 85°C y se mantuvo durante 1 hora a 85°C, después se enfri6 a 70°C y se mantuvo
durante 1 hora a 70°C antes del enfriamiento final a 25°C.

Ejemplo 2 - Aplicacién para el cuidado del cabello

Se llevaron a cabo ensayos de postizos de cabello utilizando protocolos estandar para el cabello con una dosis de
perfume del 0,2%. Las capsulas se preparan segun la receta dada en el ejemplo 1. La composicion de perfume se
da en la tabla siguiente. El rendimiento de las capsulas se evalu6 mediante una comparacion directa con el perfume
libre (aceite no encapsulado).

%
AGRUMEX 30
BUTIRATO DE AMILO 2,5
GALBANONA 10
BUTIRATO DE ETIL 2 METILO | 2,5
ACETATO DE HEXILO 5
NECTARILO 5
PECHE PURE 10
ACETATO DE PRENILO 6
TRIPLAL 4
ACETATO DE VERDILO 25

Protocolo para el champu

« Postizos utilizados: cabello europeo, virgen, que no esta dafiado (pero reutilizado varias veces)

* Humedecer el postizo con agua tibia y colocar en una balanza

* Exprimir 2,5 g de champu a lo largo del postizo mediante una jeringa

* Masajear el champu en el postizo de pelo durante 30 segundos

* Dejar que el postizo se empape con la espuma durante 1 minuto antes de enjuagar a mano bajo un chorro de agua
caliente durante aproximadamente 30 segundos

« Apretar el postizo entre dos dedos para eliminar el exceso de agua

« Secar el postizo; bien colgarlo para secarlo al aire o secarlo inmediatamente utilizando un secador de pelo

* Dejar las muestras de secado al aire colgando en una habitacion libre de olores durante 24 horas

» Evaluar cada postizo antes y después de peinar mediante la utilizacion de una escala de diez puntos: 0 = sin olor, 9
= muy fuerte

Protocolo para acondicionador de cabello:

Se siguid el mismo protocolo para el acondicionador excepto porque los postizos de cabello se lavaron previamente
con un champu sin fragancia antes de aplicar el acondicionador
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Muestra Rendimiento en champu Rendimiento en acondicionador
(antes / después del peinado) | (antes /después del peinado)

Aceite libre | 0,2/0,2 0,5/0,5

Cépsula 2,3/3,9 3,8/6,1

Ejemplo 3 - Aplicacion para el cuidado de tejidos

Se prepararon capsulas segun la receta dada en el ejemplo 1. La composicion de perfume se da en la tabla
siguiente. El rendimiento de las capsulas se evalué mediante una comparacion directa con el perfume libre (aceite
no encapsulado), en muestras recién preparadas y después de 1 mes de almacenamiento a 37°C.

%
AGRUMEX 30
BUTIRATO DE AMILO 2,5
GALBANONA 10
BUTIRATO DE ETIL 2 METILO | 2,5
ACETATO DE HEXILO 5
NECTARILO 5
PECHE PURE 10
ACETATO DE PRENILO 6
TRIPLAL 4
ACETATO DE VERDILO 25

Protocolo para la aplicaciéon del detergente de tejidos

Las condiciones de lavado: 100 g de detergente en polvo perfumado, 1 kg de toallas de algodoén, lavadora europea.
Las muestras perfumadas se prepararon a un nivel del 0,5% de perfume en una base de detergente en polvo
estandar y las condiciones de lavado utilizadas fueron las siguientes:

- el peso total del lavado fue de 1 kg

- maquinas europeas

- se realiza la evaluacion antes y después de frotar toallas secadas por tendido y se secadas en secadora, mediante
la utilizaciéon de una escala de 5 puntos: 0 = sin olor; 5 = muy fuerte

Protocolo para la aplicacién del suavizante de tejidos

Las muestras perfumadas se prepararon a un nivel del 0,5% de perfume en una base de acondicionador de tejidos
estandar que comprende el 13% del amonio cuaternario ARQUAD 2HT75 de Akzo, el 0,3% de silicona Dow Corning
DB110 de Dow Corning, el 0,6% de CaCl, de Merck y el 0,15% de Bronidox de Henkel y las condiciones de lavado
utilizadas fueron las siguientes:

- el peso total del lavado fue de 0,2 kg

- lavar con polvo de lavado no perfumado (90 g de polvo de lavado interno de Givaudan estandar) preparado antes
de afadir 35 g del suavizante de tejidos perfumado

- maquinas europeas

- se realiza la evaluacion se hace antes y después de frotar toallas secadas por tendido y secadas en secadora,
mediante la utilizacion de una escala de 5 puntos: 0 = sin olor; 5 = muy fuerte

Rendimiento en el detergente en polvo (antes / después de frotar)

Muestra Recién preparada Después de 1 mes de almacenamiento a 37°C
Secado por tendido | Secado en secadora | Secado por tendido Secado en secadora

Aceite libre | 1/1 0,5/0,5 0,5/0,5 0,5/0,5

Capsula 2,5/3,5 3/3,5 1/3 3/4

Rendimiento en el suavizante de tejidos (antes / después de frotar)

Muestra Recién preparada Después de 1 mes de almacenamiento a 37°C
Secado por tendido | Secado en secadora | Secado por tendido Secado en secadora

Aceite libre | 1,5/1,5 11 11 0,5/0,5

Cépsula 2/3,5 2/3 1/3,5 1,5/3,5
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REIVINDICACIONES

1. Producto de consumo seleccionado entre el grupo que comprende aplicaciones de lavado, entre las que se
incluyen suavizantes, detergentes liquidos y detergentes en polvo; aplicaciones para el cuidado personal y cuidado
del cabello entre las que se incluyen champu, acondicionadores, cremas de peinado, acondicionadores sin aclarado,
gel fijador, jabones, cremas para el cuerpo; desodorantes y antitranspirantes y aplicaciones de limpieza del hogar,
que contiene microcapsulas que comprenden un nucleo de aceite de fragancia y una envoltura de un producto de
reaccion, como minimo, de dos isocianatos diferentes (A) y (B), como minimo, difuncionales, en el que el isocianato
(B) debe ser un isocianato anidnicamente modificado o un isocianato que contiene 6xido de polietileno o mezclas de
estos tipos, y una amina, como minimo, difuncional, con la condicién de que durante la produccion de las
microcapsulas, la relacién en peso entre los isocianatos (A) y (B) esté en el intervalo de 10:1 a 1:10.

2. Producto de consumo, segun la reivindicacién 1, en el que la microcapsula tiene un diametro de 1 a 50 um.

3. Producto de consumo, segun la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en el que la microcapsula esta presente en
forma de una dispersién acuosa.

4. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que las microcapsulas se
producen mediante un procedimiento en el que una solucidon acuosa de un coloide protector y una soluciéon de una
mezcla, como minimo, de dos diisocianatos estructuralmente diferentes (A) y (B), como minimo, difuncionales en un
aceite de fragancia se incorporan conjuntamente hasta que se forma una emulsién, a la que a continuacién se afiade
una amina, como minimo, difuncional y que posteriormente se calienta a temperaturas, como minimo, de 60°C hasta
que se formen las microcapsulas, en el que el isocianato (B) se selecciona entre los isocianatos modificados
anidnicamente o los isocianatos que contienen éxido de polietileno y el isocianato (A) no esta cargado y no es un
isocianato que contiene 6xido de polietileno.

5. Producto de consumo, segun la reivindicacion 4, en el que se utiliza una polivinilpirrolidona como coloide
protector.

6. Producto de consumo, segun la reivindicacion 4 o la reivindicacion 5, en el que el isocianato (A) se selecciona
entre el grupo que comprende 1,6 -diisocianato de hexano, biuret de 1,6 -diisocianato de hexano u oligbmeros de 1,6
-diisocianato de hexano, en particular trimeros del mismo o diisocianato de diciclohexanometileno.

7. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones 4 a 6, en el que el isocianato (B) se selecciona
entre el grupo de diisocianatos aniénicamente modificados que contienen en la molécula, como minimo, un grupo de
acido sulfénico, preferentemente un grupo de acido aminosulfénico.

8. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones 4 a 7, en el que la amina, como minimo,
difuncional utilizada es una polietilenimina.

9. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones 4 a 8, en el que la relacion en peso entre los
isocianatos (A) y (B) esta en el intervalo de 10:1 a 1:10, preferentemente de 5:1 a 1:5 y, en particular, de 3:1 a 1:1.

10. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones 4 a 9, en el que la relacion nucleo -envuelta (p/p)
de las microcapsulas es de 20:1 a 1:10, preferentemente de 5:1 a 2:1 y, en particular, de 4:1 a 3:1.

11. Producto de consumo, segun cualquiera de las reivindicaciones 4 a 10, en el que el procedimiento de formacion
de las microcapsulas tiene lugar segun las siguientes etapas:

a) se prepara una premezcla (l) a partir de agua y un coloide protector;

b) se ajusta esta premezcla a un pH en el intervalo de 5 a 12;

c) se prepara una premezcla adicional (Il) a partir del aceite de fragancia junto con los isocianatos (A) y (B);
d) se incorporan conjuntamente las dos premezclas (1) y (Il) hasta que se forma una emulsion y

e) se dosifica a continuacién la amina, como minimo, difuncional en la emulsién de la etapa (d) y

f) se calienta a continuacion la emulsién a temperaturas, como minimo, de 60°C, hasta que se forman las
microcapsulas.

PRy

12. Producto de consumo, segun la reivindicacion 11, en el que el pH en la etapa (b) se ajusta de 8 a 12.

13. Utilizacién de las microcapsulas, segin cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, para perfumar un producto de
consumo seleccionado entre el grupo que comprende aplicaciones de lavado entre las que se incluyen suavizantes,
detergentes liquidos y detergentes en polvo; aplicaciones para el cuidado personal y cuidado del cabello entre las
que se incluyen champu, acondicionadores, cremas de peinado, acondicionadores sin aclarado, gel fijador, jabones,
cremas para el cuerpo; desodorantes y antitranspirantes; y aplicaciones de limpieza del hogar.
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