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DESCRIPCION
Polvo de éxido de zinc mesoporoso y método para su produccion
Campo de la invencion

La presente invencion se dirige a un polvo que consiste en agregados de 6xido de zinc mesoporoso y a un método
para fabricar el mismo, para uso en composiciones visiblemente transparentes que proporcionan fotoproteccion de
amplio espectro cuando se aplican a un sustrato.

Antecedentes de la invencion

Es bien conocido en la técnica que el 6xido de zinc (ZnO) bloquea la radiacién ultravioleta (UV) en longitudes de
onda desde 290 nm hasta aproximadamente 375 nm. Ademas, el 6xido de zinc se ha utilizado durante mucho
tiempo por sus propiedades antimicrobianas y otras. A pesar de estas propiedades beneficiosas, el uso de 6xido de
zinc se ha limitado principalmente debido a un efecto de blanqueo indeseable sobre el sustrato al que se aplicé un
producto que contiene 6xido de zinc. En la medida en que se incorporé 6xido de zinc a las dispersiones para
formulaciones y productos cosméticos y de proteccion solar, los formuladores minimizaron los niveles de ZnO y/o los
usuarios aplicaron el producto con moderacién o en niveles inferiores a los indicados para reducir o minimizar el
blanqueo. Al hacerlo, sin embargo, se disminuy6 la eficacia fotoprotectora del producto. De manera similar, un
blanqueo de este tipo es indeseable en revestimientos transparentes fotoprotectores y peliculas plasticas
transparentes.

El blanqueo sobre un sustrato (p. €j., la piel) después de la aplicacién de un producto fotoprotector que contiene
polvo de ZnO dispersado se puede atribuir a la dispersion de la luz de las particulas en la direccion hacia atras (es
decir, alejandose del sustrato y hacia observador). En contraposicion, la luz dispersada en la direccion hacia
adelante (a través del sustrato) contribuye a la transmision de la luz. Esto se conoce en la técnica como
transmitancia "difusa". La transmitancia total de luz incidente a través de un producto fotoprotector que contiene ZnO
se compone, por lo tanto, de luz que se transmite de manera difusa, asi como de la luz que se transmite sin
dispersioén, conocida en la técnica como transmitancia "especular”.

Los principales factores que afectan la dispersion de la luz de las particulas y, por lo tanto, el blanqueo incluyen el
tamafio de las particulas y el indice de refraccion de las particulas en relacion con el medio en el que se dispersan
las particulas. En general, la disminucién del tamafo de las particulas o el indice de refraccion relativo de las
particulas provoca una disminucion en la dispersion y la blancura del producto.

Los enfoques de la técnica anterior para el problema del blanqueo de la superficie provocado por productos
fotoprotectores que contienen ZnO se han concentrado en gran medida en reducir el tamafio medio de las particulas
de 6xido de zinc en el producto por debajo de al menos 0,2 micréometros. Esta reduccion del tamafio de particula
disminuye la dispersion de la luz de las superficies de las particulas, lo que aumenta la transparencia y reduce la
blancura. Por ejemplo, la Patente de EE.UU. N° 5.587.148 ensefia una formulacion de bloqueador solar topico en
esencia visiblemente transparente que comprende una dispersion de particulas micronizadas de éxido de zinc que
tiene un diametro medio de particulas de menos de aproximadamente 0,2 micrémetros. La Patente de EE.UU. N°
5.032.390 ensefia composiciones de bloqueador solar que comprenden de 1% a 25% en peso de 6xido de zinc en
particulas que tiene un tamafio de particula medio de 0,07 micras a 0,3 micras. Las composiciones descritas se
describen ademas para incluir de 1% a 25% de dioxido de titanio en particulas que tiene un tamafo de particula
medio de 0,03 micras a 0,07 micras.

Sin embargo, la reduccion del tamafo de particula de ZnO a nanoescala (p. €j., particularmente menos de
aproximadamente 0,1 micras) no tiene consecuencias. Las particulas de ZnO de tamafio nanométrico se han
asociado con un alto nivel de actividad fotocatalitica asociada con la formacion de radicales libres y, como resultado,
la degradacion de los ingredientes poliméricos tipicamente contenidos en productos cosméticos, plasticos y pinturas.
Ademas, en los productos fotoprotectores para el cuidado personal, una alta actividad fotocatalitica puede producir
radicales libres que se ha informado que provocan efectos nocivos para la salud.

La mayor area de superficie disponible de las particulas de tamafio nanométrico puede aumentar la cantidad de
floculacion y, a su vez, la aglomeraciéon. Los productos fotoprotectores que contienen particulas de tamafio
nanomeétrico pueden ser inestables y, en el caso de las emulsiones, la separacion de fases. Esta inestabilidad puede
conducir a una mayor dispersion de la luz y un aumento de la blancura de lo que cabria esperar basandose en el
tamano de particula solo, asi como en un nivel reducido de fotoproteccion.
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Recientemente, se han planteado preocupaciones con respecto a las posibles consecuencias negativas para la
salud de la penetracion transdérmica de particulas inorganicas de tamafio nanométrico y la absorcién sistémica de
los filtros de filtro solar organicos y sus productos de degradacion. Independientemente de si o hasta qué punto se
justifican estas preocupaciones, ha habido y sigue habiendo una necesidad todavia no satisfecha de composiciones
fotoprotectoras tépicas que minimicen o, preferiblemente, no contengan filtros organicos de proteccion solar y/o
agentes bloqueadores fisicos de proteccion solar de tamafio nanométrico. Sigue existiendo la necesidad de polvos
de 6xido de zinc que sean de un tamafo suficientemente grande para no generar inquietudes acerca de la seguridad
o la estabilidad del producto, que cuando se dispersan en una matriz transparente proporcionen una transparencia
visible sustancial combinada con un minimo o ningun blanqueo.

Como alternativa a la reduccién del tamafio de particula, la intensidad de la luz dispersada en las interfaces de
particulas puede disminuirse al reducir la diferencia en el indice de refraccién a través de la interfaz. Por ejemplo, se
sabe que las peliculas y los recubrimientos nanoporosos exhiben una transparencia mejorada y una reflexion
reducida asociada con la reduccién en el indice de refraccion relativo asociado con la estructura de la pelicula. Por
ejemplo, Hiller et al (Nature Materials, 2002, 1, 59-63) describen peliculas poliméricas nanoporosas con transmision
de luz aumentada vy reflexion reducida. La Patente de EE.UU. 7.075.229 ensefia un dispositivo emisor de luz que
incorpora una pelicula de alimina nanoporosa transparente. La Solicitud de Publicacion de Patente de EE.UU. N°
2006/0188432 ensefia un método para producir polvo de 6xido de titanio poroso con transparencia mejorada.

El documento W0O2006/129793 describe un procedimiento para producir un polvo de 6xido de zinc desintegrable. El
método de produccion obtenia polvo de éxido de zinc, en donde finas particulas primarias se agregan mediante una
conexion suelta entre si para formar particulas secundarias en forma de varilla, en forma de bloque o tubulares, y las
particulas secundarias se agregan adicionalmente para formar el polvo de 6xido de zinc. El polvo de éxido de zinc
podria ser desintegrado facilmente a particulas primarias para obtener una excelente capacidad de proteccion UV y
transmision de la luz visible (transparencia). EI método para producir el polvo de 6xido de zinc desintegrable
comprende neutralizar una solucién acuosa que contiene una sal de zinc hidrosoluble y un acido carboxilico o una
solucién acuosa que contiene un carboxilato de zinc hidrosoluble con un carbonato de metal alcalino para producir
un precipitado y calcinar el precipitado para obtener el polvo de 6xido de zinc.

Ha habido y sigue habiendo una necesidad de lograr transparencia utilizando una dispersién de polvos de 6xido de
zinc que no estén compuestos predominantemente de particulas de tamafo nanométrico. Esta necesidad se
satisface mediante realizaciones de la presente invencion.

Sumario de la invencién

De acuerdo con un primer aspecto de la presente invencién, se proporciona un polvo de 6xido de zinc que
comprende agregados de 6xido de zinc que, cuando se utiliza en una dispersion a una concentracion de al menos
10% en peso de 6xido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a lo
largo de una trayectoria de 20 micras de longitud a 550 nm de al menos uno de al menos 75%, al menos 80%, al
menos 85% o al menos 93%, teniendo el polvo un tamafio medio en numero de agregado de 6xido de zinc de al
menos 0,8 micras o al menos 1 micra, en donde los agregados son mesoporosos y tienen un volumen total de
mesoporos de al menos 0,25 cm3/g o al menos 0,35 cm3/g o al menos 0,5 cm3/g.

Opcionalmente, el polvo de éxido de zinc, cuando se utiliza en una dispersiéon a una concentracion de 20% en peso
de oxido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a través de una
trayectoria de 20 micras de longitud a 550 nm de al menos 75%, al menos 80% o al menos 88%.

Opcionalmente, el polvo de éxido de zinc, cuando se utiliza en una dispersiéon a una concentracion de 30% en peso
de oxido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a través de una
trayectoria de 20 micras de longitud a 550 nm de al menos 75%, al menos 80% o al menos 85%.

Opcionalmente, el polvo de éxido de zinc, cuando se utiliza en una dispersion a una concentracion de 40% en peso
de oxido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a través de una
trayectoria de 20 micras de longitud a 550 nm de al menos 75%, al menos 80% o al menos 85%.

Opcionalmente, el polvo de éxido de zinc, cuando se utiliza en una dispersiéon a una concentracion de 50% en peso
de oxido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a través de una
trayectoria de 20 micras de longitud a 550 nm de al menos 75%, al menos 80% o al menos 85%.

Opcionalmente, el polvo de éxido de zinc, cuando se utiliza en una dispersiéon a una concentracion de 50% en peso
de o6xido de zinc, produce un indice de blancura CIE menor que 30, o menor que 40 o menor que 50.
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Opcionalmente, el polvo de 6xido de zinc, cuando se utiliza en una dispersion a una concentracion de 30% en peso,
produce un indice de blancura CIE menor que 25, o menor que 35 o menor que 45.

Opcionalmente, el polvo de 6xido de zinc, cuando se utiliza en una dispersion a una concentracion de 20% en peso,
produce un indice de blancura CIE menor que 25, o menor que 35 o menor que 45.

Opcionalmente, el polvo de 6xido de zinc, cuando se utiliza en una dispersion a una concentracion de 10% en peso,
produce un indice de blancura CIE menor que 10, o menor que 20 o menor que 30.

Los agregados pueden tener tamarios en el intervalo de 0.1 a 100 micras. En una forma, el tamafio medio del
agregado de 6xido de zinc en numero se puede comparar con un tamafio del agregado objetivo y se puede reducir
utilizando la molienda, si el tamafio medio del agregado de 6xido de zinc medio es mayor que el tamafio del
agregado objetivo.

En una forma, el polvo de 6xido de zinc mesoporoso, cuando se utiliza en una dispersiéon para proporcionar una
composicion transparente, para un porcentaje en peso dado de 6xido de zinc afadido a la composicion, el SPF de la
composicion puede ser mayor que el SPF alcanzado para una composicion equivalente que comprende particulas
no porosas de 6xido de zinc que tienen un tamano de particula equivalente al tamafio medio del agregado de 6xido
de zinc en numero.

En una forma, el indice de refraccion del polvo es ajustable rellenando los mesoporos abiertos de los agregados con
una sustancia distinta de aire.

De acuerdo con un segundo aspecto de la presente invencion, se proporciona un método para fabricar el polvo de
6xido de zinc del primer aspecto, estando el método caracterizado porque un material precursor de 6xido de zinc
mesoporoso se trata térmicamente para formar el polvo de 6xido de zinc mesoporoso a una temperatura de
tratamiento térmico en al menos una del intervalo 250-575°C; el intervalo de 300-525°C; el intervalo de 350-475°C; o
el intervalo de 400-450°C y en el que el polvo precursor de 6xido de zinc mesoporoso se sintetiza afiadiendo una
solucion acuosa de cloruro de zinc a una solucion acuosa de carbonato de sodio mientras se agita para provocar la
precipitacion de un polvo de carbonato de zinc mesoporoso, en el que la relacion molar de cloruro de zinc a
carbonato de sodio presente cuando se hace reaccionar la solucion acuosa de cloruro de zinc y la solucién acuosa
de carbonato de sodio es una de: al menos 1:2 o al menos 1:3.

Breve Descripcion de los Dibujos

Con el fin de facilitar una comprensién mas detallada de la naturaleza de la invencion, se describiran ahora en
detalle realizaciones, solo a modo de ejemplo, con referencia a los dibujos que se acompafrian, en los que:

La Figura 1 es una micrografia electronica de barrido de alta resolucion del polvo de 6xido de zinc
mesoporoso del Ejemplo 1 a un bajo aumento que muestra el tamafo de los agregados;

la Figura 2 es una micrografia electronica de barrido de alta resolucion del polvo de 6xido de zinc
mesoporoso del Ejemplo 1 con un aumento mayor que muestra los mesoporos abiertos de los agregados;

la Figura 3 es un grafico que muestra las mediciones del peso especifico de las dispersiones del Ejemplo 4
representadas en funcion del % en peso de 6xido de zinc, asi como una curva tedrica calculada suponiendo que los
poros abiertos estan llenos de benzoato de alquilo;

la Figura 4 muestra la distribuciéon ponderada en nimero de tamafos de particula para una dispersion de
o6xido de zinc mesoporoso molido en Triglicéridos Caprilicos Capricos medido utilizando atenuacion acustica
(Dispersion Technology DT1200).

La Figura 5 muestra el efecto de la temperatura de tratamiento térmico en la distribucion de poros abiertos;

la Figura 6 ilustra graficamente la relacion entre el volumen de poros y la temperatura de tratamiento
térmico;

la Figura 7 ilustra graficamente el efecto del volumen total de poros en el indice de blancura de dispersiones
formadas de acuerdo con el Ejemplo 4;

la Figura 8 ilustra graficamente el efecto del volumen total de poros en la transmitancia visible total de
dispersiones formadas de acuerdo con el Ejemplo 4;

4
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la Figura 9 ilustra graficamente el efecto de la concentracion de ZnO en la transmitancia visible total; y
la Figura 10 ilustra graficamente el efecto de la concentracion de ZnO en el indice de blancura CIE.
Descripcion Detallada de Realizaciones de la Invencion

Ahora se describen realizaciones particulares de la presente invencion. La terminologia utilizada en esta memoria
tiene el proposito de describir solo realizaciones particulares, y no pretende limitar el alcance de la presente
invencion. A menos que se defina lo contrario, todos los términos y expresiones técnicos y cientificos utilizados en
esta memoria tienen los mismos significados que los que entiende cominmente un experto ordinario en la técnica a
la que pertenece esta invenciéon. A menos que se indique lo contrario, tal como se utiliza en la presente solicitud, los
porcentajes numéricos se refieren al porcentaje en peso de un ingrediente especificado en relacion con el peso total
de la composicion.

El término "agregados" se refiere a una pluralidad de cristalitos primarios de 6xido de zinc unidos entre si en
interfaces compartidas. Debido a la fuerte union interfacial entre los cristalitos primarios, es necesario utilizar
procesos de trituracion mecanicos tales como la molienda de perlas de alta energia para reducir el tamafio del
agregado. A este respecto, un "aglomerado" difiere de un "agregado” en que el enlace mas débil entre los cristalitos
aglomerados permite que los aglomerados se separen y dispersen utilizando una mezcladura de alto cizallamiento o
procesos similares de mezcladura y dispersion de baja energia.

La expresion "tamafo del agregado”, tal como se utiliza en esta memoria descriptiva, se refiere al tamafio total de
agregados discretos no unidos que se dispersan individualmente en un medio liquido, semisdlido o solido. El
"tamafio medio del agregado" se define matematicamente de acuerdo con la siguiente ecuacion:

<d>= z fied,

en donde

<d> es el tamafio medio del agregado;

d; es el diametro del agregado; y

fi es la fraccion de agregados con un valor de diametro de d..

El tamafio medio del agregado se puede resefiar en base al nimero agregado ponderado o en base al volumen. Los
expertos en la técnica apreciaran que para un polvo dado con una distribucién dada de tamafios de particulas, la
media ponderada del volumen siempre sera mayor que la media ponderada en numero. El tamafio del agregado
puede expresarse en términos de una distribucion de agregados medida utilizando microscopia, dispersion de la luz,
dispersion acustica, sedimentacion u otras técnicas de dimensionamiento conocidas por los expertos en la técnica.
En la siguiente descripcion, la distribucion de tamafos de los agregados se midi6 utilizando tanto la dispersion de luz
laser estatica como la atenuacién acustica.

Tal como se utiliza en esta memoria descriptiva, el término "mesoporoso” se refiere a poros que varian en tamario
desde aproximadamente 2 nm hasta aproximadamente 100 nm. Los poros se clasifican como "poros abiertos" que
se conectan y se abren en una superficie del agregado, o como "poros cerrados" que estan sellados frente a la
entrada de fluido desde la superficie del agregado. La distribucion de los tamafios de poros y el volumen total de
poros de los agregados se puede medir utilizando la adsorciéon de gas y la picnometria u otras técnicas que son
conocidas por los expertos en la técnica.

La expresion "volumen total de la envoltura" se define como el volumen absoluto del agregado en funciéon de su
tamafo. El volumen total de la envoltura es igual al volumen de 6xido de zinc realmente presente en el agregado
mas el volumen total de poros (que a su vez es la suma del volumen de poros cerrados y el volumen de poros
abiertos).

El término "dispersado” se refiere a agregados o polvos que estan suspendidos y rodeados por una fase continua. El
término "dispersion” se refiere a una pluralidad de agregados que estan suspendidos dentro de otra sustancia, "el
soporte". Los agregados se distribuiran de manera sustancialmente uniforme cuando se dispersen dentro del
soporte.

La expresion "una composicion transparente” incluye composiciones que tienen aplicacion como una preparacion
cosmeética, como un filtro solar, como un recubrimiento, en un plastico, como una preparaciéon cosmética, o como
una preparacion farmacéutica. Ventajosamente, las composiciones son capaces de proporcionar proteccion UV de
amplio espectro.
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El polvo de 6xido de zinc mesoporoso de la presente invencion esta en forma de agregados que tienen tamafos en
el intervalo de 0,1 a 100 micras, siendo preferible de 0,2 a 10 micras. De manera significativa, los agregados de la
presente invencion pueden ser de un tamario suficientemente grande para que no surjan problemas de seguridad
potenciales. El tamafio medio ponderado en nimero de los agregados en la presente invencion es mayor que 0,8
micras, aunque se ha logrado una alta transparencia utilizando dispersiones del polvo de 6xido de zinc mesoporoso
con un tamafio de agregado medio mayor que 1 micra o 1,5 micras y para el tamafio medio ponderado en volumen
en el intervalo de 3 micras a 10 micras.

El tamafio medio de los agregados puede compararse con un tamafio objetivo de los agregados y ajustarse si es
necesario. El tamafio medio de los agregados se puede ajustar para cumplir con un tamafio objetivo de los
agregados utilizando cualquier numero de métodos adecuados, por ejemplo el uso de uno o mas tamices, rejillas,
mallas o filtros que permiten que se retenga el agregado mayor que un tamafio dado mientras que los agregados
mas pequefios que un tamafo dado pasen a través de una pluralidad de aberturas de tamafio adecuado. El tamafio
medio de los agregados también se puede ajustar utilizando otros métodos de separacion, tales como clasificadores
de la centrifugacion, filiracién o separacion de ciclones. Igualmente, el tamafio medio de los agregados puede
reducirse a un valor dado mediante molienda de perlas de atricion en un soporte fluido.

El polvo de 6xido de zinc mesoporoso de la presente invencion se caracteriza porque los agregados tienen un
volumen total de mesoporos de al menos 0,25 cm /g Cada uno de los agregados comprende una pluralidad de
cristalitos de 6xido de zinc que tienen un tamario de cristalito medio en el intervalo de 5 nm a aproximadamente 50
nm y un alto nivel de porosidad interna, que se describe con mayor detalle a continuacion.

El tamafio de los poros de los agregados esta en el intervalo de 2 nm a 100 nm, preferiblemente en el intervalo de
20 a 70 nm. Los poros incluyen tanto poros abiertos que se conectan a través del agregado permitiendo el ingreso
de fluido desde la superficie de los agregados, como poros cerrados que estan sellados contra el ingreso de fluido
desde la superficie de los agregados. La distribucién de tamafio de los mesoporos abiertos y el volumen total de
mesoporos se miden utilizando técnicas de adsorcion de gases conocidas por los expertos en la técnica. A modo de
ejemplo, el tamafo medio de los poros ablertos de los agregados es de aproximadamente 30 nm para un volumen
total de poros abiertos mayor que 0,35 cm /gramo En una forma de la presente invencion, los agregados tienen una
distribucion del tamarfio de poros unimodal, siendo el tamafio medio de los poros igual a 35 nm. El area de superficie
especifica medida por desorcién de gas esta en el intervalo de 20-70 m%g.

En una forma, los poros cerrados representan del 2% a aproximadamente el 15% del volumen total de la envoltura
del agregado, medido utilizando picnometria de gas helio.

Los mejores resultados en términos de alta transparencia se logran cuando el polvo de 6xido de zinc mesoporoso se
dispersa en un soporte cuando el volumen total de poros es al menos el 50% del volumen total de la envoltura de los
agregados. Como consecuencia de la presencia de un volumen total de poros tan alto, el polvo de éxido de zinc
mesoporoso tiene una densidad aparente inferior a 0,7 g/cm medida utilizando técnicas estandares conocidas por
los expertos en la técnica. La densidad de la envoltura de los agregados es ajustable. Cuando se dispersan, los
mesoporos abiertos de los agregados pueden llenarse con el soporte, que puede ser un gas o un liquido, mientras
que los mesoporos cerrados se llenan con una fase gaseosa, tal como CO; o aire. El relleno de los poros abiertos
con una fase liquida de menor densidad que el 6xido de zinc durante la dispersion proporciona una mayor
estabilidad contra la sedimentacion inducida por la gravedad durante y después de la dispersion.

Sin querer estar limitados por la teoria, se entiende que, debido a la meso-escala de la estructura de poros de los
agregados (<100 nm) y el tamafio de los mesoporos, el indice de refraccion de los agregados es igual al promedio
ponderado en volumen del indice de refraccién de los poros cerrados llenos de aire, de los poros abiertos llenos de
liquido y los cristalitos de 6xido de zinc cuando el polvo de 6xido de zinc mesoporoso se dispersa en un soporte
liquido. Por lo tanto, a medida que el volumen de mesoporos abiertos aumenta, se reduce la diferencia en el indice
de refracciéon de los agregados en relacion con la fase del soporte de la dispersion. La reduccién en el indice de
refraccion relativo de los agregados disminuye la dispersion, dando como resultado una disminucion en la blancura y
un aumento en la transparencia de las dispersiones que contienen los agregados. Asi, el polvo de 6xido de zinc
mesoporoso se puede utilizar en una dispersion para proporcionar una composicion fotoprotectora transparente que
tiene aplicacién en preparaciones cosméticas, como protector solar, como revestimiento, en un plastico, en
preparaciones farmacéuticas, en preparaciones cosméticas o como materia prima ceramica. El polvo de 6xido de
zinc mesoporoso de la presente invencion, cuando se dispersa en un soporte adecuado, permite que las
composiciones sean altamente transparentes a la radiacién visible, mientras que al mismo tiempo proporcionen un
amplio espectro de proteccién contra la radiacion UV.

Para un porcentaje en peso dado de 6xido de zinc afiadido a una composicion, se logran valores mas altos de SPF
utilizando los polvos de 6xido de zinc mesoporoso de la presente invenciéon en comparacion con los valores de SPF
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alcanzados para una composicién que comprende particulas de 6xido de zinc no porosas de tamafio equivalente.
Sin desear estar ligados por la teoria, se entiende que la estructura mesoporosa de los agregados determina que la
absorcion de UV de los agregados sea mayor que el polvo de 6xido de zinc no poroso de absorcién UV del mismo
tamano. Por lo tanto, los polvos de éxido de zinc mesoporoso se pueden utilizar en una dispersion para proporcionar
composiciones fotoprotectoras que proporcionan un SPF deseado y una proteccion de amplio espectro, al tiempo
que minimizan o, preferiblemente, eliminan la necesidad de afadir filtros UV organicos que consisten en longitudes
nanomoleculares o la necesidad de afiadir agentes fisicos nanométricos bloqueadores de UV.

Los siguientes ejemplos son ilustrativos adicionales de la presente invencion. Los componentes y los ingredientes
especificos se presentan como tipicos, y se pueden derivar diversas modificaciones a la vista de la descripcion
anterior dentro del alcance de la invencion. Todos los porcentajes, relaciones y proporciones en esta memoria son
en peso, a menos que se especifique lo contrario. Todas las temperaturas estan en grados Celsius, a menos que se
especifique lo contrario.

Ejemplo 1: Preparacién de un Precursor de Carbonato de Zinc mesoporoso

Polvo precursor de carbonato de zinc se sintetizd por reaccion de soluciones acuosas de cloruro de zinc y carbonato
de sodio en la relacion molar de 1 ZnCl, Na,COs3 a temperatura ambiente. Las soluciones individuales consistieron
en 1230 g de cloruro de zinc disuelto en 4 L de agua desionizada y 960 g de carbonato de sodio disuelto en 10 L de
agua DI. La solucion de cloruro de zinc se afiadié con agitacion vigorosa a la soluciéon de carbonato, dando como
resultado un precipitado blanco. El precipitado se lavo utilizando agua desionizada a menos de 100 ppm y se seco a
120 grados Celsius.

La estructura cristalina del polvo resultante se caracterizd por difraccion de rayos X que mostré la fase de
hidrocincita como la Unica fase presente. EI examen con microscopio electronico de barrido (SEM) del polvo
demostré que consistia en agregados mesoporosos de cristalitos primarios. El area de superficie especifica del
polvo medido utilizando la adsorcion de gases (método BET, Micromeritics Tristar) fue de 62.4 m%g.

La distribucion de los poros abiertos se midié utilizando técnicas de adsorcion de gases (Micromeritics Tristar) de
acuerdo con el método de Barrett-Joyner-Helenda (descrito en Techniques de I'Ingenieur [Técnicas del Ingeniero] y
titulado "Texture des solides poreux ou divises" [Textura de solidos porosos o divididos], pags. 3645-1 a 3645-13).
Las mediciones de tamafio de los poros mostraron una distribucion de tamafios de poro entre 2 nm y 100 nm
(mesoporos) con un tamafo de poro medio igual a 27,3 nm. El volumen total de mesoporos abiertos fue de 0,476
cm/g.

Ejemplo 2: Preparacién de polvo de 6xido de zinc mesoporoso

El polvo de 6xido de zinc se prepar6 a partir del polvo de hidrozincita del Ejemplo 1 por tratamiento térmico a una
temperatura de 385°C en un horno eléctrico. Las muestras se sometieron a calentamiento lento con una velocidad
de rampa del horno de 100°C/h y se mantuvieron durante 7,5 horas a la temperatura establecida, seguido de
enfriamiento a temperatura ambiente. El polvo resultante tenia un color blanquecino. La difraccion de rayos X
demostré que ZnO (fase de wurtzita) era la Unica fase cristalina presente después de la calcinacion.

El polvo tratado térmicamente se caracterizd utilizando técnicas bien conocidas por los expertos en la técnica y
descritas con mayor detalle mas adelante. Un resumen de los resultados se muestra en la Tabla 1.

La distribucién del tamafio de los agregados se midio utilizando un instrumento de dispersion laser Malvern
Mastersizer 2000. El tamafio medio de los agregados fue de 4.1 micras, basado en la ponderacién en volumen y de
1,1 micras para el tamafio medio ponderado en numero del agregado.

El tamafio medio de los cristalitos primarios medido utilizando difraccién de rayos X fue de 14 nm. La superficie
especifica fue de 49,8 m2/g. Las mediciones de la porosidad mostraron una estructura porosa mesoporosa. La
mesoporosidad era de dos formas, poros cerrados a la superficie (porosidad cerrada) y poros intercristalinos abiertos
a la superficie.

Las mediciones del tamafio de poros abiertos utilizando el método de Barrett-Joyner-Helenda mostraron una
distribucion de tamafios entre 2 nm y 100 nm con un tamafio medio de poros abiertos igual a aproximadamente 37
nm. El volumen total de mesoporos abiertos fue de 0,65 cm3/g.

Los valores de porosidad cerrada se obtuvieron a partir de mediciones de la densidad del esqueleto utilizando
picnometria de gas helio (Micromeritics AccuPyc 1330). La porosidad cerrada se calculé a partir de la densidad
esquelética de los agregados de 6xido de zinc seco de acuerdo con la siguiente ecuacion:
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Porosidad (%) = 100 x (1 - densidad esquelética del agregado de la muestra / densidad de ZnO)

en donde, la densidad verdadera (excluyendo el volumen de poros abiertos y cerrados) de ZnO = 5,606 g/cm3. Las
mediciones del picnémetro mostraron que la porosidad cerrada era de 2,6%.

Tabla 1: Sumario de las caracteristicas del polvo de ZnO

Propiedad

Tamarfo medio del agregado
(media del volumen)

Tamarfo medio del agregado
(media del nimero)

Estructura del agregado

Tamafio del cristalito primario
Area de superficie especifica

Densidad esquelética/volumen de poros
cerrados

Tamafo medio de poros abiertos (media
del volumen)

Volumen de poros abiertos

Volumen Total de Poros

Técnica

Dispersion
Laser

Dispersion
Laser

SEM

XRD
BET

Picnometria

Adsorcién de
gases

Adsorcién de
gases

Calculo

Resultado

4,1 micras (distribucién en
volumen)

1,1 micras (distribucién en
numero)

Agregados de cristalitos primarios
de 15-20 nm

14 nm
49,8 m“/gramo
2,6% (0,0047 cm®/gramo)

37,3 nm
0,65 cm®/gramo

0,655 cm®/gramo

Los valores de porosidad abierta y cerrada se utilizaron para calcular el volumen total de la envoltura y la densidad
de la envoltura para los agregados en el aire.

En la Tabla 2, los valores del volumen total de la envoltura, la porosidad total y la densidad de la envoltura para los
agregados en el aire se comparan con los valores correspondientes para el polvo de 6xido de zinc no poroso.
Cuando se incluyen tanto la porosidad cerrada como la abierta, la porosidad total en los agregados igualé al 79% del
volumen total de la envoltura y la densidad de la envoltura de los agregados de 6xido de zinc mesoporoso en el aire
se redujo a 1,19 g/cm® del valor tedrico para ZnO de 5,606 g/cm®.

Tabla 2: Comparacion de los valores de volumen y densidad de agregados y particulas de ZnO no porosas

Propiedad Particulas de ZnO no Agregados
porosas

Volumen Total de la envoltura cm3/g 0,176 0,834

Porosidad total 0 79%

Densidad de la envoltura de agregados en el aire - 5,61 1,19

glem®

Ejemplo 3: Morfologia del polvo de 6xido de zinc mesoporoso

Micrografias electronicas de barrido de polvo de 6xido de zinc mesoporoso de alta resolucion procesado a partir de
un precursor de hidrocincita mediante tratamiento térmico a 425°C se muestran en dos aumentos diferentes en las
Figuras 1y 2. El polvo de 6xido de zinc consistia en agregados aproximadamente equiaxiales que oscilan en tamafio
entre aproximadamente 1 y aproximadamente 10 micras. Tal como se muestra en la Figura 2, los agregados
exhibieron una estructura mesoporosa que consistia en una pluralidad de cristalitos primarios unidos entre si para
formar los agregados, de acuerdo con los resultados en el Ejemplo 2.

Ejemplo 4: Dispersiones de Polvo de Oxido de Zinc Mesoporoso
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El polvo de 6xido de cinc mesoporoso del Ejemplo 3 se dispersd en benzoato de alquilo C12-15 utilizando acido
isoestearico y acido polihidroxiestearico como dispersantes por simple mezcladura manual. La Figura 3 muestra las
mediciones de la gravedad especifica de las dispersiones resultantes representadas en funcion del % en peso de
ZnO. También se muestra la curva tedrica calculada asumiendo que los poros abiertos se llenan con benzoato de
alquilo o dispersantes (densidad = 0.925 g/cm®) y los poros cerrados se llenan con aire (densidad ~ 0). La excelente
concordancia entre las curvas medidas y calculadas confirmé que el benzoato de alquilo llenaba los poros abiertos
en los agregados.

Los valores de porosidad total se utilizaron para calcular la densidad de la envoltura y el indice de refraccion de los
agregados de 6xido de zinc mesoporoso dispersados en benzoato de alquilo C12-15. El calculo asume valores del
indice de refraccion igual a 1,5 y de la densidad igual a 0,96 g/cm? para el benzoato de alquilo C12-15. En la Tabla 3,
los valores de la densidad total y los valores del indice de refraccion para los agregados se comparan con los
valores correspondientes para particulas de 6xido de zinc no porosas. La densidad de la envoltura del polvo de
6xido de zigc mesoporoso en el benzoato de alquilo C12-15 se reduce a 1,92 g/cm3 a partir de su valor tedrico de
5,606 g/cm®.

Tabla 3: Comparacion de los valores de volumen y densidad de agregados y particulas de ZnO no porosas

Propiedad Particulas de ZnO no porosas Agregados
Densidad de Envoltura - aceite (g/cm®) 5,606 1,92
indice de Refraccién 2,01 1,59

Ejemplo 5: Efecto de la Molienda en el Tamafio del Agregado

Las dispersiones formadas de acuerdo con el Ejemplo 4 se molieron en un molino de bolas de laboratorio. El tamafio
medio del agregado antes y después de la molienda de las perlas se midio utilizando Dispersion Laser (Malvern
Mastersizer 2000). La Tabla 4 muestra el efecto del tiempo de molienda de las perlas en el tamafio medio del
agregado de un 50% en peso del polvo de 6xido de zinc mesoporoso dispersado en benzoato de alquilo. La
molienda provoco una reduccion en el tamafio del agregado tal como se entenderia por un experto en la técnica.

Tabla 4: Efecto de la molienda de perlas sobre el tamafio del agregado

Tiempo de Tamafo medio del agregado en Tamafo medio del agregado en
Molienda (h) volumen (um) namero (um)
0 9,3 1,19
4 5,1 1,00

Se formd una segunda dispersion de acuerdo con el Ejemplo 4, con la excepcion de que se utilizé como soporte el
Triglicérido Caprilico Caprico (CCT). La dispersion se molié en un molino de bolas. Las mediciones del tamafio de
particula se llevaron a cabo utilizando Dispersion por Laser y Atenuacion Acustica (Dispersion Technology DT-1200).
La Figura 4 muestra la curva de distribuciéon del tamafio de particula ponderada obtenida utilizando la Atenuacion
Acustica. La distribucién del tamafio medio ponderada en nimero obtenida utilizando la Atenuacion Acustica fue de
1,55 micras en comparacién con el valor de 1,17 micras medido utilizando Dispersion Laser. No se detectaron
agregados que tuvieran tamafios de menos de 0,100 micras utilizando ninguna de las dos técnicas para esta
segunda dispersion, ya sea antes o después de la molienda de las perlas.

Para confirmar que la pluralidad de cristalitos de 6xido de zinc estan unidos entre si para formar agregados en lugar
de una aglomeracion suelta, se sometié una dispersion pre-mezclada de 50% en peso de los agregados de 6xido de
zinc en benzoato de alquilo a una mezcladura de alto cizallamiento bajo las siguientes condiciones:

Mezclador: Silverson L4ART
Velocidad de mezcladura: 7000 rpm
Tiempo de mezcladura: 20 minutos
Volumen de la muestra: 60 ml

El tamafo medio del agregado antes y después de la alta mezcladura se midié utilizando un Malvern Mastersizer
2000. No se observé cambio significativo alguno en el tamafio medio del agregado después de la mezcladura de alto
cizallamiento. Una diferencia entre aglomerados y agregados es que la mezcladura de alto cizallamiento es

9



10

15

20

25

30

35

ES 2691034 T3

suficiente para separar un aglomerado, mientras que el tamafio medio de un agregado mostrara poca diferencia. Los
resultados mostrados en la Tabla 4 anterior demuestran que el polvo de 6xido de zinc de la presente invencion esta
en forma agregada.

Ejemplo 6: Propiedades Opticas
Las propiedades opticas de las dispersiones del Ejemplo 5 se evaluaron utilizando mediciones espectrales
UV/visible. Las propiedades épticas de las dispersiones, especificamente, la transparencia total, la absorbencia total

y el indice de blancura CIE se enumeran a continuacién en la Tabla 5.

La expresion "absorbencia total" tal como se utiliza en esta memoria descriptiva se define matematicamente
mediante la siguiente ecuacion:

A =-1n(T(%)/100)

En dénde

A es la absorbencia total

T es la transmitancia total a una longitud de onda de 550 nm medida como un porcentaje
Cada una de las dispersiones se coloco en una celda de cuarzo de 20 micras en longitud de trayectoria 6ptica. Las
mediciones de transmitancia optica y reflectancia se llevaron a cabo utilizando un espectrofotémetro Carey 300 bio
UV-Vis equipado con una esfera integradora. El coeficiente de extincion total se calcul6é a partir de los valores de
transmitancia total utilizando las ecuaciones anteriores. Los valores del indice de blancura CIE de las formulaciones

se calcularon a partir de los valores de reflectancia segin la norma australiana ASTM-E313.

Para fines de comparacion, la Tabla 5 también incluye datos para formulaciones de la técnica anterior que
comprenden 40 - 60% en peso de los siguientes tipos de particulas de un solo cristalito de éxido de zinc:

a) nanoparticulas de ZnO recubiertas con silicona que tienen un diametro medio de particula de ~ 30
nm, preparadas utilizando el método descrito en la patente de EE.UU. 6.503.475;

b) nanoparticulas de ZnO recubiertas con acido estearico que tienen un tamafio medio de particula
de ~ 30 nm, preparadas utilizando el método descrito en la patente de EE.UU. 6.503.475;

c) nanoparticulas de ZnO recubiertas con silice que tienen un tamafio medio de particula de 82 nm,

preparadas utilizando el método descrito en la patente de EE.UU. 5.587.148.

Las formulaciones de la presente invencion que comprenden agregados mesoporosos tienen transparencias
significativamente mas altas y valores de blancura mas bajos que las formulaciones comparativas de la técnica
anterior, a pesar del tamafio significativamente mayor de los agregados. Esto da como resultado menores
coeficientes de extincion (menos de 0,05) y valores de blancura mas bajos (menos de 25). Si bien la molienda de las
perlas dio como resultado una mejora de la transparencia y la blancura, no se requirid la molienda para lograr
valores de transparencia y blancura que excedan de las formulaciones de la técnica anterior.

Tabla 5: Propiedades Opticas

Tal como Tras Nanoparticulas  Nanoparticulas  Nanoparticulas
mezclado molienda de ZnO de ZnO de ZnO
en perlas  revestidas con revestidas con revestidas con
silicona acido estearico silice
Concentracion de 50 50 60 40 50
oxido de zinc (% en
peso)
Agregado/Tamafio 1,081 0,942 0,035 0,035 0,080
de particula
(micras)
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Transmitancia total 84,8 87,3 82,0 70,5 50,8
media en nimero a
550 nm (%)

Absorbencia total a 0,165 0,136 0,198 0,350 0,677
;550 nm

Indice de blancura 28 26 34 53 60
CIE

Ejemplo 7: Efecto de la quimica de reaccion (Ejemplo contrario al ejemplo 1)

Polvos precursores de carbonato de zinc se sintetizaron haciendo reaccionar soluciones acuosas de cloruro de zinc
y carbonato de sodio siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1, con la excepcion de que se emplearon relaciones
molares de ZnCl; Na;CO3 de 1:2y 1:1.

Los polvos resultantes se caracterizaron por difraccion de rayos X que demostré que la hidrocincita era la unica fase
presente en las muestras de relacion molar 1:2 'y 1:1.

Los polvos fueron entonces tratados térmicamente a 380°C durante 7 horas, dando como resultado un polvo blanco.
Utilizando la difraccion de rayos X, se identifico la ZnO (wurtzita) como la Unica fase cristalina.

Las propiedades de los polvos y de las dispersiones preparadas a partir de los polvos se resumen en la Tabla 6. Los
valores de volumen de poros disminuyeron con la disminucién de la relacién molar de ZnCl,; Na,COs. Los volumenes
de poros mas pequerfios para las relaciones molares 1:1 y 1:2 se reflejan en valores mayores de densidad de la
envoltura e indice de refraccion.

Las muestras sintetizadas con una relaciéon molar 1:1 de ZnCl, Na;CO3; también mostraron una significativa
disminucion del tamafio medio de agregado de 0,204 micras en comparacion con los tamafios medios de agregados
de las muestras con relaciones molares de 1:3 y 1:2.

El indice de blancura y el coeficiente de extincion de la muestra preparada con la relacion 1:1 de ZnCl,:Na;COs se
redujeron significativamente debido a la reduccion en el volumen de poros totales y el indice de refraccion. A pesar
de la dispersién reducida asociada con el tamafio de particula pequefio, el indice de blancura de la muestra de
relacion 1:1 fue de 37,0 en comparacion con 20,1 para la relacion de 1:3 y de 17,1 para la relacion de 1:2. De forma
similar, la muestra de relacion 1:1 mostré un aumento de ~ 50% en el coeficiente de extinciéon en comparacién con la
relacién molar 1:3.

Los resultados demuestran que se requiere una estequiometria de reaccién de una relacion molar de ZnCl,-Na,CO3
de 1:2 o superior) al sintetizar agregados de 6xido de zinc mesoporosos para lograr la combinacion de gran tamario
agregado, gran volumen total de poros mesoporosos, baja blancura y alta transparencia de la presente invencion.

Tabla 6: Sumario del efecto de la relacién molar en las propiedades de los agregados

Relacion molar de ZnCl, y

Na,COs

Propiedad 1:3 1:2 1:1
Tamariio medio de particulas (micras) ponderado en numero 1,09 1,02 0,20
Tamaio medio de mesoporos abiertos (nm) 37,3 33,2 40,7
Volumen de mesoporos abierto (m3/g) 0,65 0,45 0,28
Volumen total de poros (cm3/g) 0,655 0,455 0,295
Densidad de la envoltura (g/cm®) (en benzoato de alquilo 1,92 2,22 2,68
C12-15)

indice de blancura 20,1 17,1 37,0

Ejemplo 8: Efecto de volumen de poros en la transparencia y la blancura

Muestras de agregados de 6xido de zinc que contienen diferentes volimenes de poro se prepararon de acuerdo con
el Ejemplo 2, excepto que la temperatura del tratamiento térmico se varié entre 385°C y 625°C.
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La Figura 5 muestra el efecto de la temperatura del tratamiento térmico en la distribucion de poros abiertos. Las
distribuciones de tamafio de poro son unimodales. El tamafio medio de los poros no cambi6 significativamente con la
temperatura. Sin embargo, tal como se muestra en la Figura 6, el volumen de los poros mesoporos disminuyo
significativamente con el aumento de la temperatura debido a la sinterizacion de los cristalitos. El efecto de la
temperatura del tratamiento térmico sobre el volumen de los poros se muestra en la Figura 5.

Las Figuras 7 y 8 muestran el efecto del volumen total de poros en el indice de blancura y la transmitancia visible
total, respectivamente, de dispersiones formadas de acuerdo con el Ejemplo 4. Se observa que los valores de
blancura baja y alta transmitancia requieren un volumen total de poros suficientemente grande. Los resultados de los
Ejemplos 7 y 8 demuestran la importancia critica del volumen de los poros para lograr una blancura baja y una
transparencia alta en los agregados mesoporosos del tamafio de micras.

Se espera que otros métodos para lograr un gran volumen de mesoporos, ademas de las condiciones de
estequiometria de reaccion y de tratamiento térmico, también proporcionen polvos para formulaciones de baja
blancura y alta transparencia.

Ejemplo 9: Efecto de la concentracion de 6xido de zinc sobre las propiedades épticas

Se prepararon dispersiones que contenian 2,5% a 50% en peso de ZnO mesoporoso en Triglicérido Caprilico
Caprico utilizando un molino de perlas de laboratorio. Las mediciones de transmitancia éptica se llevaron a cabo
utilizando un espectrofotémetro Carey 300 bio UV-Vis equipado con una esfera integradora. Las muestras se
colocaron en una celda de cuarzo con una longitud de trayectoria 6ptica de 0,02 mm.

La Figura 9 muestra el efecto de la concentracion de 6xido de zinc en la transmitancia total de luz visible. Las
mediciones de transmitancia se tomaron a una longitud de onda de 550 nm (centro del espectro visible) y la longitud
de la trayectoria (grosor de la celda) es de 20 micras. Los resultados demuestran que la transmitancia inicialmente
disminuyo y luego se estabilizé para concentraciones de 6xido de zinc superiores al 25% en peso. También se
observo una nivelacion similar en las mediciones del indice de blancura CIE, tal como se muestra en la Figura 10.

Resultara evidente para los expertos en la técnica relevante que pueden realizarse numerosas variaciones y
modificaciones sin apartarse de los conceptos inventivos basicos. Por ejemplo, los poros abiertos de los agregados
se pueden rellenar con un medicamento en forma fluida, seguido del recubrimiento del agregado con un
recubrimiento entérico para cubrir el medicamento dentro del polvo de éxido de zinc mesoporoso para su liberacion
retardada en el uso. Todas estas modificaciones y variaciones se consideran dentro del alcance de la presente
invencion, cuya naturaleza se determinara a partir de la descripcion anterior y las reivindicaciones adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Un polvo de é6xido de zinc que comprende agregados de 6xido de zinc que, cuando se utiliza en una dispersion a
una concentracion de al menos 10% en peso de 6xido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una
transmitancia visible total a lo largo de una trayectoria de 20 micrémetros de longitud a 550 nm de al menos uno de:
al menos 75%, al menos 80%, al menos 85% o al menos 93%, teniendo el polvo un tamafio medio en nimero de
agregado de oxido de zinc, sobre una base ponderada en ndmero del agregado, de al menos 0,8 micrémetros o al
menos 1 micrometro, en donde los asgregados son mesoporosos Yy tienen un volumen total de mesoporos de al
menos 0,25 cm3/g o al menos 0,35 cm“/g o al menos 0,5 cm3/g.

2. El polvo de éxido de zinc de la reivindicaciéon 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
20% en peso de 6xido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a lo
largo de una trayectoria de 20 micrometros de longitud a 550 nm de al menos uno de: al menos 75%, al menos 80%
o al menos 88%.

3. El polvo de éxido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
30% en peso de 6xido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a lo
largo de una trayectoria de 20 micrometros de longitud a 550 nm de al menos uno de: al menos 75%, al menos 80%
o al menos 85%.

4. El polvo de 6xido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentracion de
40% en peso de oxido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a lo
largo de una trayectoria de 20 micrometros de longitud a 550 nm de al menos uno de: al menos 75%, al menos 80%
o al menos 85%.

5. El polvo de éxido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
50% en peso de 6xido de zinc, produce una composicion transparente que tiene una transmitancia visible total a lo
largo de una trayectoria de 20 micrometros de longitud a 550 nm de al menos uno de: al menos 75%, al menos 80%
o al menos 85%.

6. El polvo de éxido de zinc de la reivindicaciéon 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
50% en peso de 6xido de zinc, produce un indice de blancura CIE menor que 30, o menor que 40 o menor que 50.

7. El polvo de éxido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
30% en peso, produce un indice de blancura CIE menor que 25, o menor que 35 o menor que 45.

8. El polvo de éxido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
20% en peso, produce un indice de blancura CIE menor que 25, o menor que 35 o menor que 45.

9. El polvo de éxido de zinc de la reivindicacion 1 que, cuando se utiliza en una dispersién a una concentraciéon de
10% en peso, produce un indice de blancura CIE menor que 10, o menor que 20 o menor que 30.

10. El polvo de 6xido de zinc de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en donde los agregados tienen
tamanos en el intervalo de 0,1 a 100 micrometros.

11. El polvo de 6xido de zinc de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10 que, cuando se utiliza en una
dispersion para proporcionar una composicion transparente, para un porcentaje en peso dado de 6xido de zinc
afadido a la composicion, el SPF de la composiciéon puede ser mayor que el SPF alcanzado para una composicion
equivalente que comprende particulas no porosas de 6xido de zinc que tienen un tamaiio de particula equivalente al
tamafio medio del agregado de 6xido de zinc en niumero.

12. El polvo de 6xido de zinc de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en donde el indice de refraccién del
polvo es ajustable rellenando los mesoporos abiertos de los agregados con una sustancia distinta de aire.

13. Un método para fabricar el polvo de 6xido de zinc de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, estando el
método caracterizado porque un material precursor de 6xido de zinc mesoporoso se trata térmicamente para formar
el polvo de 6xido de zinc mesoporoso a una temperatura de tratamiento térmico en al menos una del intervalo 250-
575°C; el intervalo de 300-525°C; el intervalo de 350-475°C; o el intervalo de 400-450°C, y en el que el polvo
precursor de 6xido de zinc mesoporoso se sintetiza afiadiendo una solucién acuosa de cloruro de zinc a una
solucion acuosa de carbonato de sodio mientras se agita para provocar la precipitacion de un polvo de carbonato de
zinc mesoporoso, en el que la relacion molar de cloruro de zinc a carbonato de sodio presente cuando se hace
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reaccionar la solucion acuosa de cloruro de zinc y la solucidon acuosa de carbonato de sodio es una de: al menos 1:2
o al menos 1:3.
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Figura 2
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