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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Herstellung von Polymerteilchen, die einge-
schlossene Farbemittel enthalten.

[0002] Das Einschlieen von Wirkbestandteilen
kann durch eine Vielzahl von Verfahren erreicht wer-
den. Einige von diesen Techniken beinhalten das Bil-
den einer Polymerschale um einen zentralen Kern
oder Wirkbestandteil. Andere Verfahren beinhalten
das Herstellen einer Matrix aus Polymermaterial,
durch die ein Wirkbestandteil verteilt ist.

[0003] Verschiedene Verfahren zum Herstellen von
Kapseln wurden in der Literatur vorgeschlagen. Bei-
spielsweise ist es bekannt, hydrophobe Flissigkeiten
einzukapseln, indem man hydrophobe Flissigkeit in
einem wassrigen Medium dispergiert, das ein Mela-
min-Formaldehyd-Vorkonzentrat enthalt, und an-
schlieBend den pH-Wert vermindert, was zu einer die
hydrophobe Flissigkeit umgebenden, undurchlassi-
gen Aminoplastharzschalenwand flhrt. Variationen
von diesem Verfahrenstyp werden in GB-A-2073132,
AU-A-27028/88 und GB-A-1507739 beschrieben,
wobei die Kapseln vorzugsweise verwendet werden,
um Druckfarben zur Verwendung in druckempfindli-
chem, kohlenstofflosem Kopierpapier einzukapseln.

[0004] Obwohl auf Melaminformaldehydharzen ba-
sierende Kapseln sowohl undurchléssig als auch
dauerhaft sind, haben sie jedoch in der Regel den
Nachteil, dass sie bei erhéhten Temperaturen weni-
ger undurchlassig sind. Auflterdem besteht auch die
Gefahr, dass sich bei erhdhten Temperaturen Form-
aldehyd entwickelt.

[0005] Typische Techniken zum Bilden einer Poly-
merschale werden beispielsweise in GB 1 275712, 1
475 229 und 1 507 739, DE 3 545 803 und US 3 591
090 beschrieben.

[0006] In US 3 838 007 werden Enzymtropfchen,
die in einer wassrigen Lésung von beispielsweise
Gelatine dispergiert sind, in Wasser dispergiert und
dann vernetzt, um vernetzte Teilchen der enzyment-
haltenden Gelatine zu ergeben.

[0007] In EP-A-356 240 werden Verfahren zum Ein-
kapseln von Enzym oder anderem biologisch herge-
stellten Material in einer Matrix von Polymermaterial
durch Vermischen des Polymermaterials mit einer
wassrigen Flussigkeit, die das biologisch hergestellte
Material enthalt, Dispergieren dieses Gemisches in
einer mit Wasser nicht mischbaren Flussigkeit und
azeotropes Behandeln der Dispersion, offenbart. Das
Produkt kann entweder relativ grobe Perlen, die ge-
wonnen werden kdnnen, oder eine stabile Dispersion
von kleinen Teilchen in der mit Wasser nicht mischba-
ren Flussigkeit, ergeben.

[0008] In EP-A-356 239 gibt es eine Beschreibung
von verschiedenen Zusammensetzungen und Ver-
fahren, die vorwiegend flr die Einkapselung von En-
zymen fir flissige oder andere Waschmittel vorgese-
hen sind. Ein darin beschriebener Produkttyp um-
fasst Teilchen mit einem Kern, der Matrixpolymer,
enthaltend das Enzym, Ol um den Kern und eine Po-
lymerschale um das Ol umfasst.

[0009] Teilchen von einer einen Wirkbestandteil ent-
haltenden Polymermatrix kénnen als eine Dispersion
in Ol gebildet werden und diese Dispersion kann
dann in einer wassrigen Lésung eines Einkapse-
lungspolymers oder Blends von Polymeren disper-
giert werden und die Polymerabscheidung kann dann
veranlasst werden, um die Olteilchen, die die Teil-
chen des Matrixpolymers enthalten, welches den
Wirkbestandteil enthalt, herum stattzufinden.

[0010] US 5 744 152 beschreibt ein Verfahren zum
Bilden von Polymerteilchen, die als eine Lésung von
in Wasser Idslichem Salz mit einem flichtigen Amin
eines Polymers eingefiihrt werden, das relativ unlés-
lich und nicht quellend in einer Saure ist, durch die
der Wirkbestandteil dispergiert oder gelést wird und
wobei die Losung erhitzt wird, wodurch die Trocken-
matrix gebildet wird und das Amin sich verflichtigt
und dabei ein Polymer gebildet wird, das in Saure un-
I8slich ist. Die Freisetzung eines Wirkbestandteils
kann durch vorsichtige Einstellung des pH-Werts ge-
steuert werden. Dieses Verfahren ist speziell fur das
EinschlieRen von Bestandteilen mit relativ groRer Ab-
messung, insbesondere Enzyme, Pilze, Sporen,
Bakterien, Zellen oder Antibiotika, ausgelegt, welche
durch pH-Wert-Einstellung als ein geeigneter Abga-
bemechanismus freigesetzt werden.

[0011] WO 97/24178 beschreibt eine teilchenformi-
ge Zusammensetzung, die Teilchen mit einer Poly-
mermatrix umfasst, die einen waschaktiven Bestand-
teil einschlielt, worin die Polymermatrix von einer
freien Basenform eines kationischen Polymers gebil-
det wird, welches ein Copolymer von einem ethyle-
nisch ungesattigten, hydrophoben Monomer mit ei-
nem ethylenisch ungesattigten, substituierten Amin-
monomer darstellt. Die Matrixteilchen kénnen durch
Polymerisieren des freien Basenmonomers und des
hydrophoben Monomers hergestellt werden, unter
Auflésen in einem organischen Lésungsmittel, um
eine Lbésung des freien Basenpolymer-anorgani-
schen Lésungsmittels zu bilden. Dem folgt die Zuga-
be einer wassrigen Lésung einer flichtigen Saure,
wobei das Lésungsmittel héhere Flichtigkeit als die
Saure aufweist. Das Lésungsmittel wird dann abdes-
tilliert, um eine Lésung der Salzform des Polymers in
Wasser zu hinterlassen. Eine geeignete fllichtige
Saure ist Essigsaure, wobei in dem Fall ein geeigne-
tes Losungsmittel Essigsaure-n-butylester darstellt.
Die Wirkbestandteile schlieRen insbesondere Enzy-
me ein, die durch Verdinnung des Mediums, worin
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sie enthalten sind, freigesetzt werden kénnen.

[0012] Alle von den vorstehend erwahnten Literatur-
stellen betreffen das EinschlieRen oder Einkapselung
der Wirkbestandteile, die bei einer spateren Stufe
freigesetzt werden sollen, und ergeben somit keinen
Hinweis darlUiber wie ein permanenter Einschluss von
Materialien, insbesondere von Spezies mit relativ
kleiner Grofde, zu erreichen ist.

[0013] Eine Vielzahl von Techniken sind zum Her-
stellen von eingekapselten oder eingeschlossenen
Farbemitteln bekannt.

[0014] WO 91/06277 beschreibt kosmetische For-
mulierungen, die aktivierbare, ruhende Pigmente, die
in einer wassrigen Grundlage oder Trager dispergiert
sind, aufweisen. Die vermahlene Pigment- oder flus-
sige Tragerdispersion ist mikroeingekapselt, um sta-
biles, trockenes, freiflieRendes Pulver von Mikrogro-
Renpartikeln zu bilden. Das bevorzugte Verfahren zur
Einkapselung erfolgt durch Koazervierung, beispiels-
weise durch Emulgieren einer flissigen Dispersion in
einer kontinuierlichen, externen wassrigen Phase,
um Tropfchen von MikrogréRe zu bilden, und ein
Komplex von kolloidalem Material wird zu der &uf3e-
ren Phase in einer derartigen Weise gegeben, um
eine Abscheidung auf oder um jedes Tropfchen zu
bilden, wodurch eine dullere Wand oder Schale ge-
bildet wird. Die Mikrokapseln sind vorgesehen, zu
zerbrechen und das ruhende Pigment freizusetzen,
wenn sie physikalischen Kraften unterzogen werden.

[0015] US 5234711 betrifft Verfahren zum Einkap-
seln von Pigmentteilchen, das beim Herstellen von
kosmetischen Produkten nitzlich ist. Es ist ein Ziel
dieser Offenbarung, ein Vinylpolymereinkapselungs-
verfahren zum Erhéhen des Benetzungsvermdgens,
Dispergiervermégens und der Warmebestandigkeit
der Pigmentteilchen anzuwenden. Das Verfahren zur
Einkapselung beinhaltet Redox- oder freie radikali-
sche Polymerisation in einem wassrigen Medium.

[0016] EP 225799 beschreibt mikroeingekapseltes,
festes, nicht magnetisches Farbematerial in einer
flissigen, Gel-, wachsartigen oder bei niederer Tem-
peratur schmelzenden, festen Tragerphase, die in-
nerhalb einer Polymerschale eingekapselt ist. Absor-
biert auf der Schale ist ein Silan- oder Titanatkupp-
lungsmittel, das die Oleophilizitat der Oberflache des
festen Farbemittelmaterials erhéht.

[0017] EP 445342 betrifft eine kosmetische Zusam-
mensetzung, die ein Pigment, das durch Einarbeiten
eines solvatisierten Farbstoffs in ein Harz und Anmi-
schen mit einem kosmetischen Trager gebildet wur-
de, umfasst. Die Menge des vorliegenden Pigments
ist ausreichend, um eine attraktive Menge an Pig-
ment bereitzustellen, die ausreichend ist, um einen
attraktiven kosmetischen Effekt zu liefern, wenn auf

Haut, Nagel oder Haar aufgetragen wird. Jeder kos-
metisch vertragliche, 16sliche Farbstoff kann verwen-
det werden. Jedes Harz kann verwendet werden, vo-
rausgesetzt, dass es zu einem feinen Pulver pulveri-
siert werden kann. Der solvatisierte Farbstoff kann in
das Harz durch Zugabe zu einem plastifizierten oder
geschmolzenen Harz oder durch Auflésen des Farb-
stoffs in einer LOsung von unpolymerisiertem Harz
und gemeinsamen Ldsungsmittel fur den Farbstoff
und das Harz, dann Polymerisieren des Harzes oder
durch In-Kontakt-Bringen des Farbstoffs mit dem
Harz eingearbeitet werden. Es wird angegeben, dass
die mit Farbstoff impragnierten Harzpulver in einer
Vielzahl von kosmetischen Zusammensetzungen
verwendet werden.

[0018] Gleichwohl besteht ein Bedarf, Produkte be-
reitzustellen, die eingeschlossene oder eingekapsel-
te Farbemittel enthalten, wobei die Produkte das Far-
bemittel Gber l&angere Zeitrdume und auch wenn sie
verschiedenen Umgebungen unterzogen werden,
zurlckhalten. Dies ist insbesondere so im Fall von in
Ol 16slichen und insbesondere in Wasser l6slichen
Farbstoffen, wo es im Allgemeinen schwierig ist, den
Farbstoff permanent zurtickzuhalten. In einer kosme-
tischen Zusammensetzung, in der der Farbstoff nicht
permanent zurtickgehalten wird, kann dies den visu-
ellen Langzeiteffekt des Kosmetikums beeintrachti-
gen.

[0019] Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung
besteht darin, Polymer-eingeschlossene Farbemittel
bereitzustellen, worin das Farbemittel auch nach lan-
gerer Anwendung nicht auslaugt. Insbesondere ware
es erwilinscht, ein Verfahren zum Einschluss von L6-
sungen der Farbstoffe in Polymerteilchen zur Einar-
beitung in kosmetische Formulierungen bereitzustel-
len und wobei die Farbstoffe permanent eingefangen
bleiben und nicht vor, wahrend oder nach Auftragung
freigesetzt werden.

[0020] Auferdem kann Einkapselung oder Ein-
schluss von Farbemitteln zur visuellen Beeintrachti-
gung des Farbemittels fiihren. Dies kann ein Ergeb-
nis des von dem Polymer absorbierten Lichts von be-
stimmten Wellenldngen oder manchmal ein Ergebnis
des unregelmafigen Baus der Polymerteilchen sein.

[0021] AuRerdem ist es auch eine Aufgabe, ein al-
ternatives Verfahren zum Umwandeln von in Ol oder
Wasser l6slichen Farbstoffen zu einem Produkt be-
reitzustellen, welches als ein Pigment in einer Viel-
zahl von Anwendungen verwendet werden kann.

[0022] Somit ist es eine weitere Aufgabe der vorlie-
genden Erfindung, Polymer-eingefangene Farbemit-
tel bereitzustellen, die verbesserte visuelle Effekte er-
geben.

[0023] Somit stellen wir geman der vorliegenden Er-
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findung Polymerteilchen bereit, umfassend eine Po-
lymermatrix und Farbemittel, das durch die Matrix
verteilt ist, wobei die Polymermatrix aus einem Blend
von Monomeren gebildet wurde, der umfasst

ein erstes Polymer, das ein ethylenisch ungesattig-
tes, ionisches Monomer darstellt, welches anionisch,
potenziell anionisch, kationisch oder potenziell katio-
nisch ist, wobei wenn das ionische Monomer anio-
nisch oder potenziell anionisch ist, es ausgewahlt ist,
aus der Gruppe, bestehend aus (Meth)acrylsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Itaconsaure, lta-
consaureanhydrid, Crotonsaure, (Meth)allylsulfon-
saure, Vinylsulfonsdure und 2-Acrylamido-2-methyl-
propansulfonsaure und wenn das ionische Monomer
kationisch oder potenziell kationisch ist, es aus einem
ethylenisch ungesattigten Amin ausgewahilt ist,

und ein zweites Monomer, das ein ethylenisch unge-
sattigtes hydrophobes Monomer darstellt, das ein
Homopolymer mit einer Glasiibergangstemperatur
oberhalb 50°C bilden kann, wobei das zweite Mono-
mer aus der Gruppe, bestehend aus Styrol, Methyl-
methacrylat, tertiarem Butylmethacrylat, Phenylme-
thacrylat, Cyclohexylmethacrylat und Isobornylme-
thacrylat, ausgewahilt ist,

und worin das erste Monomer ein Salz einer fliichti-
gen Gegenionen-Komponente darstellt, wobei wenn
das erste Monomer anionisch oder potenziell anio-
nisch ist, das fliichtige Gegenion Ammoniak oder ein
flichtiges Amin darstellt und wenn das erste Mono-
mer kationisch oder potenziell kationisch ist, das
flichtige Gegenion eine fllichtige Saure, ausgewahlt
aus der Gruppe, bestehend aus Essigsaure, Amei-
sensaure und Kohlensaure, darstellt, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Polymermatrix fir das Farbe-
mittel nicht permeabel ist.

[0024] In einem weiteren Aspekt der vorliegenden
Erfindung stellen wir ein Verfahren zum Herstellen
von Polymerteilchen bereit, umfassend eine Poly-
mermatrix und Farbemittel, verteilt durch die Matrix,
wobei die Polymermatrix aus einem Blend von Mono-
meren gebildet wurde, der umfasst

ein erstes Monomer, das ein ethylenisch ungesattig-
tes, ionisches Monomer darstellt, welches anionisch,
potenziell anionisch, kationisch oder potenziell katio-
nisch ist, wobei wenn das ionische Monomer anio-
nisch oder potenziell anionisch ist, es ausgewahlt ist,
aus der Gruppe, bestehend aus (Meth)acrylsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Itaconsaure, lta-
consaureanhydrid, Crotonsaure, (Meth)allylsulfon-
saure, Vinylsulfonsdure und 2-Acrylamido-2-methyl-
propansulfonsaure und wenn das ionische Monomer
kationisch oder potenziell kationisch ist, es aus einem
ethylenisch ungesattigten Amin ausgewahilt ist,

und ein zweites Monomer, das ein ethylenisch unge-
sattigtes hydrophobes Monomer darstellt, das ein
Homopolymer mit einer Glasiibergangstemperatur
oberhalb 50°C bilden kann, wobei das zweite Mono-
mer aus der Gruppe, bestehend aus Styrol, Methyl-
methacrylat, tertiarem Butylmethacrylat, Phenylme-

thacrylat, Cyclohexylmethacrylat und Isobornylme-
thacrylat, ausgewahlt ist,
worin das zweite Monomer ausgewabhlt ist, aus der
Gruppe, bestehend aus Styrol, Methylmethacrylat,
tertidarem Butylmethacrylat, Phenylmethacrylat, Cyc-
lohexylmethacrylat und Isobornylmethacrylat,
und worin das erste Monomer ein Salz einer fllichti-
gen Gegenionen-Komponente darstellt, wobei wenn
das erste Monomer anionisch oder potenziell anio-
nisch ist, das flliichtige Gegenion Ammoniak oder ein
flichtiges Amin darstellt und wenn das erste Mono-
mer kationisch oder potenziell kationisch ist, das
flichtige Gegenion eine flichtige Saure, ausgewahlt
aus der Gruppe, bestehend aus Essigsaure, Amei-
sensaure und Kohlensaure, darstellt,
wobei die Polymermatrix fur das Farbemittel nicht
permeabel ist,
wobei das Verfahren die Schritte umfasst
A) Bereitstellen einer wassrigen Phase eines Po-
lymersalzes, gebildet aus einem Monomer-Blend,
das das erste und zweite Monomer umfasst,
B) Auflésen oder Dispergieren des Farbemittels
mit der wassrigen Phase,
C) Bilden einer Dispersion, die im Wesentlichen
aus der wassrigen Phase in einer mit Wasser
nicht mischbaren, flissigen Phase, die vorzugs-
weise einen amphipatischen Polymerstabilisator
zur Bildung einer Emulsion umfasst, besteht und
D) Unterziehen der Dispersion Entwasserung,
wobei Wasser aus den wassrigen Teilchen ver-
dampft wird, wodurch sich die festen Teilchen bil-
den, die das durch das Matrixpolymer verteilte
Farbemittel umfassen,

wobei die flichtige Gegenion-Komponente des Sal-
zes, wahrend der Destillation verdampft wird, und die
Polymermatrix zu ihrer freien Saure- oder freien Ba-
senform umgewandelt wird.

[0025] Die Teilchen gemal dem ersten Aspekt der
Erfindung und die Produkte, die sich aus den Verfah-
ren gemal dem zweiten Aspekt der Erfindung erge-
ben, haben verstarkte visuelle Leistung und weiterhin
erlaubt die Polymermatrix dem eingefangenen Far-
bemittel auch unter Iangerer Anwendung nicht freige-
setzt zu werden.

[0026] Die Polymerprodukte kénnen weiter verbes-
sert werden, wenn die Polymermatrix vernetzt ist.
Dieses Vernetzen kann ein Ergebnis des Einschlus-
ses eines Vernetzungsschritts in das Verfahren sein.
Dies kann durch Einschlielen von selbstvernetzen-
den Gruppen in das Polymer, beispielsweise Mono-
mer wiederkehrende Einheiten, die eine Methylol-
funktionalitat tragen, erreicht werden. Vorzugsweise
wird das Vernetzen durch EinschlieRen eines Vernet-
zungsmittels mit dem wassrigen Phasenpolymer er-
reicht. Die Vernetzungsmittel sind im Allgemeinen
Verbindungen, die mit funktionellen Gruppen an der
Polymerkette reagieren. Wenn beispielsweise die
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Polymerkette anionische Gruppen enthalt, kann ein
geeignetes Vernetzungsmittel Aziridin, Diepoxide,
Carbodiamide, Silane oder ein mehrwertiges Metall,
beispielsweise Aluminium oder Zirkonium, sein. Ein
besonders bevorzugtes Vernetzungsmittel ist Ammo-
niumzirkoniumcarbonat. Eine weitere besonders be-
vorzugte Klasse von Vernetzungsmittel schlief3t Ver-
bindungen ein, welche kovalente Bindungen zwi-
schen Polymerketten, beispielsweise Silanen oder
Diepoxiden, bilden.

[0027] Das vernetzende Verfahren tritt wiinschens-
werterweise wahrend des Entwasserungsschritts
auf. Somit wird, wo ein Vernetzungsmittel einge-
schlossen ist, es im Allgemeinen ruhend verbleiben,
bis die Entwasserung beginnt.

[0028] Wir haben gefunden, dass aus der speziellen
Kombination von hydrophobem Monomer gebildete
Polymere, die ein Homopolymer mit einer Glastber-
gangstemperatur oberhalb 50°C, vorzugsweise gro-
Rer als 60 oder 80°C, bilden kénnen, stark verbesser-
te Leistung beziglich der Undurchdringbarkeit fur
das Farbemittel zeigen. Mit hydrophobem Monomer
meinen wir, dass das Monomer eine Loéslichkeit in
Wasser von weniger als 5 g pro 100 ml Wasser auf-
weist.

[0029] Die Glasubergangstemperatur (Tg) fir ein
Polymer wird in der Encycopedia of Chemical Tech-
nology, Band 19, vierte Ausgabe, Seite 891 als die
Temperatur definiert, unterhalb der (1) die Uber-
gangsbewegung der gesamten Molekule und (2) das
Aufwickeln und Abwickeln von 40 bis 50 Kohlenstoff-
atomsegmenten der Ketten beide eingefroren sind.
Somit wirde unterhalb ihrer Tg ein Polymer keine
Fliel3- oder Gummielastizitat zeigen. Die Tg eines Po-
lymers kann unter Verwendung von Differential Scan-
ning Calorimetry (DSC) bestimmt werden. Somit wer-
den eine Bezugsprobe mit bekannter Tg und die Ver-
suchsprobe getrennt, aber parallel gemaf einem li-
nearen Temperaturprogramm erhitzt. Die zwei Heizer
halten die zwei Proben bei gleichen Temperaturen.
Der zu den zwei Heizern zugefuhrte Strom zum Errei-
chen von diesem wird verfolgt und der Unterschied
zwischen ihnen, als eine Funktion der Bezugstempe-
ratur, die als eine Aufzeichnung der spezifischen
Warme als eine Funktion der Temperatur umgewan-
delt wird, aufgetragen. Wenn sich die Bezugstempe-
ratur erhdht oder senkt und die Versuchsprobe sich
einem Ubergang néhert, wird die zum Halten der
Temperatur erforderlichen Warmemenge in Abhan-
gigkeit davon, ob der Ubergang endotherm oder exo-
therm ist, grofier oder geringer. Eine typische Kurve,
die die Glassubergangstemperatur anzeigt, wird in

Fig. 1 gezeigt.

[0030] Im Allgemeinen ist der mittlere Teilchengro-
Rendurchmesser der Teilchen weniger als etwa 100
pm. Gewdhnlich ist der mittlere TeilchengroRen-

durchmesser in der Regel kleiner, beispielsweise we-
niger als 70 oder 80 pm, haufig weniger als 40 oder
50 pm und typischerweise wird der mittlere Teilchen-
durchmesser zwischen 750 nm und 40 pm liegen.
Vorzugsweise liegt der mittlere Teilchengré3endurch-
messer im Bereich von 10 bis 40 pm, gewdhnlich zwi-
schen 20 und 40 pm. Die mittlere TeilchengréRRe wird
durch einen Coulter-Teilchenanalysator gemaR Stan-
dardverfahren, die in der Literatur gut dokumentiert
sind, bestimmt.

[0031] Ohne durch Theorie begrenzt sein zu wollen,
wird angenommen, dass die besondere Kombination
von ionischem Monomer und dem hydrophoben Mo-
nomer Polymere mit dem richtigen Hydrophilizitats-
grad und Harte bereitstellt, die fir die Verbesserun-
gen an Undurchlassigkeit fur das Farbemittel verant-
wortlich zu sein scheinen.

[0032] Es wurde gefunden, dass es nicht moglich
ist, die hydrophoben Monomere gegen ethylenisch
ungesattigte Carbonsaureester, die kein Homopoly-
mer bilden kénnen, das eine Glasibergangstempe-
ratur von mindestens 50°C aufweist, zu ersetzen,
ohne nachteiliges Beeinflussen unter Erhéhen der
Permeabilitat des Polymers. Vorzugsweise sollte die
Tg noch mindestens 60°C oder auch mindestens
80°C sein. Beispielsweise wirde das Austauschen
des hydrophoben Monomers der vorliegenden Erfin-
dung durch andere (Meth)acrylester, beispielsweise
2-Ethylhexylacrylat, ungeeignet sein. Die besten Er-
gebnisse werden im Allgemeinen durch Anwenden
der Monomere erhalten, die Polymere mit sehr hoher
Tg bilden kénnen. Deshalb wirden weniger bevor-
zugte Produkte unter Verwendung von Ethylacrylat
oder Propylacrylat als dem hydrophoben Monomer
hergestellt werden.

[0033] Das ionische Monomer kann entweder anio-
nische oder kationische Gruppen enthalten oder
kann alternativ potenziell ionisch sein, beispielsweise
in Form eines Saureanhydrids. Vorzugsweise ist das
ionische Monomer ein ethylenisch ungesattigtes, an-
ionisches oder potenziell anionisches Monomer. Das
anionische Monomer ist ausgewahlt aus der Gruppe,
bestehend aus (Meth)acrylsaure, Maleinsaure, Male-
insdureanhydrid, Itaconsaure, Itaconsaureanhydrid,
Crotonsaure, (Meth)allylsulfonsaure, Vinylsulfonsau-
re und 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure.
Bevorzugte anionische Monomere sind Carbonsau-
ren oder Sdureanhydride.

[0034] Wenn das ionische Monomer anionisch ist,
beispielsweise eine Carbonsdure oder ein Anhydrid,
kann das flichtige Gegenion Ammoniak oder eine
flichtige Aminkomponente sein. Somit kann das Po-
lymer in freier Saureform hergestellt werden und
dann mit einer wassrigen Lésung von Ammoniumhy-
droxid oder einem flichtigen Amin, beispielsweise
Ethanolamin, neutralisiert werden. Alternativ kann

5/10



DE 602 07 237 T2 2006.07.06

das Polymer durch Copolymerisieren von dem Am-
monium- oder flichtigen Aminsalz eines anionischen
Monomers mit dem hydrophoben Monomer herge-
stellt werden.

[0035] Im Allgemeinen kann das Matrixpolymer
durch ein beliebiges geeignetes Polymerisationsver-
fahren hergestellt werden. Beispielsweise kann das
Polymer geeigneterweise durch wassrige Emulsions-
polymerisation, z.B. wie in EP-A-697423 oder
US-A-5070136 beschrieben, hergestellt werden. Das
Polymer kann dann durch die Zugabe einer wassri-
gen Lésung von Ammoniumhydroxid oder einem
flichtigen Amin neutralisiert werden.

[0036] In einem typischen Polymerisationsverfah-
ren wird das Blend von hydrophobem Monomer und
anionischem Monomer in eine wassrige Phase emul-
giert, die eine geeignete Menge an Emulgator ent-
halt. Typischerweise kann der Emulgator ein beliebi-
ger der kommerziell erhaltlichen Emulgatoren sein,
die zum Bilden von wassriger Emulsion geeignet
sind. Winschenswerterweise werden diese Emulga-
toren in der Regel in der wassrigen Phase l6slicher
sein als in der mit Wasser nicht mischbaren Mono-
merphase und werden somit in der Regel einen ho-
hen hydrophilen, lipophilen Ausgleich (HLB) zeigen.
Die Emulgierung des Monomers kann durch bekann-
te Emulgierungstechniken, einschliellich Unterzie-
hen der Monomer/wassrigen Phase heftigem Riihren
oder Scherwirkung oder alternativ Durchleiten der
Monomer/wassrigen Phase durch ein Sieb (screen)
oder Sieb (mesh) bewirkt werden. Die Polymerisation
kann dann durch Anwendung, falls geeignet, von
Startersystemen, beispielsweise UV-Starter oder
Thermostarter, bewirkt werden. Geeignete Starter-
techniken der Polymerisation wiirden die Temperatur
der wassrigen Emulsion des Monomers auf oberhalb
70 oder 80°C erhdhen und dann werden zwischen 50
und 1000 ppm Ammoniumpersulfat auf das Gewicht
Monomer zugegeben.

[0037] Im Allgemeinen hat das Matrixpolymer ein
Molekulargewicht von bis zu 200000 (bestimmt durch
GPC unter Verwendung der Standardindustriepara-
meter). Vorzugsweise hat das Polymer ein Moleku-
largewicht unter 50000, beispielsweise 2000 bis
20000. Gewohnlich ist das optimale Molekularge-
wicht fir das Matrixpolymer rund 8000 bis 12000.

[0038] Typischerweise kann das Monomer-Blend
mindestens 50 Gew.-% hydrophobes Monomer ent-
halten, wobei der Rest mit anionischem Monomer
aufgefillt wird. Im Allgemeinem wird das hydrophobe
Monomer allerdings in Mengen von mindestens 80
Gew.-% vorliegen. Bevorzugte Zusammensetzungen
enthalten zwischen 65 und 90 Gew.-% hydrophobes
Polymer, beispielsweise rund 70 oder 75%.

[0039] Ein besonders bevorzugtes Matrixpolymer

ist ein Copolymer von Styrol mit Ammoniumacrylat.
Bevorzugter wird dieses Polymer verwendet, wenn
das Verfahren ein Vernetzungsmittel anwendet, wel-
ches insbesondere Ammoniumzirkoniumcarbonat
darstellt.

[0040] In einer alternativen Version des erfindungs-
gemalien Verfahrens kann das ionische Monomer
kationisches oder potenziell kationisches, ethyle-
nisch ungesattigtes Amin sein. In dieser Form der Er-
findung ist die flichtige, gegenionische Komponente
eine flichtige Sdurekomponente. Somit kann in die-
ser Form der Erfindung das Matrixpolymer in einer
analogen Weise zu dem vorstehend erwahnten anio-
nischem Matrixpolymer gebildet werden, mit der Aus-
nahme, dass das anionische Polymer durch ein kati-
onisches oder potenziell kationisches Monomer er-
setzt wird. Wenn das Polymer in Form eines Copoly-
mers von einem freien Amin und hydrophoben Mono-
mer hergestellt wird, wird es im Allgemeinen durch
EinschlieR®en einer geeigneten fliichtigen Saure, aus-
gewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Essigsaure,
Ameisensaure und Kohlensaure, neutralisiert. Vor-
zugsweise wird das Polymer durch eine fllichtige
Carbonsaure neutralisiert.

[0041] Die Menge an kationischem oder potenziell
kationischem Monomer zu dem hydrophoben Mono-
mer ist im Allgemeinen die gleiche wie fur das vorste-
hend erwahnte anionische Monomer.

[0042] Die Teilchen kénnen ein oder mehrere Far-
bemittel einschlieRen und das Farbemittel kann ein
beliebiges Farbemittel sein, beispielsweise ein Farb-
stoff, Pigment oder Farblack. Typische geeignete
Farbemittel sind beliebiges organisches oder anorga-
nisches Pigment oder Farbemittel, das zur Verwen-
dung in Kosmetika durch die CTFA und die FDA zu-
gelassen wurde, wie Farblacke, Eisenoxide, Titandi-
oxid, Eisensulfide oder andere Ubliche Pigmente, die
in kosmetischen Formulierungen verwendet werden.
Beispiele flr das Pigment schlieBen ein anorgani-
sches Pigment, wie Ruf3, D&C Red 7, Calcium-
farblack, D&C Red 30, Talkumfarblack, D&C Red 6,
Bariumfarblack, Russet-Eisenoxid, gelbes Eisenoxid,
braunes Eisenoxid, Talkum, Kaolin, Glimmer, Glim-
mertitan, rotes Eisenoxid, Magnesiumsilicat und Ti-
tanoxid und organisches Pigment, wie Red Nr. 202,
Red Nr. 204, Red Nr. 205, Red Nr. 206, Red Nr. 219,
Red Nr. 228, Red Nr. 404, Yellow Nr. 205, Yellow Nr.
401, Orange Nr. 401 und Blue Nr. 404, ein. Beispiele
fir in Ol 16sliche Farbstoffe schlieBen Red Nr. 505,
Red Nr. 501, Red Nr. 225, Yellow Nr. 404, Yellow Nr.
405, Yellow Nr. 204, Orange Nr. 403, Blue Nr. 403,
Green Nr. 202 und Purple Nr. 201 ein. Beispiele fir
Klpenfarbstoffe sind Red Nr. 226, Blue Nr. 204 and
Blue Nr. 201. Beispiele flur Farblackfarbstoffe schlie-
Ren verschiedene saure Farbstoffe ein, die mit Alumi-
nium, Calcium oder Barium gebeizt werden.

6/10



DE 602 07 237 T2 2006.07.06

[0043] Ubliche Farbstoffe kdnnen auch verwendet
werden und kdnnen entweder in Ol oder Wasser 16s-
lich sein. Vorzugsweise ist das Farbemittel eine
wassrige Losung von einem in Wasser l6slichen
Farbstoff. Geeignete Farbstoffe fur die vorliegende
Erfindung schlieBen FD & C Blue Nr. 11, FD & C Blue
Nr. 12, FD & C Green Nr. 13, FD & C Red Nr. 13, FD
& CRed Nr. 140, FD & C Yellow Nr. 15, FD & C Yellow
Nr. 16, D & C Blue Nr. 14, D & CBlue Nr. 19, D & C
Green Nr. 15, D & C Green Nr. 16, D & C Green Nr.
18, D & C Orange Nr. 14, D & C Orange Nr. 15, D &
C Orange Nr. 110, D & C Orange Nr. 111, D & C Oran-
ge Nr. 117, FD & C Red Nr. 14, D & C Red Nr. 16, D
& CRed Nr. 17, D & CRed Nr. 18, D & C Red Nr. 19,
D& CRedNr.117,D & CRed Nr. 119, D & C Red Nr.
121, D& CRed Nr. 122, D & C Red Nr. 127, D & C
Red Nr. 128, D & C Red Nr. 130, D & C Red Nr. 131,
D & CRed Nr. 134, D & C Red Nr. 139, FD & C Red
Nr. 140, D & C Violet Nr. 12, D & C Yellow Nr. 17, Ext.
D & C Yellow Nr. 17, D & C Yellow Nr. 18, D & C Yel-
low Nr. 111, D & C Brown Nr. 11, Ext. D & C Violet Nr.
12, D & C Blue Nr. 16 und D & C Yellow Nr. 110 ein.
Solche Farbstoffe sind gut bekannte, kommerziell er-
haltliche Materialien, wobei deren chemische Struk-
tur beschrieben ist, beispielsweise in 21 C. F. R. Teil
74 (wie geadndert am 1. April 1988) und das CTFA
Cosmetic Ingredient Handbook, (1988), verdffentlicht
durch die Cosmetics, Toiletry and Fragrancy Associa-
tion, Inc..

[0044] Das Farbemittel kann eine Substanz sein,
die ein ruhendes Farbemittel darstellt, beispielsweise
ein Farbbildner, der bei Einwirkung eines geeigneten
Auslésemechanismus eine Farbe zeigt, beispielswei-
se Warme oder Bestrahlung. Geeigneterweise kon-
nen solche eingefangenen Farbbildner beschichtet
sein auf oder eingearbeitet sein in ein geeignetes
Substrat und dann behandelt werden, um die Farbe
zu zeigen. Der Vorteil des Bereitstellens von Farb-
bildnern als Polymerteilchen besteht darin, dass sie
leichter verarbeitet und in das Substrat in einer ge-
wiinschten Weise eingearbeitet werden kénnen. Der
Farbbildner kann noch aktiviert werden, obwohl er
auch innerhalb des Polymerteilchens eingeschlossen
ist.

[0045] Das Farbemittel kann auch eine Fluores-
zenzverbindung und/oder eine chromophore Verbin-
dung sein. Geeigneterweise kann das Farbemittel ein
durch Fluoreszenz aufhellendes Mittel (FWA) sein.

[0046] Das erfindungsgemafle Verfahren beinhaltet
Dispergieren der wassrigen Losung des Matrixpoly-
mer-enthaltenden Farbemittels in einer mit Wasser
nicht mischbaren Flissigkeit. Typischerweise ist die
mit Wasser nicht mischbare Flissigkeit eine organi-
sche FllUssigkeit oder ein Blend von organischen
Flissigkeiten. Die bevorzugte organische Flissigkeit
ist ein Gemisch von einem nicht flichtigen Paraffindl
und einem fliichtigen Paraffindl. Die zwei Ole kdnnen

in gleichen Verhaltnissen auf das Gewicht verwendet
werden, jedoch ist es im Allgemeinen haufig bevor-
zugt, das nicht fliichtige Ol im Uberschuss zu verwen-
den, beispielsweise mehr als 50 bis 75 Gewichtsteile
des nicht fliichtigen Ols zu 25 bis weniger als 50 Ge-
wichtsteilen des fliichtigen Ols.

[0047] In dem Verfahren gemall dem zweiten As-
pekt der Erfindung ist es erwlinscht, zu der vorliegen-
den Erfindung einen polymeren, amphipatischen Sta-
bilisator in der mit Wasser nicht mischbaren Flissig-
keit einzuschlieRen. Der amphipatische Stabilisator
kann jeder geeignete, kommerziell erhaltliche, am-
phipatische Stabilisator, beispielsweise HYPER-
MER® (erhaltlich von ICl), sein. Geeignete Stabilisa-
toren schlieBen auch die in WO-A-97/24179 be-
schriebenen Stabilisatoren ein. Obwohl es mdglich
ist, andere stabilisierende Materialien zusatzlich zu
dem amphipatischen Stabilisator, wie Tenside, einzu-
schlief3en, ist es im Allgemeinen bevorzugt, dass das
Sol-stabilisierende Material der amphipatische Stabi-
lisator ist.

[0048] In dem erfindungsgemalien Verfahren kann
der Entwasserungsschritt durch jedes zweckmafige
Mittel erreicht werden. Wiinschenswerterweise kann
Entwasserung durch Unterziehen der Dispersion in
Ol von Vakuumdestillation bewirkt werden. Im Allge-
meinen wird dies hdéhere Temperaturen, beispiels-
weise Temperaturen von 30°C oder hoher, erfordern.
Obwohl es mdglich sein kann, viel héhere Tempera-
turen, beispielsweise 80 bis 90°C, anzuwenden, ist
es im Allgemeinen bevorzugt, Temperaturen unter 60
oder 70°C zu verwenden.

[0049] Anstelle von Vakuumdestillation kann es er-
wilinscht sein, Entwasserung durch Spriihtrocknen zu
bewirken. Geeigneterweise kann dies, durch das in
WO-A-97/34945 beschriebene Sprihtrocknungsver-
fahren erreicht werden.

[0050] Der Entwasserungsschritt entfernt Wasser
aus der wassrigen Lésung von Matrixpolymer und
auch die flichtige Gegenionkomponente, was eine
trockene Polymermatrix ergibt, die unléslich und in
Wasser nicht quellbar ist und die das Farbemittel da-
rin enthalt, welches durch die gesamte Polymermat-
rix verteilt ist.

[0051] Die Erfindung schlief3t auch die Polymerteil-
chen ein, die durch das Verfahren des zweiten As-
pekts der vorliegenden Erfindung erhaltlich sind.

[0052] In einem weiteren Aspekt der vorliegenden
Erfindung stellen wir eine kosmetische Zusammen-
setzung bereit, die eine kosmetisch vertragliche
Grundlage um Polymerteilchen gemal dem ersten
Aspekt der Erfindung umfassen, und Produkte, die
gemal dem Verfahren von dem zweiten Aspekt der
Erfindung erhalten werden.
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[0053] Die nachstehenden Beispiele erlautern die
Erfindung.

Beispiel 1 — Herstellung von blauem Farbstoffpoly-
merteilchen in Ol

[0054] Eine wassrige Losung wird durch Auflésen
von 10 g Cibracron Blue P2R-Farbstoff in 396 g
25%iger LOsung eines Copolymers von Styrol und
Ammoniumacrylat und dann Zugeben von 9,9 g
50%igem Ammoniumzirkoniumcarbonat gebildet.
Eine Olldsung wird durch Vermischen von 50 g
20%igem Polymerstabilisator, 89 g Kristol M14-Ol
und 70,4 g Isopar G-Lésungsmittel hergestellit.

[0055] Die wassrige Losung wird zu der bewegten
Olidsung gegeben und dann mit einem Hoch-
scher-Silverson-Mischer homogenisiert, unter Bil-
dung einer Wasser in Ol Emulsion. Nach 15 Minuten
Emulgierung werden extra 179 g Isopar G als ein Ver-
dinnungsmittel zugegeben. Die erhaltene Emulsion
wird zu einem Harztopf mit Vakuumdestillationsmog-
lichkeiten gegeben. Die Emulsion wird auf 25°C er-
warmt und Wasser/Isopar G-Gemisch unter vermin-
dertem Druck bei einer konstanten Temperatur von
etwa 30°C destilliert. Das Volumen an Wasser und
Lésungsmittel wird verfolgt und die Destillation fort-
gesetzt bis kein weiteres Wasser in dem Destillat ge-
sammelt wird und dann wird die Temperatur unter Va-
kuum auf 100°C ansteigen lassen. Die getrockneten
Farbstoffpolymerteilchen in Ol werden dann 60 Minu-
ten bei 100°C gehalten, um Ammoniak auszutreiben
und das carboxylierte auf Styrol basierende Matrix-
polymer zu der in Wasser unléslichen Form zu ver-
netzen.

[0056] Der Inhalt des Kolbens wird gekuhlt. Die Dis-
persion der Farbstoffpolymerteilchen in Ol ist stabil
und mit einem mittleren Durchmesser von weniger
als 2 ym.

Beispiel 2 — Herstellung von roten Farbstoffpolymer-
teilchen in Ol

[0057] Beispiel 1 wurde wiederholt mit der Ausnah-
me, dass 10 g in Wasser I8sliches Rot anstelle des
Cibracron Blau-Farbstoffs verwendet werden. Eine
rote Farbstoffpolymerteilchen-Dispersion in Ol wurde
erhalten.

Beispiel 3 — Herstellung von roten Pigmentpolymer-
teilchen in Ol

[0058] Beispiel 1 wurde wiederholt mit der Ausnah-
me, dass 10 g eines roten Pigments in der wassrigen
Lésung der Polymerldsung dispergiert wurden. Eine
Dispersion in Ol von rotem Pigment, eingekapselt in
einer Polymermatrix, wurde erhalten.

Beispiel 4 — Entwasserung unter Verwendung von
Spruhtrocknen

[0059] Beispiel 1 wurde wiederholt mit der Ausnah-
me, dass anstelle des Entwasserns unter Anwen-
dung von Vakuumdestillation, das Sprihtrocknungs-
verfahren, das in Beispiel 1 von WO-A-97/34945 be-
schrieben wurde, angewendet wurde.

Patentanspriiche

1. Polymerteilchen, umfassend eine Polymerma-
trix und Farbemittel, das durch die Matrix verteilt ist,
wobei die Polymermatrix aus einem Blend von Mono-
meren gebildet wurde, der umfasst
ein erstes Monomer, das ein ethylenisch ungesattig-
tes, ionisches Monomer darstellt, welches anionisch,
potenziell anionisch, kationisch oder potenziell katio-
nisch ist, wobei wenn das ionische Monomer anio-
nisch oder potenziell anionisch ist, es ausgewahlt ist,
aus der Gruppe, bestehend aus (Meth)acrylsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Itaconsaure, Ita-
consaureanhydrid, Crotonsaure, (Meth)allylsulfon-
saure, Vinylsulfonsdure und 2-Acrylamido-2-methyl-
propansulfonsaure und wenn das ionische Monomer
kationisch oder potenziell kationisch ist, es aus einem
ethylenisch ungeséattigten Amin ausgewahilt ist,
und ein zweites Monomer, das ein ethylenisch unge-
sattigtes hydrophobes Monomer darstellt, das ein
Homopolymer mit einer Glasiibergangstemperatur
oberhalb 50°C bilden kann, wobei das zweite Mono-
mer aus der Gruppe, bestehend aus Styrol, Methyl-
methacrylat, tertiarem Butylmethacrylat, Phenylme-
thacrylat, Cyclohexylmethacrylat und Isobornylme-
thacrylat, ausgewahlt ist,
und worin das erste Monomer ein Salz einer fllichti-
gen Gegenionen-Komponente darstellt, wobei wenn
das erste Monomer anionisch oder potenziell anio-
nisch ist, das flichtige Gegenion Ammoniak oder ein
flichtiges Amin darstellt und wenn das erste Mono-
mer kationisch oder potenziell kationisch ist, das
flichtige Gegenion eine fllichtige Saure, ausgewahlt
aus der Gruppe, bestehend aus Essigsaure, Amei-
sensaure und Kohlensaure, darstellt, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Polymermatrix fur das Far-
bemittel nicht permeabel ist.

2. Polymerteilchen nach Anspruch 1, worin die
Polymermatrix Polymer umfasst, das in freier Saure-
oder freier Basenform vorliegt.

3. Polymerteilchen nach Anspruch 1 oder An-
spruch 2, worin die Polymermatrix vernetzt ist.

4. Polymerteilchen nach einem der Anspriche 1
bis 3, worin die Polymerteilchen eine mittlere Teil-
chengréfRe unter 100 ym, vorzugsweise unter 50 pm,
aufweisen.

5. Polymerteilchen nach einem der Anspriiche 1
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bis 4, worin das Matrixpolymer ein Copolymer von
Styrol mit Ammoniumacrylat darstellt und Ammoni-
umzirkoniumcarbonat als ein Vernetzungsmittel ver-
wendet wird.

6. Polymerteilchen nach einem der Anspriiche 1
bis 5, worin das Farbemittel ein Farbstoff, Pigment
oder Lackpigment ist.

7. Verfahren zum Herstellen von Polymerteil-
chen, umfassend eine Polymermatrix und Farbemit-
tel, verteilt durch die Matrix,
wobei die Polymermatrix aus einem Blend von Mono-
meren gebildet wurde, der umfasst
ein erstes Monomer, das ein ethylenisch ungesattig-
tes, ionisches Monomer darstellt, welches anionisch,
potenziell anionisch, kationisch oder potenziell katio-
nisch ist, wobei wenn das ionische Monomer anio-
nisch oder potenziell anionisch ist, es ausgewahlt ist,
aus der Gruppe, bestehend aus (Meth)acrylsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Itaconsaure, lta-
consaureanhydrid, Crotonsaure, (Meth)allylsulfon-
saure, Vinylsulfonsdure und 2-Acrylamido-2-methyl-
propansulfonsaure, und wenn das ionische Monomer
kationisch oder potenziell kationisch ist, es aus einem
ethylenisch ungesattigten Amin ausgewahilt ist,
und ein zweites Monomer, das ein ethylenisch unge-
sattigtes hydrophobes Monomer darstellt, das ein
Homopolymer mit einer Glasiibergangstemperatur
oberhalb 50°C bilden kann,
wobei das zweite Monomer aus der Gruppe, beste-
hend aus Styrol, Methylmethacrylat, tertidarem Butyl-
methacrylat, Phenylmethacrylat, Cyclohexylme-
thacrylat und Isobornylmethacrylat, ausgewahlt ist,
worin das zweite Monomer ausgewahlt ist, aus der
Gruppe, bestehend aus Styrol, Methylmethacrylat,
tertidrem Butylmethacrylat, Phenylmethacrylat, Cyc-
lohexylmethacrylat und Isobornylmethacrylat,
und worin das erste Monomer ein Salz einer fliichti-
gen Gegenionen-Komponente darstellt, wobei wenn
das erste Monomer anionisch oder potenziell anio-
nisch ist, das flichtige Gegenion Ammoniak oder ein
flichtiges Amin darstellt und wenn das erste Mono-
mer kationisch oder potenziell kationisch ist, das
flichtige Gegenion eine fllichtige Saure, ausgewahlt
aus der Gruppe, bestehend aus Essigsaure, Amei-
sensaure und Kohlensaure, darstellt,
wobei die Polymermatrix fur das Farbemittel nicht
permeabel ist,
wobei das Verfahren die Schritte umfasst
A) Bereitstellen einer wassrigen Phase eines Poly-
mersalzes, gebildet aus einem Monomer-Blend, das
das erste und zweite Monomer umfasst,

B) Auflésen oder Dispergieren des Farbemittels mit
der wassrigen Phase,

C) Bilden einer Dispersion, die im Wesentlichen aus
der wassrigen Phase in einer mit Wasser nicht misch-
baren, flussigen Phase, die vorzugsweise einen am-
phipatischen Polymerstabilisator zur Bildung einer
Emulsion umfasst, besteht und

D) Unterziehen der Dispersion einer Entwasserung,
wobei Wasser aus den wassrigen Teilchen verdampft
wird, wodurch sich feste Teilchen bilden, die das
durch das Matrixpolymer verteilte Farbemittel umfas-
sen,

wobei die flichtige Gegenion-Komponente des Sal-
zes wahrend der Destillation verdampft wird, und das
Matrixpolymer zu seiner freien Saure- oder freien Ba-
senform umgewandelt wird.

8. Verfahren nach Anspruch 7, wobei ein Vernet-
zungsmittel in die wassrige Phase eingeschlossen ist
und das Matrixpolymer wahrend des Entwasserungs-
schritts vernetzt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, wobei die
Polymerteilchen eine mittlere Teilchengrofie unter
100 pm, vorzugsweise unter 50 pm, aufweisen.

10. Verfahren nach einem der Anspriche 7 bis 9,
wobei die Polymermatrix ein Copolymer von Styrol
mit Ammoniumacrylat darstellt, und Ammoniumzirko-
niumcarbonat als ein Vernetzungsmittel verwendet
wird.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis
10, wobei das Farbemittel ein Farbstoff, Pigment
oder Lackpigment, vorzugsweise eine wassrige LO-
sung eines in Wasser |6slichen Farbstoffs, darstellt.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis
11, wobei der Entwasserungsschritt Vakuumdestilla-
tion einbezieht.

13. Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis
12, wobei der Entwéasserungsschritt Sprihtrocknen
beinhaltet.

14. Kosmetische Zusammensetzung, umfassend
eine kosmetisch vertragliche Grundlage und Poly-
merteilchen wie in einem der Anspriiche 1 bis 6 defi-
niert.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

Figur 1 1
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