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Beschreibung

Gebiet der Erfindung

[0001] Die Erfindung befindet sich auf dem Gebiet Waschebehandlungsmittel und betrifft neue Zubereitungen mit
mikroverkapselten Wirkstoffen, die das Wiederanschmutzen erschweren, ein Verfahren zur Behandlung von Textilien
sowie die Verwendung von speziellen mikroverkapselten Wirkstoffen zur Wascheausristung.

Stand der Technik

[0002] Vom Verbraucher unserer Tage werden an Waschebehandlungsmittel stdndig steigende Anforderungen ge-
stellt. Die Zeiten, zu denen man sich damit begnugte, unterschiedlichste Flecke vollstdndig von unterschiedlichsten
Geweben zu entfernen — und dies auch noch bei méglichst niedrigen Temperaturen — sind vorbei. Heute missen
Ubliche Waschebehandlungsmittel komplexeste Anforderungen simultan erfillen, die bei der Pflege der Wasche be-
ginnen und bei der Pflege des Tragers enden. Die nicht endende Zahl von Patentverdffentlichungen zu diesem Thema
macht deutlich, dass die Technik noch weit davon entfernt ist, die vom Verbraucher gesteckten Ziele zu dessen vollster
Zufriedenheit zu erfillen.

[0003] In diesem Zusammenhang ist es gewissermallen ein Detail, dass seitens des Verbrauchers nicht nur die
fleckenlose Entfernung von Schmutz gefordert wird, er erwartet zudem auch, dass seine Textilien vor einem erneuten
Anschmutzen geschitzt werden. In der Tét existieren derartige "soil repellants" und werden von unterschiedlichsten
Hersteller im Markt angeboten. Ihnen gemeinsam ist, dass es sich um Polymere handelt, die im wesentlichen Ethy-
lenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgruppen aufweisen. Von Nachteil ist jedoch, dass sich solche
Stoffe nicht beliebig formulieren lassen. Insbesondere bei langerer Lagerung und Temperatureinfluss kommt es zu
Entmischungen, die noch im glinstigsten Fall dazu fiihren, dass die Zubereitungen triibe werden. Solche Produkte
missen vor dem Einsatz intensiv geschuttelt und wieder gemischt werden, was der Normalverbraucher selten mit
besonderem Kaufinteresse belohnt. Insbesondere transparente Formulierungen, die dieses Erscheinungsbild auch
dauerhaft behalten, lassen sich auf diesem Wege nicht oder nur sehr eingeschrankt herstellen.

[0004] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung hat somit darin bestanden, neue wassrige Zubereitungen zur Ver-
fligung zu stellen, mit denen Textilien so ausgeriistet werden kénnen, dass ein Wiederanschmutzen verhindert oder
wenigstens erschwert wird ("soil repellant Effekt"), ohne dass damit die Nachteile des Stands der Technik verbunden
sind. Insbesondere sollten die Wirkstoffe leicht einzuarbeiten und die resultierenden wassrigen Zubereitungen lager-
stabil sein. Ein weiterer Wunsch bestand weiterhin, solche aktiven Substanzen einzusetzen, die Gber zusatzliche po-
sitive Effekte im Zusammenhang mit der textilen Ausriistung verfiigen.

Beschreibung der Erfindung

[0005] Gegenstand der Erfindung sind wassrige Zubereitungen, beispielsweise Wascheweichspulmittel, Flissig-
waschmittel oder Waschenachbehandlungsmittel, mit mikroverkapselten Wirkstoffen, welche sich dadurch auszeich-
nen, dass die Wirkstoffe Substanzen darstellen, welche das Wiederanschmutzen von Textilien verhindern bzw. wenig-
stens erschweren.

[0006] Das Problem der mangelnden Formulierbarkeit und der geringen Lagerbestandigkeit konnte dadurch geldst
werden, dass die erfindungsgemalen Zubereitungen die bekannten Wirkstoffe nunmehr in mikroverkapselter Form
enthalten. Auf diese Weise lassen sich transparente und Giber einen langen Zeitraum stabile Mittel herstellen. Enthalten
die Mikrokapseln noch zuséatzlich Farbstoffe, sind beispielsweise transparente Zubereitungen mdglich, die die Wirk-
stoffe in Form von deutlich sichtbaren, beispielsweise blau oder rot gefarbten spharischen Gebilden enthalten, was
aus asthetischen Griinden gewlinscht sein kann, weil es dem Verbraucher die Prasenz der aktiven Hilfsstoffe unmit-
telbar vor Augen flihrt. Die mikroverkapselten Wirkstoffe ziehen auf die Fasern auf; die Kapseln werden nach und nach
mechanisch aufgebrochen und setzen den Wirkstoff dann portionsweise frei. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform
der vorliegenden Erfindung werden mikroverkapselte Wirkstoffe eingesetzt, bei denen die Hiille ganz oder wenigstens
Uberwiegend aus Chitosan besteht. Chitosan besitzt ebenfalls die Tendenz, auf Fasern aufzuziehen. Da es pflegende
und antibakterielle Eigenschaften besitzt, ist mit der Verwendung von Chitosanmikrokapseln zudem der gewlinschte
zusatzliche Nutzen erreicht.

Wirkstoffe
[0007] Als schmutzabweisende Wirkstoffe ("soil repellants") kommen solche Stoffe in Frage, die vorzugsweise Ethy-

lenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgruppen enthalten, wobei das Molverhaltnis Ethylenterephtha-
lat zu Polyethylenglycolterephthalat im Bereich von 50 : 50 bis 90 : 10 liegen kann. Das Molekulargewicht der verkn(p-
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fenden Polyethylenglycoleinheiten liegt insbesondere im Bereich von 750 bis 5000, d.h., der Ethoxylierungsgrad der
Polyethylenglycolgruppenhaltigen Polymere kann ca. 15 bis 100 betragen. Die Polymeren zeichnen sich durch ein
durchschnittliches Molekulargewicht von etwa 5000 bis 200.000 aus und kénnen eine Block-, vorzugsweise aber eine
Random-Struktur aufweisen. Bevorzugte Polymere sind solche mit Molverhaltnissen Ethylenterephthalat/Polyethylen-
glycolterephthalat von etwa 65 : 35 bis etwa 90 : 10, vorzugsweise von etwa 70 : 30 bis 80 : 20. Weiterhin bevorzugt
sind solche Polymeren, die verknlpfende Polyethylenglycoleinheiten mit einem Molekulargewicht von 750 bis 5000,
vorzugsweise von 1000 bis etwa 3000 und ein Molekulargewicht des Polymeren von etwa 10.000 bis etwa 50.000
aufweisen. Beispiele fur handelsubliche Polymere sind die Produkte Milease® T (ICl) oder Repelotex® SRP 3 (Rhéne-
Poulenc).

Mikrokapseln

[0008] Unter dem Begriff "Mikrokapsel" werden vom Fachmann sphéarische Aggregate mit einem Durchmesser im
Bereich von etwa 0,0001 bis etwa 5 mm verstanden, die mindestens einen festen oder fliissigen Kern enthalten, der
von mindestens einer kontinuierlichen Hille umschlossen ist. Genauer gesagt handelt es sich um mit filmbildenden
Polymeren umhdillte feindisperse fliissige oder feste Phasen, bei deren Herstellung sich die Polymere nach Emulgie-
rung und Koazervation oder Grenzflachenpolymerisation auf dem einzuhillenden Material niederschlagen. Nach ei-
nem anderen Verfahren werden geschmolzene Wachse in einer Matrix aufgenommen ("microsponge"), die als Mikro-
partikel zusatzlich mit filmbildenden Polymeren umhiillt sein kénnen. Die mikroskopisch kleinen Kapseln, auch Nano-
kapseln genannt, lassen sich wie Pulver trocknen. Neben einkernigen Mikrokapseln sind auch mehrkernige Aggregate,
auch Mikrospharen genannt, bekannt, die zwei oder mehr Kerne im kontinuierlichen Hullmaterial verteilt enthalten.
Ein- oder mehrkernige Mikrokapseln kdnnen zudem von einer zusatzlichen zweiten, dritten etc. Hulle umschlossen
sein. Die Hulle kann aus naturlichen, halbsynthetischen oder synthetischen Materialien bestehen. Nattrlich Hillmate-
rialien sind beispielsweise Gummi Arabicum, Agar-Agar, Agarose, Maltodextrine, Alginsdure bzw. ihre Salze, z.B. Na-
trium- oder Calciumalginat, Fette und Fettsauren, Cetylalkohol, Collagen, Chitosan, Lecithine, Gelatine, Albumin,
Schellack, Polysaccharide, wie Stérke oder Dextran, Polypeptide, Proteinhydrolysate, Sucrose und Wachse. Halbsyn-
thetische Hullmaterialien sind unter anderem chemisch modifizierte Cellulosen, insbesondere Celluloseester und
-ether, z.B. Celluloseacetat, Ethylcellulose, Hydroxypropylcellulose, Hydroxypropylmethylcellulose und Carboxyme-
thylcellulose, sowie Starkederivate, insbesondere Starkeether und -ester. Synthetische Hillmaterialien sind beispiels-
weise Polymere wie Polyacrylate, Polyamide, Polyvinylalkohol oder Polyvinylpyrrolidon.

[0009] Beispiele fiir Mikrokapseln des Stands der Technik sind folgende Handelsprodukte (in Klammern angegeben
ist jeweils das Hullmaterial) : Hallcrest Microcapsules (Gelatine, Gummi Arabicum), Coletica Thalaspheres (maritimes
Collagen), Lipotec Millicapseln (Alginsédure, Agar-Agar), Induchem Unispheres (Lactose, mikrokristalline Cellulose,
Hydroxypropylmethylcellulose); Unicerin C30 (Lactose, mikrokristalline Cellulose, Hydroxypropylmethylcellulose), Ko-
bo Glycospheres (modifizierte Starke, Fettsdureester, Phospholipide), Softspheres (modifiziertes Agar-Agar) und Kuhs
Probiol Nanospheres (Phospholipide) sowie Primaspheres und Primasponges (Chitosan, Alginate) und Primasys
(Phospholipide).

[0010] Wie schon erldutert, besteht ein besonderer Nutzen darin, mikroverkapselte Wirkstoffe einzusetzen, deren
Hulle wenigstens anteilig von Chitosan gebildet wird. Chitosanmikrokapseln und Verfahren zu ihrer Herstellung sind
Gegenstand friiherer Patenanmeldungen der Patentanmelderin [WO 01/01926, WO 01/01927, WO 01/01928, WO
01/01929]. Mikrokapseln mit mittleren Durchmessern im Bereich von 0,0001 bis 5, vorzugsweise 0,001 bis 0,5 und
insbesondere 0,005 bis 0,1 mm, bestehend aus einer Hillmembran und einer die Wirkstoffe enthaltenden Matrix,
kénnen beispielsweise erhalten werden, indem man

(a1) aus Gelbildnern, Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet,

(a2) gegebenenfalls die Matrix in einer Olphase dispergiert,

(a3) die dispergierte Matrix mit wassrigen Losungen anionischer Polymere behandelt und gegebenenfalls dabei
die Olphase entfernt.

oder
(b1) aus Gelbildnern, anionischen Polymeren und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet,
(b2) gegebenenfalls die Matrix in einer Olphase dispergiert,
(b3) die dispergierte Matrix mit wassrigen Chitosanlésungen behandelt und gegebenenfalls dabei die Olphase

entfernt.

oder
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(c1) wéssrige Wirkstoffzubereitungen mit Olkérpern in Gegenwart von Emulgatoren zu O/W-Emulsionen verarbei-
tet,

(c2) die so erhaltenen Emulsionen mit wassrigen Lésungen anionischer Polymere behandelt,

(c3) die so erhaltene Matrix mit wassrigen Chitosanlésungen in Kontakt bringt und

(c4) die so erhaltenen Verkapselungsprodukte von der wassrigen Phase abtrennt.

* Gelbildner

[0011] Im Sinne der Erfindung werden als Gelbildner vorzugsweise solche Stoffe in Betracht gezogen, welche die
Eigenschaft zeigen in wassriger Loésung bei Temperaturen oberhalb von 40 °C Gele zu bilden. Typische Beispiele
hierfiir sind Heteropolysaccharide und Proteine. Als thermogelierende Heteropolysaccharide kommen vorzugsweise
Agarosen in Frage, welche in Form des aus Rotalgen zu gewinnenden Agar-Agar auch zusammen mit bis zu 30 Gew.-
% nicht-gelbildenden Agaropektinen vorliegen kénnen. Hauptbestandteil der Agarosen sind lineare Polysaccharide
aus D-Galaktose und 3,6-Anhydro-L-galaktose, die alternierend B-1,3- und B-1,4-glykosidisch verknipft sind. Die He-
teropolysaccharide besitzen vorzugsweise ein Molekulargewicht im Bereich von 110.000 bis 160.000 und sind sowohl
farb- als auch geschmacklos. Als Alternativen kommen Pektine, Xanthane (auch Xanthan Gum) sowie deren Mischun-
gen in Frage. Es sind weiterhin solche Typen bevorzugt, die noch in 1-Gew.-%iger wassriger Lésung Gele bilden, die
nicht unterhalb von 80 °C schmelzen und sich bereits oberhalb von 40 °C wieder verfestigen. Aus der Gruppe der
thermogelierenden Proteine seien exemplarisch die verschiedenen Gelatine-Typen genannt.

* Chitosane

[0012] Chitosane stellen Biopolymere dar und werden zur Gruppe der Hydrokolloide gezahlt. Chemisch betrachtet
handelt es sich um partiell deacetylierte Chitine unterschiedlichen Molekulargewichtes, die den folgenden - idealisierten
- Monomerbaustein enthalten:

CH,OH OH NHR

Im Gegensatz zu den meisten Hydrokolloiden, die im Bereich biologischer pH-Werte negativ geladen sind, stellen
Chitosane unter diesen Bedingungen kationische Biopolymere dar. Die positiv geladenen Chitosane kdnnen mit ent-
gegengesetzt geladenen Oberflachen in Wechselwirkung treten und werden daher in kosmetischen Haar- und Kor-
perpflegemitteln sowie pharmazeutischen Zubereitungen eingesetzt. Zur Herstellung der Chitosane geht man von
Chitin, vorzugsweise den Schalenresten von Krustentieren aus, die als billige Rohstoffe in groRen Mengen zur Verfi-
gung stehen. Das Chitin wird dabei in einem Verfahren, das erstmals von Hackmann et al. beschrieben worden ist,
Ublicherweise zunachst durch Zusatz von Basen deproteiniert, durch Zugabe von Mineralsduren demineralisiert und
schlieRlich durch Zugabe von starken Basen deacetyliert, wobei die Molekulargewichte Uber ein breites Spektrum
verteilt sein kdnnen. Vorzugsweise werden solche Typen eingesetzt, wie die ein durchschnittliches Molekulargewicht
von 10.000 bis 500.000 bzw. 800.000 bis 1.200.000 Dalton aufweisen und/oder eine Viskositat nach Brookfield (1
Gew.-%ig in Glycolsaure) unterhalb von 5000 mPas, einen Deacetylierungsgrad im Bereich von 80 bis 88 % und einem
Aschegehalt von weniger als 0,3 Gew.-% besitzen. Aus Griinden der besseren Wasserldslichkeit werden die Chitosane
in der Regel in Form ihrer Salze, vorzugsweise als Glycolate eingesetzt.

+ Olphase

[0013] Die Matrix kann vor der Bildung der Membran optional in einer Olphase dispergiert werden. Als Ole kommen
fur diesen Zweck beispielsweise Guerbetalkohole auf Basis von Fettalkoholen mit 6 bis 18, vorzugsweise 8 bis 10
Kohlenstoffatomen, Ester von linearen Cg-Coo-Fettsduren mit linearen C4-Coo-Fettalkoholen, Ester von verzweigten
Cg-Cq3-Carbonsuren mit linearen Cg-C,,-Fettalkoholen, wie z.B. Myristylmyristat, Myristylpalmitat, Myristylstearat,
Myristylisostearat, Myristyloleat, Myristylbehenat, Myristylerucat, Cetylmyristat, Cetylpalmitat, Cetylstearat, Cetyliso-
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stearat, Cetyloleat, Cetylbehenat, Cetylerucat, Stearylmyristat, Stearylpalmitat, Stearylstearat, Stearylisostearat,
Stearyloleat, Stearylbehenat, Stearylerucat, Isostearylmyristat, Isostearylpalmitat, Isostearylstearat, Isostearyliso-
stearat, Isostearyloleat, Isostearylbehenat, Isostearyloleat, Oleylmyristat, Oleylpalmitat, Oleylstearat, Oleylisostearat,
Oleyloleat, Oleylbehenat, Oleylerucat, Behenylmyristat, Behenylpalmitat, Behenylstearat, Behenylisostearat, Beheny-
loleat, Behenylbehenat, Behenylerucat, Erucylmyristat, Erucylpalmitat, Erucylstearat, Erucylisostearat, Erucyloleat,
Erucylbehenat und Erucylerucat. Daneben eignen sich Ester von linearen Cg-C,,-Fettsduren mit verzweigten Alkoho-
len, insbesondere 2-Ethylhexanol, Ester von Hydroxycarbonsauren mit linearen oder verzweigten Cg-C,,-Fettalkoho-
len, insbesondere Dioctyl Malate, Ester von linearen und/oder verzweigten Fettsduren mit mehrwertigen Alkoholen
(wie z.B. Propylenglycol, Dimerdiol oder Trimertriol) und/oder Guerbetalkoholen, Triglyceride auf Basis C4-C,-Fett-
s4uren, flissige Mono-/Di-/Triglyceridmischungen auf Basis von Cg-C4g-Fettsduren, Ester von C4-C,,-Fettalkoholen
und/oder Guerbetalkoholen mit aromatischen Carbonséuren, insbesondere Benzoeséure, Ester von C,-C,,-Dicarbon-
sauren mit linearen oder verzweigten Alkoholen mit 1 bis 22 Kohlenstoffatomen oder Polyolen mit 2 bis 10 Kohlen-
stoffatomen und 2 bis 6 Hydroxylgruppen, pflanzliche Ole, verzweigte primare Alkohole, substituierte Cyclohexane,
lineare und verzweigte C4-Coo-Fettalkoholcarbonate, Guerbetcarbonate, Ester der Benzoesaure mit linearen und/oder
verzweigten Cg-Cyo-Alkoholen (z.B. Finsolv® TN), lineare oder verzweigte, symmetrische oder unsymmetrische Dial-
kylether mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen pro Alkylgruppe, Ringéffnungsprodukte von epoxidierten Fettsaureestern mit
Polyolen, Silicondle und/oder aliphatische bzw. naphthenische Kohlenwasserstoffe, wie z.B. wie Squalan, Squalen
oder Dialkylcyclohexane in Betracht.

* Anionpolymere

[0014] Die anionische Polymere haben die Aufgabe, mit den Chitosanen Membranen zu bilden. Fir diesen Zweck
eignen sich vorzugsweise Salze der Alginsaure. Bei der Alginsaure handelt es sich um ein Gemisch carboxylgruppen-
haltiger Polysaccharide mit folgendem idealisierten Monomerbaustein:

25
COOH
0 O—Ih—
COOH OH
0O
—[—o OH OH

30

OH

[0015] Das durchschnittliche Molekulargewicht der Alginsauren bzw. der Alginate liegt im Bereich von 150.000 bis
250.000. Dabei sind als Salze der Alginsdure sowohl deren vollstindige als auch deren partiellen Neutralisationspro-
dukte zu verstehen, insbesondere die Alkalisalze und hierunter vorzugsweise das Natriumalginat ("Algin") sowie die
Ammonium- und Erdalkalisalze. besonders bevorzugt sind Mischalginate, wie z.B.

[0016] Natrium/Magnesium- oder Natrium/Calciumalginate. In einer alternativen Ausfihrungsform der Erfindung
kommen fir diesen Zweck jedoch auch anionische Chitosanderivate, wie z.B. Carboxylierungs- und vor allem Succi-
nylierungsprodukte in Frage. Alternativ kommen auch Poly(meth)acrylate mit durchschnittlichen Molekulargewichten
im Bereich von 5.000 bis 50.000 Dalton sowie die verschiedenen Carboxymethylcellulosen in Frage. Anstelle der
anionischen Polymeren kdnnen fiir die Ausbildung der Hillmembran auch anionische Tenside oder niedermolekulare
anorganische Salze, wie beispielsweise Pyrophosphate eingesetzt werden.

» Emulgatoren

[0017] Als Emulgatoren kommen beispielsweise nichtionogene Tenside aus mindestens einer der folgenden Grup-
pen in Frage:

¢ Anlagerungsprodukte von 2 bis 30 Mol Ethylenoxid und/ oder 0 bis 5 Mol Propylenoxid an lineare Fettalkohole mit
8 bis 22 C-Atomen, an Fettsauren mit 12 bis 22 C-Atomen, an Alkylphenole mit 8 bis 15 C-Atomen in der Alkylgrup-
pe sowie Alkylamine mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkylrest;
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* Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alk(en)ylrest und deren ethoxylierte Ana-
loga;

¢ Anlagerungsprodukte von 1 bis 15 Mol Ethylenoxid an Ricinusél und/oder gehartetes Ricinusdl;

¢ Anlagerungsprodukte von 15 bis 60 Mol Ethylenoxid an Ricinusdl und/oder gehartetes Ricinusal;

e Partialester von Glycerin und/oder Sorbitan mit ungesattigten, linearen oder gesattigten, verzweigten Fettsauren
mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder Hydroxycarbonsauren mit 3 bis 18 Kohlenstoffatomen sowie deren
Addukte mit 1 bis 30 Mol Ethylenoxid;

e Partialester von Polyglycerin (durchschnittlicher Eigenkondensationsgrad 2 bis 8), Polyethylenglycol (Molekular-
gewicht 400 bis 5000), Trimethylolpropan, Pentaerythrit, Zuckeralkoholen (z.B. Sorbit), Alkylglucosiden (z.B. Me-
thylglucosid, Butylglucosid, Laurylglucosid) sowie Polyglucosiden (z.B. Cellulose) mit gesattigten und/oder unge-
sattigten, linearen oder verzweigten Fettsduren mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und/oder Hydroxycarbonsauren
mit 3 bis 18 Kohlenstoffatomen sowie deren Addukte mit 1 bis 30 Mol Ethylenoxid;

* Mischester aus Pentaerythrit, Fettsauren, Citronensaure und Fettalkohol und/oder Mischester von Fettsauren mit
6 bis 22 Kohlenstoffatomen, Methylglucose und Polyolen, vorzugsweise Glycerin oder Polyglycerin.

¢ Mono-, Di- und Trialkylphosphate sowie Mono-, Di- und/oder Tri-PEGalkylphosphate und deren Salze;

*  Wollwachsalkohole;

¢ Polysiloxan-Polyalkyl-Polyether-Copolymere bzw. entsprechende Derivate;

¢ Block-Copolymere z.B. Polyethylenglycol-30 Dipolyhydroxystearate;

¢ Polymeremulgatoren, z.B. Pemulen-Typen (TR-1,TR-2) von Goodrich;

¢ Polyalkylenglycole sowie

e Glycerincarbonat.

[0018] Zur Herstellung der Mikrokapseln stellt man Ublicherweise eine 1 bis 10, vorzugsweise 2 bis 5 Gew.-%ige
wassrige Lésung des Gelbildners, vorzugsweise des Agar-Agars her und erhitzt diese unter Rickfluss. In der Siede-
hitze, vorzugsweise bei 80 bis 100°C, wird eine zweite wassrige Ldsung zugegeben, welche das Chitosan in Mengen
von 0,1 bis 2, vorzugsweise 0,25 bis 0,5 Gew.-% und den Wirkstoffen in Mengen von 0,1 bis 25 und insbesondere
0,25 bis 10 Gew.-% enthalt; diese Mischung wird als Matrix bezeichnet. Die Beladung der Mikrokapseln mit Wirkstoffen
kann daher ebenfalls 0,1 bis 25 Gew.-% bezogen auf das Kapselgewicht betragen. Falls gewiinscht, kénnen zu diesem
Zeitpunkt zur Viskositatseinstellung auch wasserunldsliche Bestandteile, beispielsweise anorganische Pigmente zu-
gegeben werden, wobei man diese in der Regel in Form von wassrigen oder wassrig/alkoholischen Dispersionen
zusetzt. Zur Emulgierung bzw. Dispergierung der Wirkstoffe kann es ferner von Nutzen sein, der Matrix Emulgatoren
und/oder Lésungsvermittler hinzuzugeben. Nach der Herstellung der Matrix aus Gelbildner, Chitosan und Wirkstoffen
kann die Matrix optional in einer Olphase unter starker Scherung sehr fein dispergiert werden, um bei der nachfolgen-
den Verkapselung mdglichst kleine Teilchen herzustellen. Dabei hat es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, die
Matrix auf Temperaturen im Bereich von 40 bis 60 °C zu erwarmen, wahrend man die Olphase auf 10 bis 20 °C kiihlt.
Im letzten, nun wieder obligatorischen Schritt erfolgt dann die eigentliche Verkapselung, d.h. die Ausbildung der Hiill-
membran durch Inkontaktbringen des Chitosans in der Matrix mit den anionischen Polymeren. Hierzu empfiehlt es
sich, die gegebenenfalls in der Olphase dispergierte Matrix bei einer Temperatur im Bereich von 40 bis 100, vorzugs-
weise 50 bis 60 °C mit einer wassrigen, etwa 1 bis 50 und vorzugsweise 10 bis 15 Gew.-%ige wassrigen Losung des
Anionpolymers zu behandeln und dabei - falls erforderlich-gleichzeitig oder nachtréglich die Olphase zu entfernen. Die
dabei resultierenden wassrigen Zubereitungen weisen in der Regel einen Mikrokapselgehalt im Bereich von 1 bis 10
Gew.-% auf. In manchen Féllen kann es dabei von Vorteil sein, wenn die Losung der Polymeren weitere Inhaltsstoffe,
beispielsweise Emulgatoren oder Konservierungsmittel enthélt. Nach Filtration werden Mikrokapseln erhalten, welche
im Mittel einen Durchmesser im Bereich von vorzugsweise etwa 1 mm aufweisen. Es empfiehlt sich, die Kapseln zu
sieben, um eine moglichst gleichmaRige GrofRenverteilung sicherzustellen. Die so erhaltenen Mikrokapseln kénnen
im herstellungsbedingten Rahmen eine beliebige Form aufweisen, sie sind jedoch bevorzugt ndherungsweise kugel-
férmig. Alternativ kann man die Anionpolymere auch zur Herstellung der Matrix einsetzen und die Verkapselung mit
den Chitosanen durchfiihren.

[0019] In einem alternativen Verfahren wird zur Herstellung der erfindungsgemaRen Mikrokapseln wird zunachst
eine O/W-Emulsion zubereitet, welche neben dem Olkérper, Wasser und den Wirkstoffen eine wirksame Menge Emul-
gator enthalt. Zur Herstellung der Matrix wird diese Zubereitung unter starkem Rihren mit einer entsprechenden Menge
einer wassrigen Anionpolymerlésung versetzt. Die Membranbildung erfolgt durch Zugabe der Chitosanlésung. Der
gesamte Vorgang findet vorzugsweise im schwach sauren Bereich bei pH = 3 bis 4 statt. Falls erforderlich erfolgt die
pH-Einstellung durch Zugabe von Mineralsaure. Nach der Membranbildung wird der pH-Wert auf 5 bis 6 angehoben,
beispielsweise durch Zugabe von Triethanolamin oder einer anderen Base. Hierbei kommt es zu einem Anstieg der
Viskositat, die durch Zugabe von weiteren Verdickungsmitteln, wie z.B. Polysacchariden, insbesondere Xanthan-Gum,
Guar-Guar, Agar-Agar, Alginaten und Tylosen, Carboxymethylcellulose und Hydroxyethylcellulose, hdhermolekularen
Polyethylenglycolmono- und -diesten von Fettsauren, Polyacrylaten, Polyacrylamiden und dergleichen noch unterstiitzt
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werden kann. AbschlieRend werden die Mikrokapseln von der wassrigen Phase beispielsweise durch Dekantieren,
Filtrieren oder Zentrifugieren abgetrennt.

Waéssrige Zubereitungen

[0020] Ublicherweise kénnen die Zubereitungen mikroverkapselten Wirkstoffe in Mengen von 0,1 bis 10, vorzugs-
weise 1 bis 8 und insbesondere 2 bis 5 Gew.-% - bezogen auf die Mittel — enthalten. Im einfachsten Fall handelt es
sich bei den Mitteln um wassrige Lésungen, die lediglich die Mikrokapseln und gegebenenfalls geeignete Verdickungs-
mittel enthalten. Dies ist beispielsweise bei Waschenachbehandlungsmitteln der Fall. In anderen Fallen, also bei Avi-
vage- oder Flissigwaschmitteln, kénnen die Zubereitungen vor allem noch anionische, nichtionische, kationische und/
oder amphotere bzw. zwitterionische Tenside enthalten.

Anionische Tenside

[0021] Typische Beispiele fiir anionische Tenside sind Seifen, Alkylbenzolsulfonate, Alkansulfonate, Olefinsulfonate,
Alkylethersulfonate, Glycerinethersulfonate, a-Methylestersulfonate, Sulfofettsduren, Alkylsulfate, Fettalkoholether-
sulfate, Glycerinethersulfate, Hydroxymischethersulfate, Monoglycerid(ether)sulfate, Fettsdureamid(ether)sulfate,
Mono- und Dialkylsulfosuccinate, Mono- und Dialkylsulfosuccinamate, Sulfotriglyceride, Amidseifen, Ethercarbonsau-
ren und deren Salze, Fettsdureisethionate, Fettsduresarcosinate, Fettsauretauride, N-Acylaminosauren wie beispiels-
weise Acyllactylate, Acyltartrate, Acylglutamate und Acylaspartate, Alkyloligoglucosidsulfate, Proteinfettsdurekonden-
sate (insbesondere pflanzliche Produkte auf Weizenbasis) und Alkyl(ether)phosphate. Sofern die anionischen Tenside
Polyglycoletherketten enthalten, kénnen diese eine konventionelle, vorzugsweise jedoch eine eingeengte Homologen-
verteilung aufweisen. Vorzugsweise werden Alkylbenzolsulfonate, Alkylsulfate, Seifen, Alkansulfonate, Olefinsulfona-
te, Methylestersulfonate sowie deren Gemische eingesetzt.

« Alkylbenzolsulfonate

[0022] Bevorzugte Alkylbenzolsulfonate folgen der Formel (1),
R'-Ph-50,X ()

in der R fiir einen verzweigten, vorzugsweise jedoch linearen Alkylrest mit 10 bis 18 Kohlenstoffatomen, Ph fiir einen
Phenylrest und X fiir ein Alkali- und/oder Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium, Alkanolammonium oder Glu-
cammonium steht. Insbesondere von diesen geeignet sind Dodecylbenzolsulfonate, Tetradecylbenzolsulfonate, He-
xadecylbenzolsulfonate sowie deren technische Gemische in Form der Natriumsalze.

* Alkyl- und/oder Alkenylsulfate

[0023] Unter Alkyl- und/oder Alkenylsulfaten, die auch haufig als Fettalkoholsulfate bezeichnet werden, sind die
Sulfatierungsprodukte primarer und/oder sekundarer Alkohole zu verstehen, die vorzugsweise der Formel (Il) folgen,

R?0-50,X (n

in der R2 fiir einen linearen oder verzweigten, aliphatischen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22, vorzugsweise 12
bis 18 Kohlenstoffatomen und X fir ein Alkaliund/oder Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium, Alkanolammonium
oder Glucammonium steht. Typische Beispiele fir Alkylsulfate, die im Sinne der Erfindung Anwendung finden kénnen,
sind die Sulfatierungsprodukte von Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Laurylalkohol,
Myristylalkohol, Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petro-
selinylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol, Behenylalkohol und Erucylalkohol sowie deren technischen Gemi-
schen, die durch Hochdruckhydrierung technischer Methylesterfraktionen oder Aldehyden aus der Roelen'schen Oxo-
synthese erhalten werden. Die Sulfatierungsprodukte kénnen vorzugsweise in Form ihrer Alkalisalze und insbesondere
ihrer Natriumsalze eingesetzt werden. Besonders bevorzugt sind Alkylsulfate auf Basis von C,4,4g-Talg-Fettalkoholen
bzw. pflanzliche Fettalkohole vergleichbarer C-Kettenverteilung in Form ihrer Natriumsalze. Im Falle von verzweigten
primaren Alkoholen handelt es sich um Oxoalkohole, wie sie z.B. durch Umsetzung von Kohlenmonoxid und Wasser-
stoff an alpha-standige Olefine nach dem Shop-Verfahren zuganglich sind. Solche Alkoholmischungen sind im Handel
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unter dem Handelsnamen Dobanol® oder Neodol® erhéltlich. Geeignete Alkoholmischungen sind Dobanol 91®, 23®,
25®, 45®. Eine weitere Moglichkeit sind Oxoalkohole, wie sie nach dem klassischen Oxoprozess der Enichema bzw.
der Condea durch Anlagerung von Kohlenmonoxid und Wasserstoff an Olefine erhalten werden. Bei diesen Alkohol-
mischungen handelt es sich um eine Mischung aus stark verzweigten Alkoholen. Solche Alkoholmischungen sind im
Handel unter dem Handelsnamen Lial® erhaltlich. Geeignete Alkoholmischungen sind Lial 91®, 111®, 123®, 125®,
145®.

« Seifen

[0024] Unter Seifen sind Fettsauresalze der Formel (lll) zu verstehen,

R3c0-0X D)

in der R3CO fiir einen linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesattigten Acylrest mit 6 bis 22 und vorzugsweise
12 bis 18 Kohlenstoffatomen und wiederum X fir Alkali- und/oder Erdalkali, Ammonium, Alkylammonium oder Alka-
nolammonium steht. Typische Beispiele sind die Natrium-, Kalium-, Magnesium-, Ammonium- und Triethanolammo-
niumsalze der Capronsaure, Caprylsaure, 2-Ethylhexansaure, Caprinsdure, Laurinsdure, Isotridecansaure, Myristin-
saure, Palmitinsdure, Palmoleinséure, Stearinsiure, Isostearinsaure, Olséure, Elaidinsdure, Petroselinsaure, Linol-
saure, Linolensaure, Elaeostearinsdure, Arachinsaure, Gadoleinsaure, Behensaure und Erucasaure sowie deren tech-
nische Mischungen. Vorzugsweise werden Kokos- oder Palmkemfettsaure in Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze
eingesetzt.

Nichtionische Tenside

[0025] Typische Beispiele fir nichtionische Tenside sind Fettalkoholpolyglycolether, Alkylphenolpolyglycolether,
Fettsdurepolyglycolester, Fettsaureamidpolyglycolether, Fettaminpolyglycolether, alkoxylierte Triglyceride, Mischether
bzw. Mischformale, Alk(en)yloligoglykoside, Fettsaure-N-alkylglucamide, Proteinhydrolysate (insbesondere pflanzli-
che Produkte auf Weizenbasis), Polyolfettsaureester, Zuckerester, Sorbitanester, Polysorbate und Aminoxide. Sofern
die nichtionischen Tenside Polyglycoletherketten enthalten, kdnnen diese eine konventionelle, vorzugsweise jedoch
eine eingeengte Homologenverteilung aufweisen. Vorzugsweise werden Fettalkoholpolyglycolether, alkoxylierte Fett-
saureniedrigalkylester oder Alkyloligoglucoside eingesetzt.

« Fettalkoholpolyglycolether

[0026] Die bevorzugten Fettalkoholpolyglycolether folgen der Formel (IV),
4 5
R"O(CH,CHR"0),4H (V)

in der R4 fiir einen linearen oder verzweigten Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 6 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlen-
stoffatomen, RS fiir Wasserstoff oder Methyl und n1 fiir Zahlen von 1 bis 20 steht. Typische Beispiele sind die Anlage-
rungsprodukte von durchschnittlich 1 bis 20 und vorzugsweise 5 bis 10 Mol Ethylen- und/oder Propylenoxid an Ca-
pronalkohol, Caprylalkohol, 2-Ethylhexylalkohol, Caprinalkohol, Laurylalkohol, Isotridecylalkohol, Myristylalkohol, Ce-
tylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Lino-
lylalkohol, Linolenylalkohol, Elaeostearylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol, Behenylalkohol, Erucylalkohol und
Brassidylalkohol sowie deren technische Mischungen. Besonders bevorzugt sind Anlagerungsprodukte von 3, 5 oder
7 Mol Ethylenoxid an technische Kokosfettalkohole.

 Alkoxylierte Fettsdureester

[0027] Als alkoxylierte Fettsdureniedrigalkylester kommen Tenside der Formel (V) in Betracht,
6 7 8
R"CO-(OCH,CHR"),,0R V)

in der R8CO fiir einen linearen oder verzweigten, gesattigten und/oder ungesattigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlen-
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stoffatomen, R7 fiir Wasserstoff oder Methyl, R8 fiir lineare oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen
und n2 fir Zahlen von 1 bis 20 steht. Typische Beispiele sind die formalen Einschubprodukte von durchschnittlich 1
bis 20 und vorzugsweise 5 bis 10 Mol Ethylen- und/oder Propylenoxid in die Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Isopropyl-, Butyl-
und tert.-Butylester von Capronsaure, Caprylsaure, 2-Ethylhexansaure, Caprinsaure, Laurinsaure, Isotridecansaure,
Myristinsaure, Palmitinsaure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Isostearinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Petroselinsaure,
Linolsaure, Linolensaure, Elaeostearinsiure, Arachinsaure, Gadoleinsaure, Behensaure und Erucasaure sowie deren
technische Mischungen. Ublicherweise erfolgt die Herstellung der Produkte durch Insertion der Alkylenoxide in die
Carbonylesterbindung in Gegenwart spezieller Katalysatoren, wie z.B. calcinierter Hydrotalcit. Besonders bevorzugt
sind Umsetzungsprodukte von durchschnittlich 5 bis 10 Mol Ethylenoxid in die Esterbindung von technischen Kokos-
fettsduremethylestern.

* Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside

[0028] Alkyl- und Alkenyloligoglykoside, die ebenfalls bevorzugte nichtionische Tenside darstellen, folgen tblicher-
weise der Formel (VI),

R°0-[G], (V1)

in der R8 fiir einen Alkyl- und/oder Alkenylrest mit 4 bis 22 Kohlenstoffatomen, G fiir einen Zuckerrest mit 5 oder 6
Kohlenstoffatomen und p fuir Zahlen von 1 bis 10 steht. Sie kdnnen nach den einschlagigen Verfahren der praparativen
organischen Chemie erhalten werden. Die Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside kénnen sich von Aldosen bzw. Keto-
sen mit 5 oder 6 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise der Glucose ableiten. Die bevorzugten Alkyl- und/oder Alkenylo-
ligoglykoside sind somit Alkyl- und/oder Alkenyloligoglucoside. Die Indexzahl p in der allgemeinen Formel (VI) gibt den
Oligomerisierungsgrad (DP), d. h. die Verteilung von Mono- und Oligoglykosiden an und steht flir eine Zahl zwischen
1 und 10. Wahrend p in einer gegebenen Verbindung stets ganzzahlig sein muss und hier vor allem die Werte p = 1
bis 6 annehmen kann, ist der Wert p fiir ein bestimmtes Alkyloligoglykosid eine analytisch ermittelte rechnerische
GroRe, die meistens eine gebrochene Zahl darstellt. Vorzugsweise werden Alkyl--und/oder Alkenyloligoglykoside mit
einem mittleren Oligomerisierungsgrad p von 1,1 bis 3,0 eingesetzt. Aus anwendungstechnischer Sicht sind solche
Alkyl- und/oder Alkenyloligoglykoside bevorzugt, deren Oligomerisierungsgrad kleiner als 1,7 ist und insbesondere
zwischen 1,2 und 1,4 liegt. Der Alkyl- bzw. Alkenylrest R® kann sich von primaren Alkoholen mit 4 bis 11, vorzugsweise
8 bis 10 Kohlenstoffatomen ableiten. Typische Beispiele sind Butanol, Capronalkohol, Caprylalkohol, Caprinalkohol
und Undecylalkohol sowie deren technische Mischungen, wie sie beispielsweise bei der Hydrierung von technischen
Fettsduremethylestern oder im Verlauf der Hydrierung von Aldehyden aus der Roelen'schen Oxosynthese erhalten
werden. Bevorzugt sind Alkyloligoglucoside der Kettenldnge Cg-C, (DP = 1 bis 3), die als Vorlauf bei der destillativen
Auftrennung von technischem Cg-C,g-Kokosfettalkohol anfallen und mit einem Anteil von weniger als 6 Gew.-% C,,-
Alkohol verunreinigt sein kdnnen sowie Alkyloligoglucoside auf Basis technischer Cgy,41-Oxoalkohole (DP = 1 bis 3).
Der Alkyl- bzw. Alkenylrest R® kann sich ferner auch von priméaren Alkoholen mit 12 bis 22, vorzugsweise 12 bis 14
Kohlenstoffatomen ableiten. Typische Beispiele sind Laurylalkohol, Myristylalkohol, Cetylalkohol, Palmoleylalkohol,
Stearylalkohol, Isostearylalkohol, Oleylalkohol, Elaidylalkohol, Petroselinylalkohol, Arachylalkohol, Gadoleylalkohol,
Behenylalkohol, Erucylalkohol, Brassidylalkohol sowie deren technische Gemische, die wie oben beschrieben erhalten
werden kdnnen. Bevorzugt sind Alkyloligoglucoside auf Basis von gehéartetem C,5,14-Kokosalkohol mit einem DP von
1 bis 3.

Kationische Tenside

[0029] Typische Beispiele fiir kationische Tenside sind insbesondere Tetraalkylammoniumverbindungen, wie bei-
spielsweise Dimethyldistearylammoniumchlorid oder Hydroxyethyl Hydroxycetyl Dimmonium Chloride (Dehyquart E)
oder aber Esterquats, die typischerweise Bestandteil von Avivagemitteln sind. Hierbei handelt es sich beispielsweise
um quaternierte Fettsauretriethanolaminestersalze der Formel (VII),

R12

|
[R'*CO-(OCH,CH,),,, OCH,CH,-N*-CH,CH,0-(CH,CH,0),.,R!'] Y (VID)
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|
CH,CH,0(CH,CH,0),:R"?

in der R10CO fiir einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R1! und R12 unabhangig voneinander fiir Wasserstoff
oder R19CO, R fiir einen Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder eine (CH,CH,0),,4H-Gruppe, m1, m2 und m3
in Summe fiir 0 oder Zahlen von 1 bis 12, m4 flir Zahlen von 1 bis 12 und Y fiir Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphosphat
steht. Typische Beispiele fiir Esterquats, die im Sinne der Erfindung Verwendung finden kdénnen, sind Produkte auf
Basis von Capronsaure, Caprylsadure, Caprinsaure, Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitinsaure, Isostearinsaure, Stea-
rinsaure, Olsaure, Elaidinsaure, Arachinsaure, Behensaure und Erucasaure sowie deren technische Mischungen, wie
sie beispielsweise bei der Druckspaltung natirlicher Fette und Ole anfallen. Vorzugsweise werden technische Cy,/1g-
Kokosfettsduren und insbesondere teilgehéartete C,g,1g-Talg- bzw. Palmfettsduren sowie elaidinsiurereiche Cyg/1g-
Fettsdureschnitte eingesetzt. Zur Herstellung der quaternierten Ester kdnnen die Fettsauren und das Triethanolamin
im molaren Verhaltnis von 1,1 : 1 bis 3 : 1 eingesetzt werden. Im Hinblick auf die anwendungstechnischen Eigenschaf-
ten der Esterquats hat sich ein Einsatzverhaltnis von 1,2 : 1 bis 2,2 : 1, vorzugsweise 1,5 : 1 bis 1,9 : 1 als besonders
vorteilhaft erwiesen. Die bevorzugten Esterquats stellen technische Mischungen von Mono-, Di- und Triestern mit
einem durchschnittlichen Veresterungsgrad von 1,5 bis 1,9 dar und leiten sich von technischer C,g,45- Talg- bzw. Palm-
fettsdure (lodzahl 0 bis 40) ab. Aus anwendungstechnischer Sicht haben sich quaternierte Fettsduretriethanolamine-
stersalze der Formel (VII) als besonders vorteilhaft erwiesen, in der R10CO fiir einen Acylrest mit 16 bis 18 Kohlen-
stoffatomen, R fiir R19CO, R12 fiir Wasserstoff, R'3 fir eine Methylgruppe, m1, m2 und m3 fiir 0 und Y fiir Methylsulfat
steht.

[0030] Neben den quaternierten Fettsduretriethanolaminestersalzen kommen als Esterquats ferner auch quaternier-
te Estersalze von Fettsauren mit Diethanolalkylaminen der Formel (VIIl) in Betracht,

Rl6
|
[R'*CO-(OCH,CH,),;sOCH,CH,-N"-CH,CH,0-(CH,CH,0),, 6R"] Y (VIII)

1|117

in der R14CO fiir einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R15 fiir Wasserstoff oder R14CO, R'6 und R'7 unab-
hangig voneinander fir Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m5 und m6 in Summe fiir 0 oder Zahlen von 1 bis
12 und Y wieder fir Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphosphat steht. Als weitere Gruppe geeigneter Esterquats sind
schlielich die quatemierten Estersalze von Fettsauren mit 1,2-Dihydroxypropyldialkylaminen der Formel (IX) zu nen-
nen,

R?  0O-(CH,CH,0),s0CR"
| _
[R®-N*-CH,CHCH,0-(CH,CH,0),;R"’] X (IX)

l|121

in der R18CO fiir einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R19 fiir Wasserstoff oder R18CO, R20, R21 und R22
unabhangig voneinander fur Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, m7 und m8 in Summe fiir 0 oder Zahlen von 1
bis 12 und X wieder fur Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylphosphat steht. SchlieRlich kommen als Esterquats noch Stoffe
in Frage, bei denen die Ester- durch eine Amidbindung ersetzt ist und die vorzugsweise basierend auf Diethylentriamin
der Formel (X) folgen,
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I
[RBCO-NH-CH,CH,-N"-CH,CH,-NH-R*] Y X)

{{25

in der R23CO fiir einen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R24 fiir Wasserstoff oder R23CO, R25 und R26 unab-
hangig voneinander flr Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und Y wieder fiir Halogenid, Alkylsulfat oder Alkylp-
hosphat steht. Derartige Amidesterquats sind beispielsweise unter der Marke Incroquat® (Croda) im Markt erhaltlich.

Amphotere bzw. zwitterionische Tenside

[0031] Beispiele fir geeignete amphotere bzw. zwitterionische Tenside sind Alkylbetaine, Alkylamidobetaine, Ami-
nopropionate, Aminoglycinate, Imidazoliniumbetaine und Sulfobetaine. Beispiele fiir geeignete Alkylbetaine stellen die
Carboxyalkylierungsprodukte von sekundaren und insbesondere tertidren Aminen dar, die der Formel (XI) folgen,

R28

I
R”-N-(CH;);;CO0Z | (X1

I,

in der R27 fiir Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R28 fiir Wasserstoff oder Alkylreste mit 1
bis 4 Kohlenstoffatomen, R29 fiir Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, q1 fiir Zahlen von 1 bis 6 und Z fiir ein Alkali-
und/oder Erdalkalimetall oder Ammonium steht. Typische Beispiele sind die Carboxymethylierungsprodukte von He-
xylmethylamin, Hexyldimethylamin, Octyldimethylamin, Decyldimethylamin, Dodecylmethylamin, Dodecyldimethyl-
amin, Dodecylethylmethylamin, C,,,14-Kokosalkyldimethylamin, Myristyldimethylamin, Cetyldimethylamin, Stearyldi-
methylamin, Stearylethylmethylamin, Oleyldimethylamin, C,4,4g-Talgalkyldimethylamin sowie deren technische Gemi-
sche. Weiterhin kommen auch Carboxyalkylierungsprodukte von Amidoaminen in Betracht, die der Formel (XI1) folgen,

R32

|
R*CO-NH-(CH;) 3-N-(CH;);;COOZ (XII)

R31

in der R30CO fiir einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen,
R31 fiir Wasserstoff oder Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, R32 fiir Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,
g2 fiir Zahlen von 1 bis 6, q3 fir Zahlen von 1 bis 3 und Z wieder fiir ein Alkali- und/oder Erdalkalimetall oder Ammonium
steht. Typische Beispiele sind Umsetzungsprodukte von Fettsduren mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, namentlich Ca-
pronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, Laurinsdure, Myristinsdure, Palmitinsdure, Palmoleinsaure, Stearinsaure, Iso-
stearinsaure, Olsaure, Elaidinséure, Petroselinsaure, Linolsaure, Linolenséure, Elaeostearinséure, Arachinsaure, Ga-
doleinsaure, Behensaure und Erucasaure sowie deren technische Gemische, mit N,N-Dimethylaminoethylamin, N,
N-Dimethylaminopropylamin, N,N-Diethylaminoethylamin und N,N-Diethylaminopropylamin, die mit Natriumchlorace-
tat kondensiert werden. Bevorzugt ist der Einsatz eines Kondensationsproduktes von Cg/5-Kokosfettsdure-N,N-dime-
thylaminopropylamid mit Natriumchloracetat. Weiterhin kommen auch Imidazoliniumbetaine in Betracht. Auch bei die-
sen Substanzen handelt es sich um bekannte Stoffe, die beispielsweise durch cyclisierende Kondensation von 1 oder
2 Mol Fettsdure mit mehrwertigen Aminen wie beispielsweise Aminoethylethanolamin (AEEA) oder Diethylentriamin
erhalten werden kénnen. Die entsprechenden Carboxyalkylierungsprodukte stellen Gemische unterschiedlicher offen-
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kettiger Betaine dar. Typische Beispiele sind Kondensationsprodukte der oben genannten Fettsduren mit AEEA, vor-
zugsweise Imidazoline auf Basis von Laurinsgure oder wiederum C,,,44-Kokosfettsaure, die anschlieRend mit Natri-
umchloracetat betainisiert werden.

Verdickungsmittel

[0032] In einer bevorzugten Ausfiuihrungsform der Erfindung ist es gewlinscht, den Zubereitungen eine solch hohe
Viskositat zu verleihen, dass die Mikrokapseln stabil dispergiert bleiben, d.h. nicht im Laufe der Zeit sedimentieren.
Unter dem Begriff erhéhter Viskositat ist somit eine solche Rheologie zu verstehen, die die Stabilisierung der Mikro-
kapseln in der wassrigen (Tensid-)phase sicherstellt. Ublicherweise liegen derartige Viskositaten (bestimmt nach
Brookfield, RVT-Viskosimeter, 20 °C, Spindel 1, 10 Upm) oberhalb von 100 und vorzugsweise oberhalb von 500 mPas,
vorzugsweise im Bereich von 200 bis 2.000 und insbesondere 500 bis 1.000 mPas. Geeignete Verdickungsmittel sind
alle die Stoffe, die den Formulierungen eine entsprechend hohe Viskositat verleihen. Vorzugsweise handelt es sich
jedoch um polymere Verbindungen, da diese in der Lage sind, in den wassrigen Zubereitungen ein dreidimensionales
Netz aufzubauen, in welchem die Mikrokapseln stabilisiert werden. Typische Beispiele sind Aerosil-Typen (hydrophile
Kieselsauren), Polysaccharide, insbesondere Xanthan-Gum, Guar-Guar, Agar-Agar, Alginate und Tylosen, Carboxy-
methylcellulose und Hydroxyethylund Hydroxypropylcellulose, ferner héhermolekulare Polyethylenglycolmono- und
-diester von Fettsduren, Polyacrylate, (z.B. Carbopole® und Pemulen-Typen von Goodrich; Synthalene® von Sigma;
Keltrol-Typen von Kelco; Sepigel-Typen von Seppic; Salcare-Typen von Allied Colloids), Polyacrylamide, Polymere,
Polyvinylalkohol und Polyvinylpyrrolidon. Als besonders wirkungsvoll haben sich auch Bentonite, wie z.B. Bentone®
Gel VS-5PC (Rheox) erwiesen, bei dem es sich um eine Mischung aus Cyclopentasiloxan, Disteardimonium Hectorit
und Propylencarbonat handelt. Der Anteil dieser Verdickungsmittel an den wassrigen Zubereitungen kann 0,1 bis 5,
vorzugsweise 0,5 bis 3 und insbesondere 1 bis 2 Gew.-% betragen.

Gewerbliche Anwendbarkeit

[0033] Zwei weitere Gegensténde der vorliegenden Erfindung betreffen ein Verhinderung des Wiederanschmutzens
von Textilien, bei dem man die Fasern, Garne oder textilen Flachengebilde mit mikroverkapselten Wirkstoffen ausristet,
die ausgewahlt sind aus der Gruppe, die gebildet wird von Polymeren ("soil repellants"), die Ethylenterephthalat- und/
oder Polyethylenglycolterephthalatgruppen aufweisen, sowie die Verwendung von mikroverkapselten Polymeren ("soil
repellants"), die Ethylenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgruppen aufweisen, zur Herstellung von
Waschebehandlungsmitteln.

Beispiele
Beispiel 1

[0034] In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Rihrer und Ruckflusskihler wurden in der Siedehitze 3 g Agar-Agar in
200 ml Wasser geldst. AnschlieBend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min unter starkem Riihren zunachst
mit einer Lé6sung von 10 g Glycerin 90 ml Wasser und dann mit einer Zubereitung von 2,5 g Natriumalginat in Form
einer 10 Gew.-%igen wassrigen L6sung, 3 g Milease® T, 0,5 g Phenonip® und 0,5 g Polysorbat-20 (Tween® 20, ICI)
in 64 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert, auf 60 °C erwarmt und in eine 1 Gew.-%ige Lésung von
Chitosanglycolat in Wasser getropft. Zum Erhalt von Mikrokapseln gleichen Durchmessers wurden die Zubereitungen
anschlieflend gesiebt.

Beispiel 2

[0035] In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Rihrer und Ruckflusskiihler wurden in der Siedehitze 3 g Agar-Agar in
200 ml Wasser geldst. Anschlieend wurde die Mischung innerhalb von etwa 30 min unter starkem Rihren zunachst
mit einer Lé6sung von 10 g Glycerin 90 ml Wasser und dann mit einer Zubereitung von 2,5 g Natriumalginat in Form
einer 10 Gew.-%igen wassrigen Lésung, 3 g Repelotex® SRP 3, 0,5 g Phenonip® und 0,5 g Polysorbat-20 (Tween®
20, ICl) in 64 g Wasser versetzt. Die erhaltene Matrix wurde filtriert, auf 60 °C erwdrmt und in eine 1 Gew.-%ige Ldsung
von Chitosanglycolat in Wasser getropft. Zum Erhalt von Mikrokapseln gleichen Durchmessers wurden die Zuberei-
tungen anschliefend gesiebt.

[0036] Die folgende Tabelle 1 enthalt eine Reihe von Formulierungsbeispielen. Dabei bedeuten die Rezepturen fol-
gendes:

1,2) Flissigwaschmittel
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3) Avivagemittel
4) Waschenachbehandlungsmittel

Tabelle 1

Zusammensetzung wassriger Zubereitungen

Zusammensetzung 1 2 3 4

C2/1g-Kokosalkohol+5EO 25,0 | 25,0 - -
Dehydol® LT5

C12/18'K0kosa|k0h0|+7EO 1010 - - -
Dehydol® LT7

Mischether 1) - 10,0 - -
Dehypon® KE 3447

Dipalmoylmethylethoxymonium Methosulfate - 25,0 -
Dehyquart® AU 54

Carbopol 0,49 0,49 0,49
Farbstoff 0,01 | 0,01 | 0,01
Mikrokapseln Bsp. 1 1,0 - 1,0 -
Mikrokapseln Bsp. 2 - 1,0 - 1,0
Wasser ad 100

1) Umsetzungsprodukt von 1,2-Dodecenepoxid und Octanol+1PO+40EO

Patentanspriiche

1.

Wassrige Zubereitungen mit mikroverkapselten Wirkstoffen, dadurch gekennzeichnet, dass die Wirkstoffe Sub-
stanzen darstellen, welche das Wiederanschmutzen von Textilien verhindern.

Zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich um Wascheweichspulmittel handelt.
Zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich um Flissigwaschmittel handelt.

Zubereitungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich um Waschenachbehandlungsmittel
handelt.

Zubereitungen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass als Wirkstoffe
Polymere ("soil repellants") enthalten sind, die Ethylenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgrup-
pen aufweisen.

Zubereitungen nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Polymere Ethylenterephthalat/Polyethylen-
glycolterephthalat-Einheiten im Molverhéltnis von 65 : 35 bis 90 : 10 enthalten.

Zubereitungen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass sie Mikrokapseln
mit mittleren Durchmessern im Bereich von 0,0001 bis 5 mm, bestehend aus einer Hillmembran und einer die
Wirkstoffe enthaltenden Matrix enthalten, welche dadurch erhéltlich sind, dass man

(a1) aus Gelbildnern, Chitosanen und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet,

(a2) gegebenenfalls die Matrix in einer Olphase dispergiert,

(a3) die dispergierte Matrix mit wassrigen LOsungen anionischer Polymere behandelt und gegebenenfalls
dabei die Olphase entfernt.

oder
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(b1) aus Gelbildnern, anionischen Polymeren und Wirkstoffen eine Matrix zubereitet,

(b2) gegebenenfalls die Matrix in einer Olphase dispergiert,

(b3) die dispergierte Matrix mit wassrigen Chitosanlésungen behandelt und gegebenenfalls dabei die Olphase
entfernt.

oder

(c1) wassrige Wirkstoffzubereitungen mit Olkérpern in Gegenwart von Emulgatoren zu O/W-Emulsionen ver-
arbeitet,

(c2) die so erhaltenen Emulsionen mit wassrigen Lésungen anionischer Polymere behandelt,

(c3) die so erhaltene Matrix mit wassrigen Chitosanlésungen in Kontakt bringt und

(c4) die so erhaltenen Verkapselungsprodukte von der wassrigen Phase abtrennt.

Zubereitungen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass sie die mikrover-
kapselten Wirkstoffe in Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-% - bezogen auf die Mittel - enthalten.

Zubereitungen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass sie weiterhin
anionische, nichtionische, kationische und/oder amphotere bzw. zwitterionische Tenside enthalten.

Zubereitungen nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass sie weiterhin
Verdickungsmittel enthalten.

Verfahren zur Verhinderung des Wiederanschmutzens von Textilien, bei dem man die Fasern, Garne oder textilen
Flachengebilde mit mikroverkapselten Wirkstoffen ausristet, die ausgewahlt sind aus der Gruppe, die gebildet
wird von Polymeren ("soil repellants"), die Ethylenterephthalat- und/oder Polyethylenglycolterephthalatgruppen
aufweisen.

Verwendung von mikroverkapselten Polymeren ("soil repellants"), die Ethylenterephthalat- und/oder Polyethylen-
glycolterephthalatgruppen aufweisen, zur Herstellung von Waschebehandlungsmitteln.
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