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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft feste Parfimzusammensetzungen in Form von Mikrokugeln. Diese
Zusammensetzungen ermdglichen, einen aromatischen Grundstoff, der fliichtig oder sogar sehr leicht flliichtig
ist, in kontrollierter Weise Uber einen sehr langen Zeitraum freizusetzen (Remanenz), und kénnen selbst in ei-
nem aggressiven Medium, folglich mit vielen ublichen kosmetischen Tragersubstanzen oder in Haushaltspro-
dukten wie etwa Waschmitteln, verwendet werden.

[0002] Parfimzusammensetzungen, d. h. Zusammensetzungen, die flichtige aromatische Grundstoffe ent-
halten, werden schon lange und in zahlreichen Produkten eingesetzt, vor allem in Kosmetikprodukten und Pfle-
gemitteln.

[0003] Dennoch wird immer noch danach gestrebt, die Duftwirkung dieser Zusammensetzungen zu bewah-
ren oder zu verbessern, insbesondere die Remanenz des Dufts. In den herkdmmlichen Formulierungen haben
die aromatischen Grundstoffe namlich eine sehr kurze Remanenz auf der Haut oder auf den Haaren, insbe-
sondere auf Grund ihrer Flichtigkeit, die mitunter sehr hoch ist. Nun ist es aber wichtig, insbesondere im Be-
reich der Kérper- und Schonheitspflege, aber auch bei den Haushaltsprodukten, Gber Zusammensetzungen
zu verfligen, deren angenehmer Duft lange anhalt.

[0004] Auflerdem sind zahlreiche Tragersubstanzen, die in Zusammensetzungen zur Kérper- und Schon-
heitspflege oder in Haushaltsprodukten verwendet werden, aggressive Medien, welche die aromatischen
Grundstoffe, die empfindliche Zusammensetzungen sind, abbauen oder verandern kénnen. Dies ist insbeson-
dere bei Zusammensetzungen auf der Basis von Thioglykolaten, a-Hydroxysaure, Wasserstoffperoxiden, Ami-
noverbindungen, Ammoniak, Dihydroxyaceton, Sonnenstrahlenschutzfiltern, Aluminiumsalzen oder starken
Basen der Fall. Es ist folglich ganz genauso wichtig, tber flichtige aromatische Grundstoffe in einer solchen
Form verfligen zu kénnen, dass sie ihre Dufteigenschaften, insbesondere die Remanenz des Dufts, selbst in
derartigen aggressiven Medien bewahren. Dies ermdglicht, sie im Zusammenhang mit einer grékeren Anzahl
von kosmetischen Tragersubstanzen oder Gblichen Haushaltsprodukten und folglich bei einer grofieren Anzahl
von Verwendungszwecken in der Kosmetikindustrie und der Haushaltsproduktindustrie zu verwenden.

[0005] Um diesen standig zunehmenden Bemiihungen um die Bewahrung des Dufts in der Zubereitung oder
endgultigen Zusammensetzung und um die Erhéhung der Remanenz dieses Dufts gerecht zu werden, hat der
Anmelder folglich angestrebt, eine Zusammensetzung zu entwickeln, die eine Tragersubstanz fur den Trans-
port von flichtigen aromatischen Molekilen oder Grundstoffen integriert, die in der Lage ist, sie vor dem um-
gebenden Medium zu schitzen und die die Bewahrung sowie die Remanenz des Dufts begunstigt.

[0006] Er hat festgestellt, dass diese Ziele durch eine Vereinigung des flichtigen aromatischen Grundstoffs
oder der flichtigen aromatischen Grundstoffe mit einer schmelzbaren kosmetischen Tragermasse oder
schmelzbaren kosmetischen Tragermassen und eine Darstellung in Form von festen, stabilen Mikrokugeln bei
einer erhéhten Remanenz erreicht werden kénnten.

[0007] In Abhangigkeit von der Wahl der Verbindungen ermdglicht die Zusammensetzung gemaf der Erfin-
dung eine Freisetzung von fliichtigen aromatischen Grundstoffen, die zwei- bis zwanzigmal langer andauert
als jene der auf herkdbmmliche Weise aufbereiteten gleichen aromatischen Grundstoffe, beispielsweise in Form
einer alkoholischen Lésung, mit einer sofortigen Freisetzung. So weist die Zusammensetzung geman der Er-
findung eine erhdhte Remanenz auf, d. h. sie ermoglicht, die Remanenz eines Parfims, beispielsweise in ei-
nem Hydrogel oder in einer anderen Kosmetik- oder Haushaltsprodukt-Tragersubstanz, signifikant zu verbes-
sern.

[0008] Ein weiterer Vorteil der Zusammensetzung gemal der Erfindung ist, dass sie die Verwendung von
flichtigen aromatischen Grundstoffen ermdglicht, die als instabil in einem sehr aggressiven Medium angese-
hen werden und die derzeit folglich Gberhaupt nicht oder nicht wirkungsvoll eingesetzt werden. Sie verlieren
namlich ihre Dufteigenschaften und folglich ihren Nutzen, wenn sie auf herkdmmliche Weise aufbereitet wer-
den. Die Mdéglichkeit, sie in derartigen Medien zu verwenden, hat eine Zunahme der Kreativitat hinsichtlich der
olfaktorischen Ausrichtungen zur Folge, wovon die Parfiimierung von schwierigen kosmetischen Tragersub-
stanzen oder Haushaltsprodukten betroffen ist: Es werden viel mehr aromatische Grundstoffe und kosmetische
Tragersubstanzen oder Tragersubstanzen von Haushaltsprodukten, die verwendet werden kénnen, zur Aus-
wahl stehen.

[0009] Es sind bereits Aufmachungen von chemischen Produkten in Mikrokugelform bekannt. Jedoch handelt
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es sich dabei oftmals um anorganische Produkte, wie etwa Dingemittel, die kaum auf Warme oder Feuchtig-
keit reagieren, die folglich wenig empfindlich sind und die einfach fiir eine grélRere Einfachheit der Anwendung
in diese Mikrokugelform gebracht worden sind.

[0010] Auferdem sind Aufmachungen von pharmazeutischen Hauptwirkstoffen in Mikrokugelform bekannt.
Die in diesem Bereich aufgetretenen Probleme sind jedoch speziell und von den durch die Verwendung von
flichtigen Grundstoffen hervorgerufenen Problemen verschieden. Auf dem Gebiet der Pharmazie handelt es
sich namlich darum, die Freisetzungskinetik eines Hauptwirkstoffs abzuwandeln, ohne seine physikalisch-che-
mischen Eigenschaften und damit seine pharmakologische Wirksamkeit zu verandern. Das Problem der Flich-
tigkeit des Grundstoffs wird folglich nicht angegangen.

[0011] Demzufolge sind die Produktaufmachungen in Form von festen Mikrokugeln des Standes der Technik
nur fur eine Erleichterung der Anwendung oder fur eine Abwandlung der Freisetzungskinetik eines Hauptwirk-
stoffs, der Teil einer pharmazeutischen Zusammensetzung ist, konzipiert. Die Probleme, die mit der Fliichtig-
keit der Grundstoffe und mit ihrer Medienempfindlichkeit im Zusammenhang stehen, sind nicht gestellt und erst
recht nicht gelést worden.

[0012] Im Fall von parfumierten Zusammensetzungen ermdglicht die Aufmachung in Form von festen Mikro-
kugeln gleichzeitig, die flichtigen Verbindungen in Form zu bringen, diese Verbindungen vor Oxydationser-
scheinungen und anderen Veranderungen zu schitzen, eine erh6hte Remanenz zu erhalten und die Zusam-
mensetzung mit Gblichen Kosmetik- oder Haushaltsprodukt-Tragersubstanzen, selbst wenn sie aggressiv sind,
verwenden zu kénnen. Daneben weisen die Mikrokugeln noch den Vorteil auf, dass sie ein interessantes Er-
scheinungsbild bieten, eine gleichmaRige Verteilung hinsichtlich des Durchmessers und der Form haben und
verschiedene Kornklassen nebeneinander vorliegen lassen kénnen.

[0013] Die Erfindung hat folglich eine feste Parfimzusammensetzung mit verbesserter Remanenz in Form
von Mikrokugeln, derart, wie sie im Anspruch 1 definiert ist, zum Gegenstand, die insbesondere einen flichti-
gen aromatischen Grundstoff oder ein Gemisch aus fliichtigen aromatischen Grundstoffen sowie eine oder
mehrere schmelzbare Tragermassen enthalt. AuRerdem hat sie das Verfahren zur Herstellung einer derartigen
Zusammensetzung, derart, wie es im Anspruch 15 definiert ist, sowie eine Formulierung eines Kosmetik- oder
Haushaltsprodukts, das eine derartige Zusammensetzung enthalt (siehe Anspruch 12), zum Gegenstand.

[0014] Der Ausdruck "flichtiger aromatischer Grundstoff" soll in der vorliegenden Anmeldung unterschiedslos
einen fliichtigen aromatischen Grundstoff oder ein Gemisch aus fliichtigen aromatischen Grundstoffen be-
zeichnen.

[0015] Eine schmelzbare Tragermasse ist eine Tragermasse, die unter der Wirkung von Warme in den flis-
sigen Zustand ubergeht. Die verwendbaren schmelzbaren Tragermassen sind schmelzbare Tragermassen,
die kosmetische Qualitat haben oder fiir eine Verwendung in Haushaltsprodukten ausgelegt sind, d. h., als
nicht einschrankende Beispiele, Detergenzien (pulverférmiges oder fliissiges Waschmittel), Weichspliler, Tex-
tilbehandlungsprodukte.

[0016] Der in der Zusammensetzung gemaf der Erfindung verwendete fllichtige aromatische Grundstoff
kann jedes aromatische d. h. duftende Molekdl sein, wobei es sich jedoch nicht unbedingt um ein im chemi-
schen Sinne aromatisches Molekul handelt. Beispielsweise wird ein aromatischer Grundstoff ausgewahlt wer-
den kénnen aus:
— den aromatischen Kohlenwasserstoffen, Terpen-Kohlenwasserstoffen und/oder Sesquiterpen-Kohlen-
wasserstoffen und insbesondere den &therischen Olen, die diese Molekiile enthalten, vor allem den &theri-
schen Olen der Zitrusfriichte (Zitrone, Orange, Pampelmuse, Bergamotte), der Muskatnuss,
— den aromatischen Alkoholen und insbesondere Benzylalkohol, Phenylethylalkohol, Phenylpropylalkohol,
—den zyklischen oder azyklischen, gesattigten oder ungesattigten, primaren oder sekundaren oder tertiaren
nicht aromatischen Alkoholen und insbesondere Linalool, Citronellol, Geraniol, Nerol, 2,6-Dimethyl-7-ok-
ten-2-ol, Terpineol, den azyklischen Fettalkoholen, deren Kette 4 bis 10 Kohlenstoffatome umfasst,
— den Aldehyden und insbesondere den azyklischen gesattigten oder ungesattigten Fettaldehyden, deren
Kohlenstoffkette 4 bis 12 Kohlenstoffatome umfasst, den aromatischen Aldehyden wie Zimtaldehyd,
a-Amylzimtaldehyd, a-Hexylzimtaldehyd, Butylphenylmethylpropional (unter der Marke Lilial bekannt), den
aromatischen Phenolaldehyden, wie etwa Vanillin und Ethylvanillin,
—den Phenolen und insbesondere den aromatischen Phenolen wie etwa Eugenol, Isoeugenol sowie ihren
Methylethern,
— den Karboxylsauren, hauptsachlich in folgender Form:
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— den Estern und insbesondere den Essigsaureestern von Benzylalkohol, Geraniol, Citronellol, Nerol, Ter-
pineol, Borneol, Linalool,

— den Estern aromatischer Sauren wie etwa den Benzoaten und den Salicylaten sowie den mit Alkoholen
der aliphatischen Reihe veresterten Cinnamaten, die eine Kohlenstoffkette mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen
besitzen,

— den aromatischen Phenolsauren, hauptsachlich in ihrer milchigen/aromatischen Form, wie etwa Cumarin
und Dihydrocumarin,

— den Karboxylsaurealkoholen in ihrer milchigen Form und insbesondere y-Oktan-, y-Nonan-, y-Undekan-,
y-Dodekan-, 8-Dekan-, 8-Undekan-, 8-Dodekan-Laktone in ihrer gesattigten oder ungesattigten Form sowie
den makrozyklischen Laktonen, deren Kohlenstoffkette 12 bis 16 Kohlenstoffatome enthalt,

—den Ethern und aromatischen und/oder nicht aromatischen Acetalen in ihrer azyklischen oder zyklischen
Form und insbesondere den Acetalen der Aldehyde mit einer Kohlenstoffkette, die 4 bis 10 Kohlenstoffato-
me aufweist, sowie den substituierten oder nicht substituierten, Furan oder Pyran enthaltenden zyklischen
Ethern;

— den ein Stickstoffatom enthaltenden heterozyklischen Verbindungen und insbesondere den Indolderiva-
ten sowie den zwei Stickstoffatome enthaltenden heterozyklischen Verbindungen und insbesondere den
Derivaten der Pyrazin-Reihe,

— den Ketonen und insbesondere den aromatischen Ketonen, wie etwa 4-(p-Hydroxyphenyl)-2-butanon,
und den zyklischen oder nicht zyklischen, gesattigten oder ungesattigten, nicht aromatischen Ketonen,

— den aromatischen oder nicht aromatischen Sulfiden, Disulfiden und Merkaptanen.

[0017] Die Zusammensetzung gemal der Erfindung umfasst auRerdem eine oder mehrere schmelzbare Tra-
germassen, die kosmetische Qualitat haben oder fir eine Verwendung in Haushaltsprodukten ausgelegt sind.

[0018] Die verwendbaren schmelzbaren Tragermassen sind die Tragermassen, die sich dafiir eignen, gleich-
zeitig den Schutz des aromatischen Grundstoffes, die kontrollierte Freisetzung und die Formung in Mikroku-
gelform zu ermdglichen. Sie kénnen ausgewahlt werden aus:

— den Fettalkoholen wie etwa Cetylalkohol, Behenylalkohol, Cetostearylalkohol, Stearylalkohol,

— den Fettsauren wie Stearinsaure, Myristinsaure, Behensaure, Palmitinsaure,

— den Estern des Glyzerins wie etwa Palmitostearate von Glyzerin, Stearat von Glyzerin, Glyzerintribe-

henat,

— den wasserstoffhaltigen Olen wie etwa wasserstoffhaltigem Rizinusdl, wasserstoffhaltigem Palmdl, was-

serstoffhaltigem Maisol, wasserstoffhaltigem Jojobadl,

— den Salzen der Fettsduren wie etwa Magnesiumstearat, Calciumstearat, Natriumstearat,

—den Wachsen wie etwa den mikrokristallinen Wachsen, weifsem Bienenwachs, Carnaubawachs, Paraffin,

— den Polyoxyethylenglykolen mit hohem Molekulargewicht, die unter dem Namen CARBOWAX gehandelt

werden,

— den pflanzlichen Fetten wie etwa Shea-Butter, Monoi-Ol,

— den Fettsaureestern wie etwa Isopropylmyristat, Cetylpalmitat, Glyzerinstearat, Isopropylpalmitat,

— den Alkylmethylsiloxanen wie etwa Stearyl-Dimethicon, Cetyl-Dimethicon.

[0019] Vorzugsweise werden mindestens 40 Gewichtsprozent, vorzugsweise 60 bis 90%, noch besser 70 bis
80% an Tragermasse(n) verwendet.

[0020] Vorzugsweise werden 0,1 bis 60%, besser 10 bis 40% und noch besser 20 bis 30% an aromatischem
Grundstoff verwendet.

[0021] Bestimmte Tragermassen eignen sich besonders gut fiir den Erhalt einer Verzégerungswirkung, d. h.
einer verzdgerten Freisetzung des aromatischen Grundstoffs. Nicht beschrankend kénnen Fettsduren, Glyze-
rinester, wasserstoffhaltige Ole, Wachse, Alkylmethylsiloxane und veresterte Polyoxyethylenglykole angefiihrt
werden.

[0022] Der Fachmann wird selbstverstandlich die Tragermasse oder Tragermassen derart wahlen, dass sie
in Bezug auf den flichtigen aromatischen Grundstoff reaktionslos sind.

[0023] Die Zusammensetzung gemal der Erfindung eignet sich vor allem fiir sehr leicht flichtige aromatische
Grundstoffe, die besonders empfindlich und schwer zu fixieren sind. Dies ist insbesondere bei 2,6-Dime-
thyl-7-okten-2-ol (unter der Marke Dihydromyrcenol bekannt) oder bei Methyldihydrojasmonat (unter der Marke
Hedione bekannt) der Fall.
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[0024] Das 2,6-Dimethyl-7-okten-2-ol oder das Methyldihydrojasmonat wird vorzugsweise mit einer oder
mehreren der folgenden Tragermassen verwendet: Salze von Fettsduren, Glyzerinester, wasserstoffhaltige
Ole, Alkylmethylsiloxane, Wachse, veresterte Polyoxyethylene, pflanzliche Fette.

[0025] Besonders bevorzugt wird mit 2,6-Dimethyl-7-okten-2-ol ein Gemisch aus Wachsen mit einem Alkyl-
methylsiloxan verwendet. Insbesondere wird ein Tragermassengemisch bevorzugt, das mindestens 20 eines
Alkylmethylsiloxans enthalt.

[0026] Das Verfahren zum Herstellen von Zusammensetzungen gemaf der Erfindung ist nachstehend im
Einzelnen erortert. Vereinfacht wird der aromatische Grundstoff mit einer oder mehreren schmelzbaren Trager-
massen in geschmolzenem Zustand derart gemischt, dass eine Schmelze gebildet wird. Anschlief3end wird die
Schmelze durch eine Dise gepresst, und die gewonnenen Mikrokugeln werden abgekiihlt. Es ist unerlasslich,
im Verlaufe des Verfahrens keine zu hohen Temperaturen tber einen zu langen Zeitraum anzuwenden, damit
der fliichtige aromatische Grundstoff keinen Schaden nimmt. Genauer gesagt ist bekannt, dass die duftenden
Grundstoffe weder zu hohen Temperaturen, noch einem zu lange andauernden Erhitzen ausgesetzt werden
dirfen (Maximaltemperatur 70 bis 100°C, je nach der Dauer des Erhitzens, die im Bereich zwischen einigen
Sekunden und 4 Stunden enthalten sein kann), damit sie sich nicht verandern und ihre Eigenschaften und folg-
lich ihren Nutzen verlieren. Demzufolge wird jedes Herstellungsverfahren diese Beschrankung beriicksichtigen
muissen.

[0027] Mitunter ist es wiinschenswert, zu dem aromatischen Grundstoff und der Tragermasse oder den Tra-
germassen, d. h. zu der Schmelze, weitere Komponenten hinzuzufiigen.

[0028] So kann man ein in der Schmelze I6sliches oder dispergierbares Polymer oder mehrere davon hinzu-
figen. Diese Polymere werden ermdglichen, eine kontrollierte und variierbare Auflésung der Mikrokugeln bei
ihrer Verwendung in einer kosmetischen Zusammensetzung zu beglinstigen. Es kann sich dabei um jedes ge-
eignete Polymer handeln, etwa um:

— Zellulosederivate (Hydroxypropylzellulose, Hydroxypropylmethylzellulose, Hydroxyethylzellulose, Ethyl-

zellulose, Carboxymethylzellulose),

— Acrylharze,

— Polyvinylacetate,

— Allyl-Methacrylate-Kreuzpolymere,

— Harze aus Polyalkylen (Ethylen-Propylen), aus Polylaktid, aus Maleinsauranhydrid, aus Silikon.

[0029] Auflerdem kann man der Schmelze einen oder mehrere mineralische Zusatzstoffe zusetzen, die im
Zusammenwirken mit den Tragermassen ermdglichen, das Festwerden der Mikrokugeln zu beschleunigen,
insbesondere dann, wenn die aromatischen Grundstoffe eine Unterkiihlungserscheinung zeigen. Als Beispiele
kdnnen die folgenden Zusatzstoffe angefuhrt werden:

— Siliziumdioxid,

— anorganische Oxide wie Titanoxid, Eisenoxid,

— Phosphate,

— Karbonate

— Tone,

— Talk.

[0030] Um die Dispersion oder die Léslichkeit des aromatischen Grundstoffs in der Tragermasse oder den
Tragermassen zu verbessern, ist es mitunter zweckmaRig, einen grenzflachenaktiven Stoff oder mehrere da-
von zuzugeben. Derartige Tenside werden beispielsweise aus Propylenglykoldicaprylat/dicaprat, Estern von
Sorbitan, Polyethoxylen-Alkoholen, Glykolen wie etwa Glyzerin oder Dipropylenglykol ausgewahit.

[0031] Auferdem wird man der Zusammensetzung auch ein Antioxidans, wie etwa Vitamin E, und gegebe-
nenfalls einen Farbstoff hinzufiigen kénnen.

[0032] Folglich umfasst die Zusammensetzung gemaR der Erfindung
— einen flichtigen aromatischen Grundstoff oder ein Gemisch aus flichtigen aromatischen Grundstoffen,
— eine oder mehrere schmelzbare Tragermassen,
— eventuell ein oder mehrere in der Schmelze der Praparatbestandteile dispergierbare Polymere,
— eventuell einen oder mehrere mineralische Zusatzstoffe,
— eventuell ein oder mehrere Tenside,
— eventuell ein oder mehrere Antioxidantien,
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— eventuell einen oder mehrere Farbstoffe.

[0033] Wie weiter oben ausflihrlich dargelegt ist, besteht das Verfahren zur praparativen Darstellung der Mi-
krokugeln darin, eine Schmelze aus der Tragermasse oder den Tragermassen sowie eventuellen weiteren
Komponenten herzustellen und dann diese Schmelze mit dem fliichtigen aromatischen Grundstoff zu mischen.
Diese Schmelze kann durch separates Schmelzen der verschiedenen Bestandteile, gefolgt von ihrem Mischen
mit dem aromatischen Grundstoff oder durch Schmelzen der Mischung der Bestandteile und anschlieRendes
Mischen mit dem aromatischen Grundstoff hergestellt werden. Die gegebenenfalls unléslichen oder besonders
leicht flichtigen Komponenten werden am Ende des Schmelzvorgangs hinzugefligt, so dass eine homogene
Masse erhalten wird.

[0034] Die Auswahl des aromatischen Grundstoffs und der verschiedenen Komponenten der Schmelze er-
folgt durch den Fachmann in Abhangigkeit von der Kompatibilitdt der Bestandteile, der Viskositat des Ge-
mischs, der Loslichkeit des aromatischen Grundstoffs in Fett, der Partikelgrof3e eventueller unléslicher Verbin-
dungen, vom Schmelzpunkt des aromatischen Grundstoffs, von den Abmessungen der angestrebten Mikroku-
geln, vom Anteil des darin einzuschlieRenden aromatischen Grundstoffs, von der angestrebten Freisetzungs-
zeit des aromatischen Grundstoffs und vom angestrebten Schmelzpunkt der Mikrokugeiln.

[0035] Die Mikrokugeln gemaf der Erfindung werden einen Schmelzpunkt haben kénnen, der zwischen 10°C
und 90°C, vorzugsweise zwischen 25°C und 70°C und noch glinstiger zwischen 30°C und 40°C oder 50°C und
60°C enthalten ist. Die Lagerungsbedingungen der Mikrokugeln werden von ihrem Schmelzpunkt abhangen.
Mikrokugeln mit einem hohen Schmelzpunkt werden bei hdheren Temperaturen aufbewahrt werden kénnen
als Mikrokugeln mit einem niedrigen Schmelzpunkt. Zum Beispiel werden Mikrokugeln mit einem Schmelz-
punkt von 25°C bis 30°C vorzugsweise bei einer Temperatur unter 10°C aufbewahrt und gehandhabt werden,
oder sie werden in ein Hydrogel eingebettet werden.

[0036] Bevorzugt wird der Durchmesser der Mikrokugeln gemaR der Erfindung zwischen 5 ym und 5 mm,
noch starker bevorzugt zwischen 10 ym und 4 mm und am gunstigsten zwischen 10 um und 1500 pm enthalten
sein. Allgemein gilt: Je hdher der Schmelzpunkt der Mikrokugeln sein wird, desto kleiner werden die Mikroku-
geln vorzugsweise sein, um der Haut eine maximale Oberflache fir den Warmeaustausch zu bieten, der ihr
schnelles Schmelzen ermdglicht.

[0037] Es kdnnen verschiedene bekannte Verfahren benutzt werden, um die Mikrokugeln gemaR der Erfin-
dung herzustellen. Beispielsweise kann das in dem Patent FR 2 657 257 beschriebene Verfahren zum Herstel-
len von Mikrokugeln vorbehaltlich der Beschrankung der Maximaltemperatur und der Dauer, die mit den ein-
gesetzten Grundstoffen vereinbar ist, verwendet werden, um die Mikrokugeln gemaR der Erfindung herzustel-
len. Dieses Verfahren besteht in einem ersten Schritt darin, den Hauptwirkstoff (den flichtigen aromatischen
Grundstoff) mit der Tragermasse oder den Tragermassen in geschmolzenem Zustand zu mischen, dann den
Durchgang der Schmelze durch eine Dise zu erzwingen, die einer Vibration unterliegt, bevor die geformten
Mikrokugeln in einer Kolonne mit einem Gasgegenstrom, der im unteren Teil der Kolonne eingeleitet wird und
oberhalb der Dise abgezogen wird, fallen gelassen werden, so dass die Mikrokugeln im unteren Teil der Ko-
lonne geformt sind.

[0038] Es kdnnen andere Verfahren zum Herstellen von Mikrokugeln benutzt werden, beispielsweise die
Technik der Sprihkihlung unter dem gleichen Vorbehalt.

[0039] Die Zusammensetzung gemalf der Erfindung wird in der Kosmetik, d. h. in einer Zusammensetzung
fur den Korper, die Haut oder die Haare verwendet werden kénnen. So kénnte man sie in den folgenden, als
Beispiel gegebenen kosmetischen Zusammensetzungen verwenden:

— in parfumierenden Produkten wie etwa dem Feststoffparfim,

— in Korper- und Gesichtspflegeprodukten wie Milch, Creme und Hydrogel,

— in abspulbaren schdumenden Produkten wie Shampoo und Duschgel,

— in Konditionierprodukten wie etwa Haarfestigergel und Haarspulungsprodukten,

—in Sonnencremes.

[0040] Aufierdem kann sie fir die Herstellung von Haushaltsprodukten, wie beispielsweise Detergenzien, pul-
verformigen oder flissigen Waschmitteln, Weichsplilern, verwendet werden.
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BEISPIEL 1

[0041] Die sehr leicht flichtigen Grundstoffe, die Duftnoten von Alpenveilchen, Maigléckchen, Jasmin, Gar-
denie, Rosenblatt und Mandarine bilden, sind geschitzt, wenn sie in Mikrokugeln gemaf der Erfindung ver-
wendet werden. Bei einem Test, bei dem sie einen Monat lang 50°C ausgesetzt sind, sind sie bestandig, und
die Remanenz dieser sehr leichten Molekile auf der Haut oder auf dem Haar ist verbessert.

BEISPIEL 2

[0042] Mikrokugeln gemaf der Erfindung werden unter Verwendung der folgenden Verbindungen prapariert:
— flichtiger aromatischer Grundstoff oder Gemisch aus flichtigen aromatischen Grundstoffen (Parfim): 0,1
bis 60 Gewichtsprozent.

— Alkylmethylsiloxane: mindestens 40 Gewichtsprozent. Es kann sich beispielsweise um

— DC 2503 Cosmetic Wax von Dow Corning, das einen Schmelzpunkt von 32°C hat oder

— AMS-C30 Cosmetic Wax von Dow Corning, das einen Schmelzpunkt von 70°C hat, oder

— eine Mischung aus beiden handeln,

— weitere Verbindungen: 0 bis 49,8 Gewichtsprozent, vorzugsweise 0,1 bis 49 Gewichtsprozent,

— Antioxidans, beispielsweise BHT oder Oxynex 2004 0 bis 0,1 Gewichtsprozent, vorzugsweise 0,01 bis
0,10 Gewichtsprozent,

— hydrophobe Farbstoffe: g. s.

[0043] Es werden Mikrokugeln, die Schmelzpunkte haben, die zwischen 25 und 70°C variieren, und einen
Durchmesser aufweisen, der im Bereich zwischen 50 pm und 2 mm enthalten ist, folgendermalen prapariert:
Man erwarmt die schmelzbaren Stoffe und fugt die aromatischen Grundstoffe hinzu, um eine Mischung zu er-
halten, die vollkommen flissig ist. Das erhaltene Gemisch wird in mit Triethylcitrat vergallten Alkohol von 96°
getropft, und man erhalt Mikrokugeln.

[0044] Man kann eine Dise mit einem Durchmesser von 1 mm verwenden, mit oder ohne Vibrationseinrich-
tung, die durch ein temperaturgeregeltes Pumpsystem gespeist wird, das mit einem temperaturgeregelten
Ruhrgefal verbunden ist, um das Gemisch Parfim/Alkylmethylsiloxan/weitere Bestandteile im flissigen Zu-
stand zu halten. Das Gemisch fallt in den Alkohol und erstarrt so, dass ideal runde Mikrokugeln gebildet wer-
den. Das Medium, in dem der Fall erfolgt, kann in Bewegung sein und/oder kann temperaturgeregelt sein. Man
wird je nach Verfahrensweise Mikrokugeln mit einem Durchmesser im Bereich zwischen 500 pm und 4 mm
erhalten.

[0045] Wenn die Mikrokugeln erst einmal geformt sind, stellt man die Gesamtheit aus Mikrokugeln/Alkohol in
einen Kuhlschrank mit 4°C, anschliefend gewinnt man die Mikrokugeln durch Filtrieren. Um Leckerscheinun-
gen und ein Aneinanderhaften der Mikrokugeln zu vermeiden, kann Aerosil zu den Mikrokugeln hinzugefugt
werden, dessen Uberschuss mit kalter Luft weggeblasen wird.

[0046] Aufierdem kann ein Spruhkihlungsverfahren angewendet werden, das ermoéglichen wird, Mikrokugeln
mit einem kleineren Durchmesser, in der Gré3enordnung von 50 pm bis 500 ym, zu erhalten.
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Beispiel 2A

Struktur der Zusammensetzung der Mikrokugeln gemaf der Erfindung

Komponente

Hersteller Gew.-%
Stearyl-Dimethicon (DC 2503) Dow Corning 74,95
Vitamin-E-Acetat BASF 5,00
Parfim (Gemisch aromatischer MANE 20,00
Grundstoffe)

Fettldslicher Farbstoff Bleu Wackherr g.s
Covapate W 6763

Antioxydans Oxynex (BHT, Merck 0,05
Ascorbylpalmitat, Citronensiure,

Glycerylstearat, Propylenglykol)

[0047] Die erhaltenen Mikrokugeln sind mittels einer Dise geformt worden, haben einen Schmelzpunkt im
Bereich zwischen 25 und 30°C und einen Durchmesser im Bereich zwischen 800 und 1600 pym. Sie werden
bei Temperaturen unter 10°C gelagert und gehandhabt, oder sie werden in Hydrogel eingebettet. Das die Mi-
krokugeln enthaltende Endprodukt, d. h. das Kérpergel wird in eine druckluftiose Verpackung vom Typ Magic

Dispenser F der Firma WIKO abgefillt werden kénnen.

[0048] Diese feste Zusammensetzung wird in einem Gel fiir den Korper verwendet werden kénnen, das wie

folgt zusammengesetzt ist:

Komponente Hersteller Gew.-%
PHASE A

Carbomer (Ultrez 10) Gattefosse 0,30
Propylenglykol 3,50
entsalztes Wasser g.s. 100
PHASE B

Glyzerin 5,00
Ethanol (Alkohol 96°) 20,00
Allantoin Merck 0,10
Dimethicon-Copolymer (Abill B Goldschmidt 1,00
8851 D)

DMDM Hydantoin (Glydant) Lonza 0,20
PHASE C

Mikrokugeln entsprechend der Mane 1,00
obigen Tabelle

PHASE D

Triethanolamin A pH 5,0
Farbstoff Wackherr g.s.
PPG-7 Ceteareth (Eumulgin L) Henkel 2,00
Fllissiges Parfim Mane 0,30
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Beispiel 2B

[0049] Die Zusammensetzung der Mikrokugeln gemaf der Erfindung umfasst:

Komponente Hersteller Gew.-%
Stearyl-Dimethicon (DC 2503) Dow Corning 51,95
C30-45 Alkyl-Methicon (AMS C-30) |Dow Corning 25,00
Vitamin-E-Acetat BASF 3,00
Parfiim (Gemisch aromatischer MANE 20,00
Grundstoffe)

fettldslicher Farbstoff (Brun Wackherr g.s
Covapate W 8760)

Antioxydans Oxynet (BHT, Merxck 0,05
Ascorbylpalmitat, Citronensaure,

Glycerylstearat, Propylenglykol)

[0050] Die erhaltenen Mikrokugeln sind mittels Sprihkihlung oder Sprihkristallisation geformt worden, ha-
ben einen Schmelzpunkt im Bereich zwischen 50 und 57°C und einen Durchmesser im Bereich zwischen 50
und 500 pm. Sie werden bei Temperaturen unter 30°C gelagert und gehandhabt, oder sie werden in Hydrogel

eingebettet.

[0051] Diese feste Zubereitung wird in einem Shampoo oder Duschgel verwendet werden kénnen.

[0052] Die Zusammensetzung eines derartigen Shampoos ist nachstehend als Beispiel gegeben:

Komponente Hersteller Gew.-%
PHASE A

Carbomer (Carbopol DET 2001) Gattefosse 1,00
Propylenglykol 10,00
entsalztes Wasser g.s. 100
PHASE B

TEA-Laurylsulfat (Texapon T42) Henkel 15,00
Cocamidopropylbetain Goldschmidt 5,00
(Tegobetain HS)

Ethylenglykol (Emkanol) 2,00
DMDM Hydantoin (Glydant) Lonza 0,20
PHASE C

Mikrokugeln entsprechend der Mane 1,00
obigen Tabelle

PHASE D

Triethanolamin A pH 5,50
Farbstoff Wackherr g.s.
Flissiges Parfum Mane 0,30

[0053] Die Zusammensetzung eines derartigen Duschgels ist nachstehend als Beispiel gegeben:
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Komponente Hersteller Gew. -%

PHASE A

Kreuzpolymer Acrylate/Vinyl- 3V Sigma 0,50

isodekanocat (Stabilen 30)

Propylenglykol 2,00

entsalztes Wasser g.s. 100

PHASE B

Natriumlaurylsulfat (Texapon Henkel 20,00

N40)

Cocamidopropylbetain Goldschmidt 5,00

(Tegobetain HS)

Ethylenglykol (Emkanol) 2,00

DMDM Hydantoin (Glydant) Lonza 0,20

PHASE C

Mikrokugeln entsprechend der Mane 1,50

obigen Tabelle

PHASE D

Natriumhydroxid (wassrige A pH 7

Loésung 10%)

Farbstoff Wackherr g.s.

Flissiges Parfim Mane 0,70
BEISPIEL 3

[0054] Es wird ein Test durchgefiihrt, um die Remanenz der Mikrokugeln gemaf der Erfindung abzuschatzen.
Der Test erfolgt mit einem ausgewahlten Expertenkreis von 20 Personen, Parfimeuren und Gutachtern.

[0055] Bei jeder der 20 Personen wird das gleiche Parfiim in zwei verschiedenen Formen angewendet: 0,015
g flissiges Parfiim an einem Unterarm und Mikrokugeln gemaf der Erfindung an dem anderen Unterarm. Die
Bewertung der Abnahme des Dufts (in %) erfolgt durch jede Person zu verschiedenen Zeiten (in Stunden) nach

der Anwendung:t=0,1h,2hund 5 h.

[0056] Die Mittelwerte dieser Bewertungen sind in dem nachstehenden Histogramm dargestellt: weil3 fur das

flissige Parfim, grau fir die Mikrokugeln.

[0057] Es ist klar und deutlich zu sehen, dass die Mikrokugelform 5 h nach dem Auftragen auf die Haut ein-
deutig wirksamer als das flissige Parfim wird, was die erhdhte Remanenz der Mikrokugeln beweist.

[0058] Es werden Mikrokugeln gemaf der Erfindung unter Verwendung der folgenden Verbindungen herge-

stellt:

BEISPIEL 4

10/14




DE 601 04 995 T2 2005.07.28

Komponente Hersteller Gew.-%
Alkylmethylsiloxane (DC 2503) Dow Corning 45,00
Wasserstoffhaltiges Jojobawachs Jan Dekker 35,00
Duft: Parfiim Axal Mane 20,00

[0059] Die gemaf dem Verfahren der Erfindung gewonnenen Mikrokugeln haben einen Schmelzpunkt im Be-
reich zwischen 50°C und 65°C bei einem Durchmesser im Bereich zwischen 5 ym und 40 ym.

[0060] Diese Mikrokugeln werden in einen nicht konzentrierten Weichspliler fiir Wasche eingebettet, dessen
Zusammensetzung B nachstehend angegeben ist:

lKomponente Hersteller lGew.-% 41

dihydrogeniertes Palmoylethyl- Witco 5,65
hydroxyethylmonium-methosulfat
(Rewoquat WE 28)

entsalztes Wasser gsp 100

Axal-Mikrokugeln Mane 1,50

[0061] Ein weiterer Weichspiiler wird hergestellt, indem die Mikrokugeln durch 0,3 Gewichtsprozent des Dufts
Axal in flissiger Form ersetzt werden (Zusammensetzung A).

[0062] Es wird ein Test der ParfUimremanenz fiir die beiden Darstellungsformen durchgefiihrt, die den beiden
Weichsplilerzusammensetzungen A und B entsprechen. Der Test erfolgt mit einem ausgewahlten Experten-
kreis von 20 Personen, Parfimeuren und Gutachtern.

[0063] Er wird mit kleinen Baumwolltiichern durchgefiihrt, die einen herkdmmlichen Waschzyklus in einer auf
eine Temperatur von 45°C eingestellten Waschmaschine erfahren haben. Jede Waschmaschine enthalt 2 kg
Wasche, wobei die Weichspulerbeschickung (Zusammensetzung A oder B) 100 g betragt.

[0064] Am Ende des Waschzyklus benennt jede Person, die Teilnehmer des Panels ist, das Tuch mit dem
starksten Parfiimduft. Die Bewertungen erfolgen bei t = 0 (feuchte Wasche), dann bei t = 24, 48 und 96 Stunden
(trockene Wasche).

[0065] Die Ergebnisse sind in dem nachstehenden Histogramm aufgetragen: weil fiir das flissige Parfim
(Zusammensetzung A), grau fiir die Mikrokugeln (Zusammensetzung B).

[0066] Es ist klar und deutlich zu sehen, dass das Parfim in Mikrokugelform ab dem Zeitpunkt t = 24 h wirk-
samer als das flissige Parfim wird (héhere olfaktorische Remanenz), wobei sich dieses Phanomen bei t = 48
h und t = 96 h fortsetzt.

[0067] Die vorliegende Erfindung erméglicht folglich, die Fixierung von aromatischen Molekilen, vor allem
von Molekiilen, die als Kopfnote in der Parfimindustrie verwendet werden, und den Schutz dieser verwende-
ten Molekile einzeln oder im Gemisch in einem Medium, das reich an hemmenden Wirkstoffen wie etwa Was-
serstoffperoxid und Dihydroxyaceton sein kann, zu beglnstigen.

Patentanspriiche
1. Feste Parfimzusammensetzung mit erhéhter Remanenz in Form von Mikrokugeln, die eine homogene
Gewichtzusammensetzung haben und einen fliichtigen aromatischen Grundstoff oder ein Gemisch aus fllich-

tigen aromatischen Grundstoffen sowie eine oder mehrere schmelzbare Tragermassen enthalten.

2. Parfimzusammensetzung nach Anspruch 1, die zudem mindestens einen der folgenden Bestandteile
enthalt:
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— ein oder mehrere in der Schmelze der Praparatbestandteile dispergierbare Polymere,
— einen oder mehrere mineralische Zusatzstoffe,

— einen oder mehrere Tenside,

— ein oder mehrere Antioxidantien,

— einen oder mehrere Farbstoffe.

3. Parfimzusammensetzung entweder nach Anspruch 1 oder Anspruch 2, enthaltend mindestens 40 Ge-
wichtsprozent, vorzugsweise 60 bis 90%, noch besser 70 bis 80%, an Tragermasse(n).

4. ParfUmzusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, enthaltend 0,1 bis 60 Gewichtsprozent,
vorzugsweise 10 bis 40%, und besser 20 bis 30% an aromatischem Grundstoff.

5. Parfimzusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, bei welcher der oder einer der fllichtigen
aromatischen Grundstoffe gewahlt wird aus aromatischen Kohlenwasserstoffen, Terpen-Kohlenwasserstoffen
und/oder Sesquiterpen-Kohlenwasserstoffen; aromatischen Alkoholen; zyklischen oder azyklischen, gesattig-
ten oder ungesattigten, primaren, sekundaren oder tertidren nicht aromatischen Alkoholen; Aldehyden; Phe-
nolen; Karboxylsauren; aromatischen und/oder nicht aromatischen Ethern und Acetaten in ihrer azyklischen
oder zyklischen Form; heterozyklischen Verbindungen mit Stickstoffatom; Ketonen; Sulfiden, Bisulfiden und
aromatischen oder nicht aromatischen Merkaptanen, essentiellen élen.

6. Parfimzusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, bei welcher die schmelzbare Tragermas-
se oder die schmelzbaren Tragermassen ausgewahlt werden aus: Fettalkoholen; Fettsauren; Glyzerinestern;
hydrierten Fetten; Fettsduresalzen; Wachsen; Polyoxiathylenglykole mit héherem Molekilargewicht; pflanzli-
chen Fetten, Fettsaureestern; Alkylmethylsiloxanen.

7. Parfimzusammensetzung nach Anspruch 6, die mindestens ein Alkylmethylsiloxan als Tragermasse
enthalt.

8. Parfimzusammensetzung nach Anspruch 7, bei der das Alkylmethylsiloxan in einer Menge von mindes-
tens 20 Gewichtsprozenten vorliegt.

9. Parfumzusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 8, bei dem der oder einer der aromatischen
Grundstoffe 2,6-Dimethyl-7-Okten-2-ol oder Methyldihydrojasmonat ist.

10. Parfimzusammensetzung nach einem der Anspriche 1 bis 9, welche in Form von Mikrokugeln mit ei-
nem Durchmesser von zwischen 5 pm und 5 mm, vorzugsweise zwischen 10 pm und 4 mm und noch besser
zwischen 10 pm und 1500 pm vorliegt.

11. Parfimzusammensetzung nach einem der Anspriche 1 bis 10, bei welcher die Mikrokugeln einen
Schmelzpunkt zwischen 10°C und 90°C, vorzugsweise zwischen 25°C und 70°C, besser noch zwischen 25°C
und 30°C oder 50°C und 60°C aufweisen.

12. Kosmetische Zusammensetzung oder Haushaltsprodukt, enthaltend eine Parfimzusammensetzung
nach einem der Anspriche 1 bis 11.

13. Kosmetische Zusammensetzung nach Anspruch 12 als Auswahl von parfimierenden Produkten wie
Feststoffparfim; Kérper- und Gesichtspflegeprodukten wie Milch, Creme und Hydrogel; absptilbaren, schau-
menden Produkten wie Shampoo und Duschgel; Konditionierprodukten wie Haarfestigergel und Haarspu-
lungsprodukte; Sonnencremes.

14. Haushaltsprodukt nach Anspruch 12 als Auswahl von Waschmitteln, Weichspulern, Textilbehandlungs-
produkten.

15. Verfahren zur Herstellung einer Parfimzusammensetzung nach einem der Anspriche 1 bis 11, da-
durch gekennzeichnet, dass der aromatische Grundstoff mit der Tragermasse oder den Tragermassen in ge-
schmolzenem Zustand und den Ubrigen Verbindungen derart gemischt wird, dass man eine Schmelze erhalt,
dass die Schmelze durch eine Dise gepresst wird und die entstandenen Mikrokugeln so abgekuhlt werden,
dass man feststoffliche Erzeugnisse erhalt, wobei die im Verlaufe des Verfahrens erreichte Temperatur 70 bis
100°C betragt, in Abhangigkeit von der Dauer der Erhitzung, welche zwischen einigen Sekunden und 4 Stun-
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den liegt.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

Histogramm 3 :
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