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Duftstoffenthaltende Mikrokapseln mit verbessertem Freisetzungsverhalten
Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft Mikrokapseln, Mikrokapselzubereitungen sowie diese
enthaltende Mischungen, insbesondere Wasch- und Reinigungsmittel, wobei die Mik-
rokapseln in ihrem Kern einen oder mehrere Duft- oder Riechstoff(e) enthalten, des-
sen/deren Freisetzungsverhalten aus dem Kern der Mikrokapsel durch die Verwen-
dung von mehr als einem Vernetzer deutlich verlangsamt ist.

Die meisten Wasch- und Reinigungsmittelzusammensetzungen enthalten Duft- oder
Riechstoffe, um den Zusammensetzungen selbst oder den damit behandelten Textilien
oder Oberflachen einen angenehmen Duft zu verleihen. Bei den Duft- oder Riechstof-
fen handelt es sich meist um Verbindungen mit mehreren konjugierten Doppelbindun-
gen, die gegenuber verschiedenen Chemikalien oder Oxidation mehr oder weniger
empfindlich sind. Es kann daher zu unerwlinschten Wechselwirkungen mit anderen
Inhaltsstoffen der Wasch- oder Reinigungsmittel, wie z. B. Tensiden oder Bleichmitteln,
kommen, wodurch der Duft- oder Riechstoff zersetzt und/oder die Geruchsnote veran-
dert wird. Ein weiteres Problem stellt die bisweilen hohe Flichtigkeit der Duft- oder
Riechstoffe dar, die dazu fuhrt, dass sich ein Grofdteil der urspringlich dem Wasch-
oder Reinigungsmittel beigemischten Duft- oder Riechstoffmenge bereits vor dem Zeit-
punkt der Verwendung verfliichtigt hat. Zur Uberwindung der angesprochenen Proble-
me ist bereits vorgeschlagen worden, die Duft- oder Riechstoffe in mikroverkapselter
Form in die Wasch- oder Reinigungsmittel einzuarbeiten. Derartige Mikrokapseln sind
bereits beschrieben worden:

WO 01/49817 (BASF) beschreibt Mikrokapselzubereitungen, enthaltend Mikrokapseln
mit einem Kern aus einem hydrophoben Material, das mindestens einen Duft- oder
Riechstoff umfasst und einer Schale, die erhaltlich ist durch radikalische Polymerisation
von ethylenisch ungesattigten Monomeren, die umfassen: 30 bis 100 Massen% eines
oder mehrer C4-C24 Alkylester der Acryl- und/oder Methacrylsaure, 0 bis 70 Massen%
eines bi- oder polyfunktionellen Monomeren, 0 bis 40 Massen% sonstiger Monomeren,
sowie Wasch und Reinigungsmittelzusammensetzungen, die diese Mikrokapseln ent-
halten.

WO 05/105291 (Ciba) beschreibt u. a. Duft- und Riechstoff enthaltende Mikrokapseln,
deren Schale durch radikalische Polymerisation einer Mischung aus 10 bis 75 % was-
serldslichen vinylischen Monomeren, 10 bis 75 eines di- oder polyfunktionalen vinyli-
schen Monomeren und 10 bis 50 % aus weiteren vinylischen Monomeren aufgebaut
wird.
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In der WO 93/02144 (BASF) werden Mikrokapseln mit einem hydrophoben Kern be-
schrieben, der einen Duft- oder Riechstoff umfasst. Dabei wird die Schale durch radika-
lische Polymerisation von min. 1 Massen% ionogener Monomere und/oder mehrfach
ethylenisch ungesattigter Monomere erhalten, wobei mindestens eine der Bindungen
basisch oder sauer hydrolisierbar ist.

US 4,798,691 (Japan Synthetic Rubber) offenbart ebenso Mikrokapseln, die einen hyd-
rophoben Kern aufweisen kdnnen und eine Schale aufweisen, die durch ein Gemisch
aus Monomer und einem vernetzbaren Monomer erhaltlich ist.

All diese Mikrokapseln haben allerdings den Nachteil, dass ihre Schalen entweder zu
durchlassig fur die Duft- oder Riechstoffe sind oder, dass die Schalen so stabil sind,
dass der Duft- oder Riechstoff bei normaler mechanischer Belastung kaum oder gar
nicht freigesetzt wird. Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde,
Duft- oder Riechstoffe enthaltende Mikrokapseln bereitzustellen, bei denen die mecha-
nische Stabilitdt der Mikrokapsel und das Rickhaltevermdgen der Schale flr die im
Kern befindlichen Duft- und Riechstoffe so ausgewahlt ist, dass ein gegeniber dem
Stand der Technik verbessertes Rulckhalte- und Freisetzungsvermdgen der Duft- und
Riechstoffe erreicht wird. Das bedeutet, dass zum einen die Freisetzung der Duft- oder
Riechstoffe Uber einen langeren Zeitraum erfolgen soll und gleichzeitig ein ,Burst-
Release“-Effekt nach Kapselbruch durch Reibung auch Uber einen langeren Zeitraum
gewahrleistet wird.

Diese Aufgabe wird Uberraschend geldst durch Mikrokapseln gemaf den Ansprichen
1 bis 6. Die Chemische Zusammensetzung gemall den Ansprichen 7 und 8, die Ver-
wendungen gemaf den Ansprlichen 9 bis 12 sowie die Gegenstande gemall den An-
spruchen 13 und 14 bilden weitere Gegenstande der vorliegenden Erfindung.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine

Mikrokapsel, umfassend einen Kern a), der einen Duft- oder Riechstoff enthalt, und
eine Schale b), wobei b) erhaltlich ist durch Polymerisation von

- einem oder mehreren C4-Cas-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure und

- mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen Monomeren.

Dabei sind bestimmte Ausfihrungsformen bevorzugt. So ist eine Mikrokapsel bevor-

zugt, bei der unabhangig voneinander

- a) mindestens ein hydrophobes Material enthalt,

- b) durch radikalische Polymerisation herstellbar ist,

- die Menge an C+-Cus-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in der Mikro-
kapsel 1 bis 99,99 Massen% betragt,

- ein C4-Cqs-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure enthalten ist,
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- die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen Monome-
ren in der Mikrokapsel 0,01 bis 70 Massen% betragt,

- zwei, drei, vier oder fUnf verschiedene bi- oder polyfunktionelle Monomere enthal-
ten sind,

- die Menge an monofunktionellen Monomeren, welche Uber zusatzliche nicht vinyli-
sche funktionelle Gruppen verfligen, in der Mikrokapsel 0 bis 50 Massen% betragt,
und

- weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht vinylische funk-
tionelle Gruppen verfligen, in einer Menge von 0 bis 40 Massen% in der Mikrokap-
sel enthalten sind.

Besonders bevorzugt ist eine Mikrokapsel, bei der unabhangig voneinander

- a) aus dem mindestens einen hydrophoben Material und dem mindestens einen
Duft- oder Riechstoff besteht oder
a) aus dem mindestens einen Duft- oder Riechstoff besteht,

- b) durch radikalische Polymerisation hergestellt ist,

- die Menge an C+-Cus-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in der Mikro-
kapsel 20 bis 80 Massen% betragt,

- ein C4-Cq2-Alkylester der Acryl- und/oder Methacrylsaure enthalten ist,

- die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen Monome-
ren in der Mikrokapsel 5 bis 50 Massen% betragt,

- zwei oder drei verschiedene bi- oder polyfunktionelle Monomere enthalt,

- die Menge an monofunktionellen Monomeren, welche Uber zusatzliche nicht vinyli-
sche funktionelle Gruppen verfigen, in der Mikrokapsel 10 bis 40 Massen% be-
tragt,
und

- weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht vinylische funk-
tionelle Gruppen verfligen, in einer Menge von 5 bis 35 Massen% in der Mikrokap-
sel enthalten sind.

Ganz besonders bevorzugt ist eine Mikrokapsel, bei der unabhangig voneinander

- das mindestens eine hydrophobe Material ausgewahlt ist aus der Gruppe beste-
hend aus: Pflanzendl, tierischem Ol und Mineraldl,

- der mindestens eine Duft- oder Riechstoff ausgewahlt ist aus der Gruppe beste-
hend aus: natUrlichen Duft- oder Riechstoffen, synthetischen Duft- oder Riechstof-
fen und halbsynthetischen Duft- oder Riechstoffen,

- die Menge an C+-Cus-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in der Mikro-
kapsel 35 bis 60 Massen% betragt,

- ein Cq-Cs-Alkylester der Acryl- und/oder Methacrylsédure enthalten ist,

- die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen Monome-
ren in der Mikrokapsel 20 bis 40 Massen% betragt,

- zwei verschiedene bi- oder polyfunktionelle Monomere enthalt,
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- die Menge an monofunktionellen Monomeren, welche Uber zusatzliche nicht vinyli-
sche funktionelle Gruppen verfigen, in der Mikrokapsel 20 bis 30 Massen% be-
tragt,
und

- weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht vinylische funk-
tionelle Gruppen verflgen, in einer Menge von 10 bis 30 Massen% in der Mikro-
kapsel enthalten sind.

Unter C4-Cos-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsdure werden allgemein nicht
nur die reinen Alkylester verstanden, sondern auch modifizierte Verbindungen, wie
Alkylamide der Acrylsdure oder Vinylalkylether. NichtabschlieRende Beispiele sind:
tert.-Butylacrylamid und Acrylamid.

Weiter werden unter bi- oder polyfunktionellen Monomeren Stoffe verstanden, die Uber
mehr als eine radikalisch polymerisierbare Gruppe verfliigen und so die bei der Polyme-
risation wachsenden Polymerketten miteinander zu einem dreidimensionalen Netzwerk
verbinden kdnnen. Dabei kdnnen neben den polyfunktionellen Monomeren auch oli-
gomere Vernetzer eingesetzt werden.

Nichtabschliellende Beispiele sind: Butandioldiacrylat, Dipropylenglykoldiacrylat, He-
xandioldiacrylat, ethoxyliertes Trimethylolpropantriacrylat, Tripropylenglykoldiacrylat,
2,5-Diemetyhl-2,5-hexandioldiemethacryalt, - dabei sind besonders bevorzugt: Butan-
dioldicarylat, Penthaeritrittetraacrylat und Penthaeritrittriacrylat.

Zu den hydrophoben Materialien, die als Kernmaterial eingesetzt werden kdnnen, zah-
len alle Arten von Olen, wie Pflanzendle, tierische Ole, Mineraldle, Paraffine, Chlorpa-
raffine, Fluorkohlenwasserstoffe und andere synthetische Ole.

Typische und nicht abschlieRende Beispiele sind Sonnenblumendl, Rapsdl, Olivendl,
Erdnussdl, Sojadl, Kerosin, Benzol, Toluol, Butan, Pentan, Hexan, Cyclohexan, Chloro-
form, Tetrachlorkohlenstoff, chlorierte Diphenyle und Silikondl. Es kénnen auch hydro-
phobe Materialien mit hohem Siedepunkt verwendet werden, z. B. Diethylphthalat, Di-
butylphthalat, Diisohexylphthalat, Dioctylphthalat, Alkylnaphthalin, Dodecylbenzol,
Terphenyl, teilweise hydrierte Terphenyle, Ethylhexyl Palmitate, Capric/Caprylic-
Triglyceride, PPG-2 Myristyl Ether Propionate; PPG-5 Ceteth-20; C12-1s-Alkyl-Benzoate,
Mineral Oil (CAS: 8042-47-5); Cetearyl Ethylhexanoate; Dimethicone; Polyisobutylene
(z. B. BASF: Glisopal ®, Oppanol ®).

Das gegebenenfalls den Duft- oder Riechstoff enthaltende oder daraus bestehende
hydrophobe Material wird so gewahlt, dass es sich bei Temperaturen zwischen seinem
Schmelzpunkt und dem Siedepunkt von Wasser in Wasser emulgieren ldsst. Nieder-
viskose hydrophobe Materialien weisen dabei eine Brookfield-Viskositat < 5 Pa*s auf
(gemessen bei 23 °C mit einer 5er-Spindel und 20 U/s nach DIN EBN ISO 3219).
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Unter einem Duft- oder Riechstoff werden alle organischen Substanzen verstanden,
die eine gewlnschte olfaktorische Eigenschaft aufweisen und im Wesentlichen nicht
toxisch sind. Hierzu zdhlen u. a. alle Ublicherweise in Wasch- oder Reinigungsmittelzu-
sammensetzungen oder in der Parfumerie verwendeten Duft- oder Riechstoffe. Es
kann sich um Verbindungen natirlichen, halbsynthetischen oder synthetischen Ur-
sprungs handeln. Bevorzugte Duft- oder Riechstoffe kdnnen den Substanzklassen der
Kohlenwasserstoffe, Aldehyde oder Ester zugeordnet werden. Zu den Duft- oder
Riechstoffen zahlen auch natlrliche Extrakte und/oder Essenzen, die komplexe Gemi-
sche von Bestandteilen enthalten kénnen, wie Orangendl, Zitronendl, Rosenextrakt,
Lavendel, Moschus, Patschuli, Balsamessenz, Sandelholzdl, Piniendl und Zederndl.

Nicht einschrdnkende Beispiele synthetischer und halbsynthetischer Duft- oder Riech-
stoffe sind : 7-Acetyl-1,2,3,4,5,6,7,8-octahydro-1,1,6,7-tetramethyl-naphthalin, a-lonon,
ss-lonon, y-lonon, a-Isomethylionon, Methylcedrylon, Methyldihydrojasmonat, Methyl-
1,6,10-trimethyl-2,5,9-cyclododecatrien-1-yl-keton, 7-Acetyl-1,1,3,4,4,6-hexamethyl-te-
tralin, 4-Acetyl-6-tert-btyl-1,1-dimethyl-indan, Hydroxyphenylbutanon, Benzophenon,
Methyl-ss-naphthyl-keton, 6-Acetyl-1,1,2,3,3,5-hexamethyl-indan, 5-Acetyl-3-isopropyl-
1,1,2,6-tetramethyl-indan,1-Dodecanal, 4-(4-Hydroxy-4-methylpentyl)-3-cyclohexen-I-
carboxaldehyd, 7-Hydroxy-3,7-dimethyloctanal, 10-Undecen-1-al, iso-Hexenyl-cyclo-
hexyl-carboxaldehyd, Formyl-tricyclodecan, Kondensationsprodukte von Hydroxycitro-
nellal und Methylanthranilat, Kondensationsprodukte von Hydroxycitronellal und Indol,
Kondensationsprodukte von Phenyl-acetaldehyd und Indol, 2-Methyl-3-(para-tert-butyl-
phenyl)-propionaldehyd, Ethylvanillin, Heliotropin, Hexylzimtaldehyd, Amylzimtaldehyd,
2-Methyl-2-(-iso-propylphenyl)-propionaldehyd, Cumarin, Decalacton-y, Cyclopentade-
canolid, 16-Hydroxy-9-hxadecensaure-lacton, 1,3,4,6,7,8-Hexahydro-4,6,6,7,8,8-hexa-
methylcyclopenta-y-2-benzopyran, ss-Naphthol-methylether, Ambroxan, Dodecahydro-
3a,6,6,9a,tetramethyl-naphtho[2,Iblfuran, Cedrol, 5-(2,2,3-Trimethylcyclopent-3-enyl)-3-
methylpentan-2-ol, 2-Ethyl-4-(2,2,3-trimethyl-3-cyclopenten-1-yl)-2-buten-1-ol, Caryo-
phyllenalkohol,  Tricyclodecenylpropionat, Tricyclodecenylacetat, Benzylsalicylat,
Cedrylacetat und tert-Butyl-cyclohexylacetat.

Besonders bevorzugt sind: Hexylzimtaldehyd, 2-Methyl-3-(-tert-butylphenyl)-propion-
aldehyd, 7-Acetyl-1,2,3,4,5,6,7,8-octahydro-1,1,6,7-tetramethyl-naphthalin, Benzylsali-
cylat, 7-Acetyl-1,1,3,4,4,6-hexamethyl-tetralin, para-tert-butyl-cyclohexylacetat, Methyl-
dihydro-jasmonat, ss-Naphthol-methylether, Methyl-ss-naphthylketon, 2-Methyl-2-
(para-iso-propylphenyl)-propio-aldehyd, 1,3,4,6,7,8-Hexahydro-4,6,6,7,8,8-hexamethyl-
cyclpenta-y-2-benzopyran, Dodecahydro-3a,6,6,9a-tetramethylnaphtho[2,Iblfuran, Anis-
aldehyd, Cumarin, Cedrol, Vanillin, Cyclopentadecanolid, Tricyclodecenylacetat und
Tricyclodecenylpropionate.

Andere Duftstoffe sind atherische Ole, Resinoide und Harze aus einer Vielzahl von
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Quellen, wie Perubalsam, Olibanum Resinoid, Styrax, Labdanumharz, Muskat, Cassi-
adl, Benzoinharz, Koriander und Lavandin. Weitere geeignete Duftstoffe sind: Phenyl-
ethylalkohol, Terpineol, Linalool, Linalyl Acetat, Geraniol, Nerol, 2-(1,1-dimethylethyl)-
cyclohexanolacetat, Benzylacetat und Eugenol.

Die Duft- oder Riechstoffe kdbnnen als Reinsubstanzen oder im Gemisch untereinander
eingesetzt werden. Der Duft- oder Riechstoff kann als alleiniges hydrophobes Material
den Kern der Mikrokapseln bilden. Alternativ kdnnen die Mikrokapseln neben dem
Duft- oder Riechstoff ein weiteres hydrophobes Material enthalten, in dem der Duft-
oder Riechstoff geldst oder dispergiert ist. So ist z. B. bei Verwendung von bei Raum-
temperatur festen Duft- oder Riechstoffen der Einsatz eines bei Raumtemperatur flis-
sigen hydrophoben Materials als Loésung oder Dispergiermittel von Vorteil.

Ebenso kann zur Erhéhung der Hydrophobie eines Duft- oder Riechstoffs diesem Duft-
oder Riechstoff ein weiteres hydrophobes Material beigeflgt werden.

Vorzugsweise macht der Duft- oder Riechstoff oder das Gemisch von Duft- oder
Riechstoffen 1 bis 100 Massen%, vorzugsweise 20 bis 100 Massen% des hydropho-
ben Kernmaterials aus. Das hydrophobe Material ist bei Temperaturen unter 100 °C,
vorzugsweise bei Temperaturen unterhalb 60 °C und besonders bevorzugt bei Raum-
temperatur flissig.

In einer Ausflihrungsform der Erfindung wird die Schale der Mikrokapseln durch Poly-
merisation ethylenisch ungesattigter Monomere hergestellt. Die Schale wird durch Po-
lymerisation von 30 bis 100 Massen%, vorzugsweise 30 bis 95 Massen% (jeweils be-
zogen auf die Gesamtmasse der Monomeren in der Schale), eines oder mehrerer C-
Cos-Alkylester, bevorzugt eines oder mehrerer C1-C1g-Alkylester, besonders bevorzugt
eines oder mehrerer C1-C12-Alkylester und ganz besonders bevorzugt eines oder meh-
rerer C1-C4-Alkylester, der Acryl- und/oder Methacrylsaure hergestellt. Dabei handelt
es sich beispielsweise um Methylacrylat, Methylmethacrylat, Ethylacrylat, Ethylmethac-
rylat, n-Propylacrylat, n-Propylmethacrylat, iso-Propylacrylat, iso-Propylmethacrylat, n-
Butylacrylat, iso-Butylacrylat, tert-Butylacrylat, n-Butylmethacrylat, iso-Butylmeth-
acrylat, tert-Butylmethacrylat, Cyclohexylacrylat, Cyclohexylmethacrylat, Octylacrylat,
Octylmethacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, 2-Ethylhexylmethacrylat, Laurylacrylat, Lauryl-
methacrylat, Stearylacrylat und Palmitylacrylat.

0 bis 70 Massen%, vorzugsweise 5 bis 40 Massen%, (jeweils bezogen auf die Ge-
samtmasse der Monomeren in der Schale) der Schale werden von einer Mischung aus
mindestens 2 bi- oder polyfunktionellen Monomeren, d. h. zwei- oder mehrfach ethyle-
nisch ungesattigten Verbindungen, gebildet. Dies sind z. B. Acrylsdure-und Methacryl-
saureester, die sich von zweiwertigen C,-Cas-Alkoholen ableiten, z. B. Ethylenglycoldi-
acrylat, Propylenglycoldiacrylat, Ethylenglycoldimethacrylat, Propylenglycoldimethacry-
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7
lat, 1,4-Butandioldiacrylat, 1,4-Butandioldimethacrylat, 1,6-Hexandioldiacrylat und 1,6-
Hexandioldimethacrylat sowie Divinylbenzol, Methallylmethacrylamid, Allylmethacrylat,
Allylacrylat, Methylenbisacrylamid, Trimethylolpropantriacrylat, Trimethylolpropantri-
methacrylat, Pentaerythrittriallylether, Pentaerythrittetraacrylat und Pentaerythrittetra-
methacrylat.

0 bis 40 Massen%, vorzugsweise 0 bis 30 Massen%, der Schale kénnen aus sonstigen
Monomeren aufgebaut sein. Hierzu zahlen insbesondere vinylaromatische Verbindun-
gen, wie Styrol und a-Methylstyrol, Vinylpyridin, Vinylester von C4-C2-Carbonsauren,
wie Vinylacetat, Vinylpropionat, Methacrylnitril, Methacrylamid, N-Methylmethacryl-
amid, Dimethylaminopropylmethacrylamid, Dimethylaminoethylacrylat, Dimethylami-
nomethacrylat, Vinylcyclohexan, Vinylchlorid, Vinylidenchlorid, 2-Hydroxypropylacrylat,
Methacrylsdure und 2-Hydroxypropylmethacrylat.

Die Mikrokapseln sind durch Polymerisation des die Schale bildenden Monomers oder
Monomergemisches in der Olphase einer stabilen Ol-in-Wasser-Emulsion erhaltlich,
wobei die Olphase aus dem oben genannten hydrophoben Material besteht. Vor dem
Start der Polymerisation muss eine Mischung aus Monomeren und hydrophober Phase
vorliegen, die wenigstens einen Duft- oder Riechstoff enthalt. Dieses Herstellungsver-
fahren ist an sich bekannt und z. B. in der EP-A-0 457 154 beschrieben.

Der Kern der Mikrokapseln wird von dem in Wasser emulgierbaren hydrophoben Mate-
rial gebildet. Das hydrophobe Material dient gleichzeitig als Lésungs- oder Dispergier-
mittel fUr das bei der Herstellung der Kapselhille durch Polymerisation eingesetzte
Monomergemisch. Die Polymerisation findet dann in der Olphase einer stabilen Ol-in-
Wasser-Emulsion statt. Diese Emulsion erhalt man, indem man beispielsweise zu-
nachst die Monomeren und einen Polymerisationsinitiator sowie gegebenenfalls einen
Polymerisationsregler in dem hydrophoben Material 16st und die so erhaltene Losung in
einem wassrigen Medium mit einem Emulgator und/oder Schutzkolloid emulgiert. Man
kann jedoch auch zunachst die hydrophobe Phase oder Bestandteile davon in der
wassrigen Phase emulgieren und dann zur Emulsion die Monomeren oder den Poly-
merisationsinitiator sowie die gegebenenfalls noch mit zu verwendenden Hilfsstoffe,
wie Schutzkolloide oder Polymerisationsregler zugeben.

Bei einer anderen Verfahrensvariante kann man auch das hydrophobe Material und die
Monomeren in Wasser emulgieren und anschlielend nur noch den Polymerisationsini-
tiator zugeben. Da das hydrophobe Material in der Emulsion mdglichst vollstandig mik-
roverkapselt werden soll, werden vorzugsweise nur solche hydrophobe Materialien
eingesetzt, deren Loslichkeit in Wasser begrenzt ist. Die Loslichkeit sollte vorzugswei-
se 5 Gew.-% nicht Ubersteigen. Fir eine vollstdndige Verkapselung des hydrophoben
Materials in der Olphase der Ol-in-Wasser-Emulsion ist es zweckmaRig, die Monome-
ren entsprechend ihrer Loslichkeit im hydrophoben Material auszuwahlen. Wahrend die
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Monomeren im Ol im Wesentlichen I8slich sind, entstehen daraus bei der Polymerisati-
on in den einzelnen Oltrépfchen Oligo- und Polymere, die weder in der Olphase noch
in der Wasserphase der Ol-in-Wasser-Emulsion 18slich sind und an die Grenzflache
zwischen den Oltrépfchen und der Wasserphase wandern. Dort bilden sie im Verlauf
der weiteren Polymerisation das Wandmaterial, das schlieRRlich das hydrophobe Mate-
rial als Kern der Mikrokapseln umhdillt.

Zur Ausbildung einer stabilen Ol-in-Wasser-Emulsion werden in der Regel Schutzkol-
loide und/oder Emulgatoren verwendet. Geeignete Schutzkolloide sind z. B. Cellulose-
derivate, wie Hydroxyethylcellulose, Carboxymethylcellulose und Methylcellulose, Po-
lyvinylpyrrolidon und Copolymere des N-Vinylpyrrolidons, Polyvinylalkohole und partiell
hydrolysierte Polyvinylacetate. Besonders bevorzugt sind dabei die Polyvinylalkohole.
Daneben sind auch Gelatine, Gummi Arabicum, Xanthangummi, Alginate, Pectine,
abgebaute Starken und Kasein einsetzbar. Auch ionische Schutzkolloide kénnen Ver-
wendung finden. Als ionische Schutzkolloide lassen sich PolyAcrylsdure, PolymethAc-
rylsaure, Copolymerisate aus Acrylsdure und Methacrylsdure, sulfonsduregruppenhal-
tige wasserldsliche Polymere mit einem Gehalt an Sulfoethylacrylat, Sulfoethylmethac-
rylat oder Sulfopropylmethacrylat, sowie Polymerisate von N-(Sulfoethyl)-maleinimid, 2-
Acrylamido-2-alkylsulfonsauren, Styrolsulfonsduren und Formaldehyd sowie Konden-
sate aus Phenolsulfonsduren und Formaldehyd verwenden. Die Schutzkolloide werden
im Allgemeinen in Mengen von 0,1 bis 10 Massen%, bezogen auf die Wasserphase
der Emulsion, zugesetzt. Die als ionische Schutzkolloide verwendeten Polymerisate
haben vorzugsweise mittlere Molmassen My von 500 bis 1.000.000 g/mol, vorzugswei-
se 1.000 bis 500.000 g/mol.

Die Polymerisation erfolgt in der Regel in Gegenwart von Radikale bildenden Polymeri-
sationsinitiatoren. HierfUr konnen alle Ublichen Peroxo- und Azoverbindungen in den
Ublicherweise eingesetzten Mengen, z. B. von 0,1 bis 5 Massen%, bezogen auf die
Masse der zu polymerisierenden Monomere, verwendet werden. Bevorzugt sind solche
Polymerisationsinitiatoren, die in der Olphase oder in den Monomeren I8slich sind. Bei-
spiele daflr sind t-Butylperoxyneodecanoat, t-Butylperoxypivalat, t-Amylperoxypivalat,
Dilauroylperoxid, t-Amylperoxy-2-ethylhexanoat und dergleichen.

Die Polymerisation der Ol-in-Wasser-Emulsion wird Ublicherweise bei 20 bis 100 °C,
vorzugsweise bei 40 bis 90 °C, durchgefiihrt. Ublicherweise wird die Polymerisation bei
Normaldruck vorgenommen, kann jedoch auch bei vermindertem oder erhéhtem Druck
erfolgen, z. B. im Bereich von 0,5 bis 20 bar. Zweckmalligerweise geht man so vor,
dass man eine Mischung aus Wasser, Schutzkolloid und/oder Emulgatoren, hydropho-
ben Materialien, Polymerisationsinitiatoren und Monomeren mit einem schnelllaufen-
den Dispergator auf die gewlnschte TrépchengréRe des hydrophoben Materials emul-
giert und die stabile Emulsion unter Rlcksicht auf die Zerfallstemperatur des Polymeri-
sationsinitiators erhitzt. Die Geschwindigkeit der Polymerisation kann dabei durch die
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Wahl der Temperatur und der Menge des Polymerisationsinitiators in bekannter Weise
gesteuert werden. Nach Erreichen der Polymerisationstemperatur setzt man die Poly-
merisation zweckmafigerweise noch weitere Zeit, z. B. 2 bis 6 Stunden lang fort, um
den Umsatz der Monomeren zu vervollstandigen.

Besonders bevorzugt ist eine Arbeitsweise, bei der man wahrend der Polymerisation
die Temperatur des polymerisierenden Reaktionsgemisches kontinuierlich oder perio-
disch erhoht. Dies geschieht mit Hilfe eines Programms mit ansteigender Temperatur.

Die gesamte Polymerisationszeit kann zu diesem Zweck in zwei oder mehr Perioden
unterteilt werden. Die erste Polymerisationsperiode ist durch einen langsamen Zerfall
des Polymerisationsinitiators gekennzeichnet. In der zweiten Polymerisationsperiode
und gegebenenfalls weiteren Polymerisationsperioden wird die Temperatur der Reakti-
onsmischung erhdht, um den Zerfall der Polymerisationsinitiatoren zu beschleunigen.
Die Temperatur kann in einem Schritt oder in mehreren Schritten oder kontinuierlich in
linearer oder nichtlinearer Weise erhtht werden. Die Temperaturdifferenz zwischen
dem Beginn und dem Ende der Polymerisation kann bis zu 50 °C betragen. Im Allge-
meinen betragt diese Differenz 3 bis 40 °C, vorzugsweise 3 bis 30 °C.

Die nach einer der vorstehend geschilderten Vorgehensweisen erhaltenen Mikrokap-
seldispersionen konnen anschlieRend in Ublicher Weise sprihgetrocknet werden. Zur
Erleichterung der Redispergierung der sprihgetrockneten Mikrokapseln konnen den
Dispersionen vor der Sprihtrocknung gegebenenfalls zusatzliche Mengen an Emulga-
tor und/oder Schutzkolloid zugegeben werden. Geeignete Emulgatoren beziehungs-
weise Schutzkolloide sind die vorstehend im Zusammenhang mit der Herstellung der
Mikrokapseldispersion genannten. Im Allgemeinen wird die wassrige Mikrokapseldis-
persion in einem Warmluftstrom zerstaubt, der im Gleich- oder Gegenstrom, vorzugs-
weise im Gleichstrom, mit dem Sprihnebel gefihrt wird. Die Eingangstemperatur des
Warmluftstroms liegt Gblicherweise im Bereich von 100 bis 200 °C, vorzugsweise 120
bis 160 °C, und die Ausgangstemperatur des Luftstroms liegt im Allgemeinen im Be-
reich von 30 bis 90 °C, vorzugsweise 60 bis 80 °C. Das Versprihen der wassrigen Mik-
rokapseldispersion kann beispielsweise mittels Ein- oder Mehrstoffdisen oder Uber
eine rotierende Scheibe erfolgen.

Die Abscheidung der spriuhgetrockneten Mikrokapseln erfolgt normalerweise unter
Verwendung von Zyklonen oder Filterabscheidern.

Die so erhaltlichen Mikrokapseln haben vorzugsweise einen mittleren Durchmesser im
Bereich von 1 bis 100 um, besonders bevorzugt von 1 bis 50 um und ganz besonders
bevorzugt von 1 bis 30 pm.

Auf Grund der vorgesehenen Verwendung ergibt sich auch fur das Verhaltnis von Di-
cke der Schale zum Durchmesser der Kapsel ein bevorzugter Bereich. So ist eine Mik-
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rokapsel bevorzugt, bei der das Verhaltnis der Dicke der Schale zum Durchmesser der

Mikrokapsel im Bereich von 0,0005 bis 0,2 liegt, besonders bevorzugt im Bereich von
0,005 bis 0,08 und ganz besonders bevorzugt von 0,015 bis 0,055.

Weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine chemische Zusammenset-
zung enthaltend Mikrokapseln wie sie oben beschrieben sind. So kdénnen die flissigen
Mikrokapselzubereitungen oder sprUhgetrockneten Mikrokapseln insbesondere zur
Formulierung von Wasch- oder Reinigungsmitteln verwendet werden. Sie kdnnen aber
auch zur Formulierung von z. B. Klebstoffen, Farben, Kosmetika, Repellents und Dis-
persionen verwendet werden.

Besonders bevorzugt ist allerdings eine chemische Zusammensetzung, die mindestens
einen Stoff enthalt, der ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Tensid, Desin-
fektionsmittel, Farbstoff, Saure, Base, Komplexbildner, Biozid, Hydrotrop, Verdi-
ckungsmittel, Builder, Cobuilder, Enzym, Bleichmittel, Bleichaktivator, Korrosionsinhibi-
toren, Bleichkatalysatoren, Farbschutzadditive, Farbubertragungsinhibitoren, Vergrau-
ungsinhibitoren, Soil-Release-Polymere, Faserschutzadditive, Silicone, Bakterizide und
Konservierungsmittel, organische Losemittel, Loslichkeitsvermittler, Auflésungsverbes-
serer und Parfum.

Tenside bestehen im Allgemeinen aus einem hydrophoben und aus einem hydrophilen
Teil. Dabei weist der hydrophobe Teil im Allgemeinen eine Kettenlange von 4 bis 20 C-
Atomen, vorzugsweise 6 bis 19 C-Atomen und besonders bevorzugt 8 bis 18 C-
Atomen auf. Die funktionelle Einheit der hydrophoben Gruppe ist im Allgemeinen eine
OH-Gruppe, wobei der Alkohol verzweigt oder unverzweigt sein kann. Der hydrophile
Teil besteht im Allgemeinen im Wesentlichen aus alkoxylierten Einheiten (z. B. Ethy-
lenoxid (EO), Propylenoxid (PO) und/oder Butylenoxid (BO), wobei sich Ublicherweise
2 bis 30, vorzugsweise 5 bis 20 dieser alkoxylierten Einheiten aneinanderreihen,
und/oder geladenen Einheiten wie Sulfat, Sulfonat, Phosphat, Carbonsduren, Ammoni-
um und Amoniumoxid.

Beispiele fur anionische Tenside sind: Carboxylate, Sulfonate, Sulfofettsduremethyl-
ester, Sulfate, Phosphate. Beispiele flr kationische Tenside sind: quartdre Ammonium-
verbindungen. Beispiele fir Betain-Tenside sind: Alkylbetaine. Beispiele fur nichtioni-
sche Verbindungen sind: Alkoholalkoxylate.

Dabei wird unter einem ,Carboxylat” eine Verbindung verstanden, die mindestens eine
Carboxylat-Gruppe im MolekUl aufweist. Beispiele fur Carboxylate, die erfindungsge-
maf verwendet werden kdnnen, sind
» Seifen — z. B. Stearate, Oleate, Cocoate der Alkalimetalle oder des Ammoni-
ums,
» Ethercarboxylate — z. B. Akypo® RO 20, Akypo® RO 50, Akypo® RO 90.
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Unter einem ,Sulfonat® wird eine Verbindung verstanden, die mindestens eine Sulfo-
nat-Gruppe im MolekUl aufweist. Beispiele flr Sulfonate, die erfindungsgemaf verwen-
det werden kdnnen, sind
5 » Alkylbenzolsulfonate — z. B. Lutensit® A-LBS, Lutensit® A-LBN, Lutensit® A-
LBA, Marlon® AS3, Maranil® DBS,
» Alkylsulfonate — z. B. Alscoap 0OS-14P, BIO-TERGE® AS-40, BIO-TERGE®
AS-40 CG, BIO-TERGE® AS-90 Beads, Calimulse® AOS-20, Calimulse®
AOS-40, Calsoft® AOS-40, Colonial® AOS-40, Elfan® OS 46, Ifrapon® AOS
10 38, Ifrapon® AOS 38 P, Jeenate® AOS-40, Nikkol® OS-14, Norfox® ALPHA
XL, POLYSTEP® A-18, Rhodacal® A-246L, Rhodacal® LSS-40/A,
» Sulfonierte Ole wie z.B. Tirkischrotol,
» Olefinsulfonate,
» aromatische Sulfonate — z.B. Nekal® BX, Dowfax® 2A1.
15
Dabei wird unter einem ,Sulfofettsduremethylester” eine Verbindung verstanden, die
folgende Einheit der allgemeinen Formel () aufweist:

(), bei der R 10 bis 20 C-Atome aufweist; vorzugsweise weist R 12
20  bis 18 und besonders bevorzugt 14 bis 16 C-Atome auf.

Dabei wird unter einem ,Sulfat® eine Verbindung verstanden, die mindestens eine SOs-
Gruppe im Molekll aufweist. Beispiele flir Sulfate, die erfindungsgemaly verwendet
werden kénnen, sind
25 » Fettalkoholsulfate wie z. B. Kokosfettalkoholsulfat (CAS 97375-27-4) — z. B.
EMAL® 10G, Dispersogen® SI, Elfan® 280, Mackol® 100N,
» andere Alkoholsulfate — z. B. Emal® 71, Lanette® E,
» Kokosfettalkoholethersulfat — z. B. Emal® 20C, Latemul® E150, Sulfochem®
ES-7, Texapon® ASV-70 Spec., Agnique SLES-229-F, Octosol 828, POL-
30 YSTEP® B-23, Unipol® 125-E, 130-E, Unipol® ES-40,
» andere Alkoholethersulfate — z. B. Avanel® S-150, Avanel® S 150 CG,
Avanel® S 150 CG N, Witcolate® D51-51, Witcolate® D51-53.

Unter einem ,Phosphat® wird vorliegend eine Verbindung verstanden, die mindestens
35 eine PO4-Gruppe im Molekll aufweist. Beispiele flr Phosphate, die erfindungsgemaf
verwendet werden kénnen, sind
» Alkyletherphosphate — z. B. Maphos® 37P, Maphos® 54P, Maphos® 37T,
Maphos® 210T und Maphos® 210P,
» Phospaphate wie Lutensit A-EP,
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» Alkylphosphate.
Die anionischen Tenside werden bei der Herstellung der chemischen Zusammenset-
zung vorzugsweise in Form von Salzen zugegeben. Geeignete Salze sind dabei z. B.
Alkalimetallsalze, wie Natrium-, Kalium- und Lithiumsalze, und Ammoniumsalze, wie
Hydroxyethylammonium-, Di(hydroxy-ethyl)Jammonium- und Tri(hydroxyethyl)ammoni-
umsalze.

Unter einer ,quartaren Ammoniumverbindung® wird eine Verbindung verstanden, die
mindestens eine RsN*-Gruppe im Molekll aufweist. Beispiele fur quartdre Ammonium-
verbindungen, die erfindungsgeman verwendet werden kdnnen, sind
» Halogenide, Methosulfate, Sulfate und Carbonate von Kokosfett-, Talgfett- oder
Cetyl/Oleyltrimethylammonium.

Als besonders geeignete kationische Tenside seien genannt:

- C7-Cos-Alkylamine;

- N,N-Dimethyl-N-(hydroxy-C7-Czs-alkyl)Jammoniumsalze;

- mit Alkylierungsmitteln quaternisierte Mono- und Di-(C7-Czs-alkyl)dimethylammo-
niumverbindungen;

- Esterquats, insbesondere quaternare veresterte Mono-, Di- und Trialkanolamine,
die mit Cs-C2-Carbonsauren verestert sind;

- Imidazolinquats, insbesondere 1-Alkylimidazoliniumsalze der Formeln Il oder Il

ITH
9 N 9 N
) Y
N- N
R10/ \R11 R

in denen die Variablen folgende Bedeutung haben:

R®  C4-Cas-Alkyl oder C,-Cos-Alkenyl;

R10  C4-C4-Alkyl oder Hydroxy-C+-Cs-alkyl;

R C4-C4-Alkyl, Hydroxy-C+-Cs-alkyl oder ein Rest R'-(CO)-X-(CH2)m- (X:-O-
oder -NH-; m: 2 oder 3),

wobei mindestens ein Rest R® C7-Ca2-Alkyl ist.

Weiterhin wird unter einem ,Betain-Tensid® eine Verbindung verstanden, die unter An-
wendungsbedingungen, d. h. zum Beispiel im Falle der Textilwasche unter Normal-
druck und bei Temperaturen von Raumtemperatur bis 95°C, je mindestens eine positi-
ve und negative Ladung tragt. Ein ,Alkylbetain® ist dabei ein Betain-Tensid, das min-
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destens eine Alkyl-Einheit im MolekUl aufweist. Beispiele flr Betain-Tenside, die erfin-
dungsgemal verwendet werden kdnnen, sind
Cocamidopropylbetain — z. B. MAFO® CAB, Amonyl® 380 BA, AMPHOSOL® CA,
AMPHOSOL® CG, AMPHOSOL® CR, AMPHOSOL® HCG; AMPHOSOL® HCG-50,
Chembetaine® C, Chembetaine® CGF, Chembetaine® CL, Dehyton® PK, Dehyton®
PK 45, Emery® 6744, Empigen® BS/F, Empigen® BS/FA, Empigen® BS/P, Gena-
gen® CAB, Lonzaine® C, Lonzaine® CO, Mirataine® BET-C-30, Mirataine® CB, Mo-
nateric® CAB, Naxaine® C, Naxaine® CO, Norfox® CAPB, Norfox® Coco Betaine,
Ralufon® 414 TEGO®-Betain CKD, TEGO® Betain E KE 1, TEGO®-Betain F, TE-
GO®-Betain F 50 und Aminoxide wie z.B. Alkyldimethylaminoxide, d. h. Verbindungen
der allgemeinen Formel (1V)

Il?’l

R3—I‘|<l—>0

R2 ),
bei denen R1, R2 und R3 unabhéangig voneinander flr einen aliphatischen, cyclischen
oder tertidgren Alkyl- od. Amidoalkyl-Rest stehen, wie z. B. Mazox® LDA, Genaminox®,
Aromox® 14 DW 970.

Nichtionische Tenside sind grenzflachenaktive Stoffe mit einer ungeladenen, im neutra-
len pH-Bereich keine lonenladung tragenden, polaren, hydrophilen, wasserléslich ma-
chenden Kopfgruppe (im Unterschied zu anionischen und kationischen Tensiden), die
an Grenzflachen adsorbiert und oberhalb der kritischen Micellbildungskonzentration
(cmc) zu neutralen Micellen aggregiert. Je nach Art der hydrophilen Kopfgruppe kann
man unterscheiden zwischen (Oligo)oxyalkylen-Gruppen, insbesondere (Oligo)oxy-
ethylen-Gruppen (Polyethylenglycol-Gruppen), wozu die Fettalkoholpolyglycolether
(Fettalkoholalkoxylate), Alkylphenolpolyglycolether sowie Fettsdureethoxylate, alkoxy-
lierte Triglyceride und Mischether (beidseitig alkylierte Polyethylenglycolether) zahlen;
und Kohlenhydrat-Gruppen, zu denen z. B. die Alkylpolyglucoside und Fettsdure-N-
methylglucamide zahlen.

Alkoholalkoxylate, basieren auf einem hydrophoben Teil mit einer Kettenlange von 4
bis 20 C-Atomen, vorzugsweise 6 bis 19 C-Atomen und besonders bevorzugt 8 bis 18
C-Atomen, wobei der Alkohol verzweigt oder unverzweigt sein kann, und einem
hydrophilen Teil, bei dem es sich um alkoxylierte Einheiten, z. B. Ethylenoxid (EO),
Propylenoxid (PO) und/oder Butylenoxid (BuO), mit 2 bis 30 Wiederholungseinheiten
handeln kann. Beispiele sind u.a. Lutensol ® XP, Lutensol ® XL, Lutensol ® ON, Lu-
tensol ® AT, Lutensol ® A, Lutensol ® AO, Lutensol ® TO.

Alkoholphenolalkoxylate sind Verbindungen der allgemeinen Formel (V),
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R3
R5
R2 O R4
SN
R1

die durch Anlagerung von Alkylenoxid, vorzugsweise von Ethylenoxid an Alkylphenole

V),

hergestellt werden. Vorzugsweise ist dabei R4 = H. Bevorzugt ist es aulRerdem, wenn
R5 = H ist, - es sich somit um EO handelt; ebenso ist es bevorzugt, wenn R5 = CH3 ist,
es sich also um PO handelt, oder, wenn R5 = CH,CHjs ist und es sich um BuO handelt.
Besonders bevorzugt ist aulRerdem eine Verbindung, in der Octyl- [(R1=R3 =H,
R2 =1,1,3,3-Tetramethylbutyl (Diisobutylen)], Nonyl- [(R1=R3=H, R2=1,3,5-
Trimethylhexyl (Tripropylen)], Dodecyl-, Dinonyl- oder Tributylphenolpolyglycolether (z.
B. EO, PO, BuO), R-CsH4+-O-(EO/PO/BuO)n mit R = C8 bis C12 und n = 5 bis 10, vor-
liegen. NichtabschlieRende Beispiele fur derartige Verbindungen sind: Norfox® OP-
102, Surfonic® OP-120, T-Det® O-12.

Fettsaureethoxilate sind mit unterschiedlichen Mengen Ethylenoxid (EO) nachbehan-

delte Fettsaureester.

Triglyceride sind Ester des Glycerols (Glyceride), in denen alle drei Hydroxy-Gruppen

mit Fettsauren verestert sind. Diese konnen mit Alkylenoxid modifiziert werden.

Fettsaurealkanolamide sind Verbindungen der allgemeinen Formel (VI)

O WB/O\}FH
RyAmO%H

V1),

die mindestens eine Amid-Gruppe mit einem Alkylrest R und einen oder zwei Alkoxyl-

rest(e) aufweist, wobei R 11 bis 17 C-Atome umfasstund 1 <m + n < 5 ist.

Alkylpolyglycoside sind Gemische aus Alkylmonoglucosid (Alkyl- a-D- und - B-D-gluco-
pyranosid sowie geringen Anteilen -glucofuranosid), Alkyldiglucosiden (-isomaltosiden,

-maltosiden und anderen) und Alkyloligoglucosiden (-maltotriosiden, -tetraosiden und
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anderen). Alkylpolyglycoside sind unter anderem durch sauer katalysierte Reaktion
(Fischer-Reaktion) aus Glucose (oder Starke) oder aus n-Butylglucosiden mit Fettalko-

holen zuganglich. Alkylpolyglycoside entsprechen der allgemeinen Formel (VII)

OH OH
O O
OH OH
mQO

o o-Fgtren

OH OH H, VI,
in der
m = 0 bis 3 und
n = 4 bis 20 ist.

Ein Beispiel ist Lutensol ® GD70.

In der Gruppe nichtionischer N-alkylierter, vorzugsweise N-methylierter, Fettsaure-

amide der allgemeinen Formel (VIII)

RZ\)(l OH OH
OH
I

steht R1 fur einen n-C12-Alkyl-Rest, R2 fur einen Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen. R2

ist vorzugsweise Methyl.

Eine Zusammensetzung wie beschrieben, die aulterdem mindestens ein Desinfektions-
mittel enthalt, ist besonders bevorzugt. Dabei liegt das mindestens eine Desinfekti-
onsmittel in einer (Gesamt-)Menge von 0,1 bis 20 Massen%, vorzugsweise von 1 bis
10 Massen% in der Zusammensetzung vor.

Desinfektionsmittel kénnen sein: Oxidationsmittel, Halogene wie Chlor und lod und
diese freisetzende Stoffe, Alkohole wie Ethanol, 1- Propanol und 2-Propanol, Aldehy-
de, Phenole, Ethylenoxid, Chlorhexidin und Mecetroniummetilsulfat.
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Der Vorteil der Verwendung von Desinfektionsmitteln besteht darin, dass sich Krank-
heitserreger auf der behandelten Oberflaiche kaum verbreiten kdnnen. Krankheitserre-
ger kdnnen sein: Bakterien, Sporen, Pilze und Viren.

Farbstoffe konnen neben anderen sein: Acid Blue 9, Acid Yellow 3, Acid Yellow 23,
Acid Yellow 73, Pigment Yellow 101, Acid Green 1, Acid Green 25.

Bevorzugt ist eine Zusammensetzung, bei der der mindestens eine Farbstoff in einer
(Gesamt-)Menge von 0,1 bis 20 Massen%, besonders bevorzugt von 1 bis 10 Mas-
sen% vorliegt.

Sauren sind Verbindungen die vorteilhaft zum Beispiel zum Ldésen von bzw. zur Ver-
hinderung von Kalkablagerungen verwendet werden. Beispiele fur Sauren sind Amei-
sensaure, Essigsaure, Citronensaure, Salzsaure, Schwefelsdure und Sulfonsaure.

Basen sind Verbindungen, die vorteilhaft fur das Einstellen des gunstigen pH-
Wertbereiches flr Komplexbildner verwendet werden kdénnen. Beispiele flr Basen, die
erfindungsgemal verwendet werden kénnen, sind: NaOH, KOH und Aminethanol.

Als anorganische Builder eignen sich insbesondere:

- Kristalline und amorphe Alumosilikate mit ionenaustauschenden Eigenschaften,
wie vor allem Zeolithe: Verschiedene Typen von Zeolithen sind geeignet, insbe-
sondere die Zeolithe A, X, B, P, MAP und HS in ihrer Na-Form oder in Formen, in
denen Na teilweise gegen andere Kationen wie Li, K, Ca, Mg oder Ammonium
ausgetauscht ist;

- Kristalline Silikate, wie insbesondere Disilikate und Schichtsilikate, z.B. - und B-
Na,Si,Os. Die Silikate kdnnen in Form ihrer Alkalimetall-, Erdalkalimetall- oder
Ammoniumsalze eingesetzt werden, bevorzugt sind die Na-, Li- und Mg-Silikate;

- Amorphe Silikate, wie Natriummetasilikat und amorphes Disilikat;

- Carbonate und Hydrogencarbonate: Diese kénnen in Form ihrer Alkalimetall-,
Erdalkalimetall- oder Ammoniumsalze eingesetzt werden. Bevorzugt sind Na-, Li-
und Mg-Carbonate und -Hydrogencarbonate, insbesondere Natriumcarbonat
und/oder Natriumhydrogencarbonat; sowie

- Polyphosphate, wie Pentanatriumtriphosphat.

Als oligomere und polymere Cobuilder eignen sich:

Oligomere und polymere Carbonsauren, wie Homopolymere von Acrylsdure und Aspa-
raginsaure, Oligomaleinsauren, Copolymere der Maleinsdure mit Acrylsaure, Methac-
rylsdure oder C,-C2-Olefinen, z.B. Isobuten oder langkettigen a-Olefinen, Vinyl-C4-Cs-
alkylether, Vinylacetat, Vinylpropionat, (Meth)Acrylsaureester von C4-Cs-Alkoholen und
Styrol. Bevorzugt sind die Homopolymere der Acrylsaure und Copolymere von Acryl-
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saure mit Maleinsdure. Die oligomeren und polymeren Carbonsduren werden in Saure-
form oder als Natriumsalz eingesetzt

Komplexbildner sind Verbindungen, die Kationen zu binden vermogen. Dies kann ge-
nutzt werden, um die Harte des Wassers zu verringern und um stérende Schwermetall-
ionen auszufallen. Beispiele fir Komplexbildner sind NTA, EDTA, MGDA, DTPA,
DTPMP, IDS, HEDP, B-ADA, GLDA, Zitronensaure, Oxoidibernsteinsdure und Butan-
tetracarbonsaure. Der Vorteil des Einsatzes dieser Verbindungen liegt darin, dass viele
reinigungsaktive Verbindungen in weichem Wasser bessere Wirkung erzielen; auller-
dem kann durch Verringerung der Wasserharte das Auftreten von Kalkablagerungen
nach der Reinigung vermieden werden. Durch Verwendung dieser Verbindungen ent-
fallt somit die Notwendigkeit des Trocknens einer gereinigten Oberflache. Dies ist vom
Arbeitsablauf her vorteilhaft und insbesondere deshalb erstrebenswert, da auf diese
Weise die zur Konservierung aufgebrachte erfindungsgemaflie Zusammensetzung
nicht teilweise wieder entfernt wird. Im Falle der Behandlung von Textilien bleiben die
Fasern beweglicher, so dass sich ein besseres Tragegefihl einstellt.

Geeignete Vergrauungsinhibitoren sind beispielsweise Carboxymethylcellulose und
Pfropfpolymere von Vinylacetat auf Polyethylenglykol.

Geeignete Bleichmittel sind beispielsweise Addukte von Wasserstoffperoxid an anor-
ganische Salze, wie Natriumperborat-Monohydrat, Natriumperborat-Tetrahydrat und
Natriumcarbonat-Perhydrat, und Percarbonsauren, wie Phthalimidopercapronsaure.

Als Bleichaktivatoren eignen sich z.B. N,N,N',N'-Tetraacetylethylendiamin (TAED), Nat-
rium-p-nonanoyloxybenzolsulfonat und N-Methylmorpholiniumacetonitriimethyl-sulfat.

Geeignete Enzyme sind beispielsweise Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen,
Mannanasen, Oxidasen und Peroxidasen.

Als FarblUbertragungsinhibitoren geeignet sind beispielsweise Homo-, Co- und Pfropf-
polymere von 1-Vinylpyrrolidon, 1-Vinylimidazol oder 4-Vinylpyridin-N-oxid. Auch mit
Chloressigsaure umgesetzte Homo- und Copolymere des 4-Vinylpyridins eignen sich
als Farbubertragungsinhibitoren.

Biozide sind Verbindungen, die Bakterien abtdten. Ein Beispiel fir ein Biozid ist Glutar-
aldehyd. Der Vorteil der Verwendung von Bioziden liegt darin, dass sie der Verbreitung
von Krankheitserregern entgegenwirken.

Hydrotrope sind Verbindungen, die die Laslichkeit des Tensides / der Tenside in der
chemischen Zusammensetzung verbessern. Ein Beispiel flr ein Hydrotrop ist: Cumol-
sulfonat.
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Verdickungsmittel sind Verbindungen, die die Viskositat der chemischen Zusammen-
setzung erhdhen. Nichteinschrankende Beispiele fur Verdickungsmittel sind: Polyacry-
late und hydrophob modifizierte Polyacrylate. Der Vorteil der Verwendung von Verdi-
ckungsmitteln liegt darin, dass FlUssigkeiten mit hoherer Viskositat auf geneigten oder
vertikalen Oberflachen eine hohere Verweilzeit aufweisen als FlUssigkeiten mit niedri-
gerer Viskositat. Dies erhoht die Wechselwirkungszeit zwischen Zusammensetzung
und zu reinigender Oberflache.

Die Verwendung der erfindungsgemafen Mikrokapseln zur Herstellung der erfin-
dungsgemalien chemischen Zusammensetzung bildet einen weiteren Gegenstand der
Erfindung.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendung von erfin-
dungsgemafen Mikrokapseln zur Behandlung von Oberflachen. Bevorzugt ist dabei
eine Verwendung, bei der die zu behandelnde Oberflache ausgewahlt ist aus der
Gruppe bestehend aus Fasern, Vliesen, Schaumstoffen, Fliesen, Kacheln, Marmor,
Keramik, Beton, Kunststoff, Metall, Email, Glas. Besonders bevorzugt ist eine Verwen-
dung, bei der der zu behandelnde Gegenstand ein Textil ist.

Daher ist auch die Verwendung von erfindungsgemafien Mikrokapseln und insbeson-
dere die Verwendung einer chemischen Zusammensetzung enthaltend erfindungsge-
mafe Mikrokapseln in der Textilwasche ein besonders bevorzugter Gegenstand der
vorliegenden Erfindung.

Weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Gegenstand, der erfindungs-
gemalle Mikrokapseln aufweist und bevorzugt ist ein Gegenstand der die erfindungs-
gemalien Mikrokapseln auf seiner Oberfliche aufweist.

Als Gegenstand geeignet ist dabei jeder Korper, bei dem es gewlnscht ist, dass er bei
BerUhrung, d.h. bei Druckbelastung einen bestimmten Geruch abgibt. Nichtabschlie-
Rende Beispiele sind: Verpackungsmaterial aller Art wie Karton, Folie, Klebstoff, Kle-
beetiketten, Reinigungstlicher, Vliese, Lederprodukte, Farben und Lacke, Kosmetik-
produkte, jegliche Art von Behéltern, insbesondere solchen, die Lebensmittel oder
Kosmetika enthalten, Glas, Kunststoffteilen, Autos usw.

Die Erfindung wird im Folgenden durch Beispiele weiter beschrieben:

Beispiele
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Beispiel 1 - Vergleichsbeispiel:

Nur bifunktioneller Vernetzer: 1,4-Butandioldiacrylat

In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

409,45 g Wasser

416,59 Polyvinylalkohol [Mowiol® 40 / 88 (10% in Wasser)]
1,919 NaNO:2

und Olphase

46,2 g Methylmethacrylat

4455 ¢g 1,4-Butandioldiacrylat

9,25¢ Dimethylaminoethylmethacrylat

1,559 2-Ethylthioglykonat

100 g Citral (CAS-Nr. 5392-40-5)

300 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1362,5 g)

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgeflllt. Es wurden 1,33 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Lésung in Isododecan) und
zum Spulen 1,15 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70
°C aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. Es wurden 4,89 g einer
10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel in-
nerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekihlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten
eine Lésung von 0,27 g Ascorbinsaure in 25,4 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 37,6%, mit einer mittleren TeilchengrolRe
von 2,179 pm (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 2 — Vergleichsbeispiel:

Nur tretrafunktioneller Vernetzer: Pentaerythrit-tetracrylat

In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

409,45 g Wasser
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416,59 Polyvinylalkohol [Mowiol® 40 / 88 (10% in Wasser)]
1,919 NaNO:2
und Olphase
46,2 g Methylmethacrylat
9,25¢ Dimethylaminoethylmethacrylat
40 g Pentaerythrit-tetracrylat
1,559 2-Ethylthioglykonat
100 g Citral (CAS-Nr. 5392-40-5)
300 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1362,5 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgeflllt. Es wurden 1,33 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Ldsung in Isododecan) und
zum Spulen 1,15 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70
°C aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. Es wurden 4,89 g einer
10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel in-
nerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekihlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten
eine Losung von 0,27 g Ascorbinsaure in 25,4 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 37,8%, mit einer mittleren TeilchengroRe
von 2,737 pym (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 3:

Vernetzermischung: Bi- und Tetrafunktioneller Vernetzer: 1,4-Butandioldiacrylat & Pen-
taerythrit-tetracrylat

In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

328,45 ¢ Wasser

333,29 Polyvinylalkohol [Mowiol® 40 / 88 (10% in Wasser)]
1,53 ¢g NaNO:2

und Olphase

40 g Methylmethacrylat
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24 g 1,4-Butandioldiacrylat
89 Dimethylaminoethylmethacrylat
89 Pentaerythrit-tetracrylat
1,249 2-Ethylthioglykonat
80 g Citral (CAS-Nr. 5392-40-5)
240 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1090 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgeflllt. Es wurden 1,06 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Ldsung in Isododecan) und
zum Spulen 1,15 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70
°C aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. Es wurden 3,91 g einer
10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel in-
nerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekihlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten
eine Losung von 0,22 g Ascorbinsaure in 20,3 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 37,8%, mit einer mittleren TeilchengroRe
von 2,737 pym (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 4:

Analyse des Freisetzungsverhaltens

Die fertigen Dispersionen aus den Beispielen 1 bis 3 wurden mit einem Rakel auf einen
Karton aufgestrichen. Der Dufteindruck wurde vor und nach dem Reiben mit dem Fin-
ger sensorisch beurteilt (vgl. Bewertungsskala).

Definition der Bewertungsskala:

Zahl | Bewertung

1 Sehr geringe Geruchswahrnehmung

2 Deutliche Geruchswahrnehmung

3 Starke Geruchswahrnehmung

Vor dem Reibeexperiment

Beispiel |1 Woche 2 Wochen 2 Monate
1 2 1 1

2 2 1 1

3 1-2 1 1

Nach dem Reibeexperiment
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Beispiel |1 Woche 1 Monat 2 Monate
1 3 1-2 1
2 3 1-2 1
3 3 2 2

Es zeigt sich deutlich, dass das erfindungsgemalie Produkt bei langerer Lagerdauer
eine verbesserte Duftfreisetzung aufweist.

Weitere Beispiele zur Verkapselung von Duft- und Riechstoffen:

Beispiel 5:

In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

592 g Wasser

190 g modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
47,59 Polyvinylalkohol [Mowiol® 15/ 79 (10% in Wasser)]
2149 NaNO:2

und Olphase

55,09 Methylmethacrylat

339 1,4-Butandioldiacrylat

11g Dimethylaminoethylmethacrylat

1149 Pentaerythrit-triacrylat

1,79 2-Ethylthioglykonat

110 g Citral (CAS-Nr. 5392-40-5)

330 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1431,68 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgefullt. Es wurden 1,46 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Losung in Isododecan) und
zum Spulen 1,26 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70
°C aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. AnschlieRend wurden 5,38 g
einer 10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kes-
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sel innerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekuhlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minu-
ten eine Lésung von 0,14 g Ascorbinsdure in 20 g Wasser zudosiert wurde.
Die so hergestellte Dispersion wurde zur Stabilisierung mit 0,65g Acticide MBS und
0,72 Actizide MV versetzt. Zur Einstellung der Rheologie wurden 6,7 g eines Verdi-
ckers (Viscalex HV 30®) hinzugegeben und der pH-Wert durch Zugabe von Natronlau-
ge (17%ig) auf pH=8 eingestellit.
Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 37,6%, mit einer mittleren TeilchengroRe
von 5,567 pym (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 6:
In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

592 g Wasser

190 g modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
47,59 Polyvinylalkohol [Mowiol® 15 /79 (10% in Wasser)]
2149 NaNO:2

und Olphase

55,09 Methylmethacrylat

339 1,4-Butandioldiacrylat

11g Dimethylaminoethylmethacrylat

1149 Pentaerythrit-triacrylat

1,79 2-Ethylthioglykonat

110 g Duftstoffmischung fir Wasch- und Reinigungsmittel
330 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1431,68 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgeflllt. Es wurden 1,46 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Ldsung in Isododecan) und
zum Spulen 1,26 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70
°C aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlieRend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. Anschliellend wurden 5,38 g
einer 10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kes-
sel innerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekuhlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minu-
ten eine Lésung von 0,3 g Ascorbinsdure in 28 g Wasser zudosiert wurde.
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Die so hergestellte Dispersion wurde zur Stabilisierung mit 0,65g Acticide MBS und
0,72 Actizide MV versetzt. Zur Einstellung der Rheologie wurden 6,7 g eines Verdi-
ckers (Viscalex HV 30®) hinzugegeben und der pH-Wert durch Zugabe von Natronlau-
ge (17%ig) auf pH=8 eingestellit.
Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 36,8%, mit einer mittleren Teilchengréfle
von 5,448 pm (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 7:
In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

216,62 g Wasser

95,15 ¢g modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
23,659 Polyvinylalkohol [Mowiol® 15/ 79 (10% in Wasser)]
119 NaNO:2

und Olphase

2209 Methylmethacrylat

16,59 1,4-Butandioldiacrylat

1149 Methacrylsaure

559 Pentaerythrit-triacrylat

559 Duftstoffmischung fir Wasch- und Reinigungsmittel
165 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 629,14 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrlhrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgefullt. Es wurden 0,73 g tert-Butylperpivalat (75 %ige Losung in Isododecan) und
zum Spulen 1 g Wasser zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 70 °C
aufgeheizt. Der Kesselinhalt wurde anschlieend Uber 1 Stunde auf 85 °C erwarmt,
und danach bei dieser Temperatur 1 Stunde gehalten. Anschlielend wurden 2,75 g
einer 10%igen wassrigen Losung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kes-
sel innerhalb von 90 Minuten auf 25 °C abgekuhlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minu-
ten eine Lésung von 0,14 g Ascorbinsdure in 14 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 41,1%, mit einer mittleren TeilchengrolRe
von 2,264 pm (mittels Lichtstreuung bestimmt).



10

15

20

25

30

35

40

WO 2009/090169 PCT/EP2009/050319

25
Beispiel 8:
In einen 2 I-Kessel mit DispenserrUhrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch

aus Wasserphase

42712 g Wasser

1384 g modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
344 g Polyvinylalkohol [Mowiol® 15 / 79 (10% in Wasser)]
1,53 g NaNO>

und Olphase

40,049 Methylmethacrylat

24 g 1,4-Butandioldiacrylat

89 Diemthylaminomethylmethacrylat

89 Pentaerythrit-triacrylat

1,24 g 2-Ethylhexylthioglykolat

8049 Duftstoffmischung fir Wasch- und Reinigungsmittel
240 g Weil36l (CAS-Nr. 8042-47-5)

gegeben (Gesamtmenge 1003g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrihrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgefullt. Es wurden 0,8 g tert.-Butylperneodecanoat und zum Spulen 1 g Wasser
zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 50 °C aufgeheizt. Der Kesselin-
halt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 70 °C erwarmt, und danach bei dieser
Temperatur 1 Stunde gehalten. AnschlieRend wurden 3,91 g einer 10%igen wassrigen
Lésung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel innerhalb von 90 Minu-
ten auf 25 °C abgekuihlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten eine Losung von 0,22
g Ascorbinsaure in 25 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 33,6%, mit einer mittleren TeilchengroRe
von 2,27 um (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 9:

In einen 2 |-Kessel mit Dispenserrihrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch
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aus Wasserphase
359,6 g Wasser
172,02 g modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
86,019 Polyvinylalkohol [Mowiol® 15/ 79 (10% in Wasser)]
1,58 g NaNO2
und Olphase
40,519 Methylmethacrylat
258¢ 1,4-Butandioldiacrylat
8,69 Diemthylaminomethylmethacrylat
8,69 Pentaerythrit-triacrylat
1,33 2-Ethylhexylthioglykolat
86,019 Duftstoffmischung fir Wasch- und Reinigungsmittel
258,02 g C12-15 Benzoesaurealkylester (CAS 68411-27-8)

gegeben (Gesamtmenge 1049 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrihrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgefullt. Es wurden 0,86 g tert.-Butylperneodecanoat und zum Spulen 1 g Wasser
zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 50 °C aufgeheizt. Der Kesselin-
halt wurde anschlieRend Uber 1 Stunde auf 70 °C erwarmt, und danach bei dieser
Temperatur 1 Stunde gehalten. AnschlieRend wurden 4,3 g einer 10%igen wassrigen
Lésung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel innerhalb von 90 Minu-
ten auf 25 °C abgekunhlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten eine Losung von 0,23 g
Ascorbinsdure in 21 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 39,8%, mit einer mittleren Teilchengréfe

von 2,89 um (mittels Lichtstreuung bestimmt).

Beispiel 10:

In einen 2 |-Kessel mit Dispenserrihrer (Durchmesser 5 cm) wurde folgendes Gemisch
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Wasser

modifizierte Cellulose [Culminal MHPC 100 (5% in Wasser)]
Polyvinylalkohol [Mowiol® 15/ 79 (10% in Wasser)]

NaNO2

Methylmethacrylat

1,4-Butandioldiacrylat
Diemthylaminomethylmethacrylat
Pentaerythrit-triacrylat

2-Ethylhexylthioglykolat

Duftstoffmischung fir Wasch- und Reinigungsmittel
C12-15 Benzoesaurealkylester (CAS 68411-27-8)

gegeben (Gesamtmenge 780 g).

Die Mischung wurde 40 Minuten bei Raumtemperatur mit einer Drehzahl von 3500
UpM dispergiert und dann in einen mit einem Ankerrihrer ausgestatteten 2 |-Kessel
umgefullt. Es wurden 1,28 g tert.-Butylperneodecanoat und zum Spullen 1 g Wasser
zugegeben und der Kessel innerhalb von 1 Stunde auf 50 °C aufgeheizt. Der Kesselin-
halt wurde anschlielend Uber 1 Stunde auf 70 °C erwarmt, und danach bei dieser
Temperatur 1 Stunde gehalten. AnschlieRend wurden 3,2 g einer 10%igen wassrigen
Lésung von tert-Butylhydroperoxid zugegeben und der Kessel innerhalb von 90 Minu-

ten auf 25 °C abgekuhlt, wobei innerhalb der ersten 80 Minuten eine Losung von 0,17 g

Ascorbinsdure in 18,6 g Wasser zudosiert wurde.

Der Feststoffgehalt dieser Dispersion lag bei 37%, mit einer mittleren Teilchengréfle

von 2,18 um (mittels Lichtstreuung bestimmt).
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Patentansprlche:
1. Mikrokapsel, umfassend einen Kern a), der einen Duft- oder Riechstoff ent-

halt, und eine Schale b), wobei b) erhaltlich ist durch Polymerisation von

einem oder mehreren C+-Cz4-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacryl-
saure und
mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen Monomeren.

2. Mikrokapsel nach Anspruch 1, bei der unabhangig voneinander

a) mindestens ein hydrophobes Material enthalt,

b) durch radikalische Polymerisation herstellbar ist,

die Menge an C1-Cx-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in
der Mikrokapsel 1 bis 99,99 Massen% betragt,

ein C4-C1g-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsdure enthalten ist,
die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen
Monomeren in der Mikrokapsel 0,01 bis 70 Massen% betragt,

zwei, drei, vier oder funf verschiendene Monomere mit radikalisch poly-
merisierbaren Gruppen enthalt,

die Menge an monofunktionellen vinylischen Monomeren, welche Uber
zusatzliche nicht vinylische funktionelle Gruppen verfiigen, in der Mikro-
kapsel 0 bis 50 Massen% betragt,

und

weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht viny-
lische funktionelle Gruppen verflgen, in einer Menge von 0 bis 40 Mas-
sen% in der Mikrokapsel enthalten sind.

3. Mikrokapsel nach Anspruch 1 oder 2, bei der unabhangig voneinander

a) aus dem mindestens einen hydrophoben Material und dem mindes-
tens einen Duft- oder Riechstoff besteht oder

a) aus dem mindestens einen Duft- oder Riechstoff besteht,

b) durch radikalische Polymerisation hergestellt ist,

die Menge an C1-Cx-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in
der Mikrokapsel 20 bis 80 Massen% betragt,

ein C4-C12-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsdure enthalten ist,
die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen
Monomeren in der Mikrokapsel 5 bis 50 Massen% betragt,

zwei oder drei verschiendene Monomere mit zwei - oder mehrfach un-
gesattigten und radikalisch polymerisierbaren Gruppen enthalt,

die Menge an monofunktionellen vinylischen Monomeren, welche Uber
zusatzliche nicht vinylische funktionelle Gruppen verflgen, in der Mikro-
kapsel 10 bis 40 Massen% betragt,

und
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- weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht viny-
lische funktionelle Gruppen verflgen, in einer Menge von 5 bis 35 Mas-
sen% in der Mikrokapsel enthalten sind.

Mikrokapsel nach einem der Anspriche 1 bis 3, bei der unabhangig vonein-

ander

- das mindestens eine hydrophobe Material ausgewahlt ist aus der Gruppe
bestehend aus: Pflanzendl, tierischem Ol, niederviskosen hydrophoben
Materialien und Mineraldl,

- der mindestens eine Duft- oder Riechstoff ausgewanhlt ist aus der Gruppe
bestehend aus: natlrlichen Duft- oder Riechstoffen, synthetischen Duft
oder Riechstoffen und halbsynthetischen Duft- oder Riechstoffen,

- die Menge an C+-Cys-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure in
der Mikrokapsel 40 bis 60 Massen% betragt,

- ein C4-Cs-Alkylester/n der Acryl- und/oder Methacrylsaure enthalten ist,

- die Menge der mindestens zwei verschiedenen bi- oder polyfunktionellen
Monomeren in der Mikrokapsel 20 bis 40 Massen% betragt,

- zwei verschiedene Monomere mit zwei - oder mehrfach ungesattigten
und radikalisch polymerisierbaren Gruppen enthalt,

- die Menge an monofunktionellen vinylischen Monomeren, welche UGber
zusatzliche nicht vinylische funktionelle Gruppen verflgen, in der Mikro-
kapsel 20 bis 30 Massen% betragt,
und

- weitere monofunktionelle Monomere, welche Uber zusatzliche nicht viny-
lische funktionelle Gruppen verflgen, in einer Menge von 10 bis 30
Massen% in der Mikrokapsel enthalten sind.

Mikrokapsel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, bei der der mittlere Durch-
messer im Bereich von 0,8 bis 100 um liegt.

Mikrokapsel nach einem der Anspriche 1 bis 5, bei der das Verhalinis der
Dicke der Schale zum Durchmesser der Mikrokapsel im Bereich von 0,005
bis 0,1 liegt.

Chemische Zusammensetzung enthaltend Mikrokapseln gemafl einem der
Ansprliche 1 bis 6.

Chemische Zusammensetzung nach Anspruch 7, die mindestens einen Stoff
enthalt, der ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Tensid, Desinfek-
tionsmittel, Farbstoff, Sdure, Base, Komplexbildner, Biozid, Hydrotrop, Verdi-
ckungsmittel, Builder, Cobuilder, Enzym, Bleichmittel, Bleichaktivator, Korro-
sionsinhibitoren, Bleichkatalysatoren, Farbschutzadditive, FarbUbertragung-



10

15

20

25

WO 2009/090169 PCT/EP2009/050319

10.

11.

12.

13.

14.

30

sinhibitoren, Vergrauungsinhibitoren, Soil-Release-Polymere, Faserschutz-
additive, Silicone, Bakterizide und Konservierungsmittel, organische Losemit-
tel, Loslichkeitsvermittler, Auflésungsverbesserer und Parfum.

Verwendung von Mikrokapseln gemaf einem der Anspriche 1 bis 6 zur Her-
stellung einer Zusammensetzung geman einem der Anspriche 7 bis 8.

Verwendung von Mikrokapseln gemafly einem der Anspriche 1 bis 6 zur Be-
handlung von Oberflachen.

Verwendung von Mikrokapseln gemaf einem der Ansprliche 1 bis 6 in der
Textilwasche.

Verwendung einer chemischen Zusammensetzung gemall einem der An-
spriche 7 bis 8 in der Textilwasche.

Gegenstand, der Mikrokapseln gemaf einem der Ansprlche 1 bis 6 aufweist.

Gegenstand nach Anspruch 13, der die Mikrokapseln auf seiner Oberflache
aufweist.
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