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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Mikrokapsel nach
Anspruch 1, einen Verbundstoff aufweisend ein Ma-
trixmaterial und in dem Matrixmaterial verteilte Mikro-
kapseln nach Anspruch 20 und ein Verfahren zur
Herstellung eines Verbundstoffs aus einem thermo-
plastischen Polymer und Mikrokapseln nach An-
spruch 24. Daruber hinaus betrifft die vorliegende Er-
findung ein Zwischen- oder Endprodukt nach An-
spruch 25 erhaltlich durch Extrudieren und/oder
SpritzgieRen und/oder Blasformen und/oder Kalan-
drieren und/oder Tiefziehen und/oder Pressen eines
Verbundstoffs.

[0002] Die Mikroverkapselung befaldt sich mit der
Umhdllung von flussigen, festen oder gasférmigen
Stoffen mit polymeren oder anorganischen Wandma-
terialien. Dabei werden die Eigenschaften des um-
hillten Kernmaterials mit denen des Wandmaterials
vorteilhaft kombiniert. Durch die vielseitigen Kombi-
nationsmdoglichkeiten von Kern- und Wandmateriali-
en ergeben sich zahlreiche Zielstellungen und An-
wendungsfelder fir Mikrokapseln, namlich insbeson-
dere

— die Trennung von Reaktionskomponenten, Indi-

katoren oder dergleichen,

— die Langzeitstabilisierung von Wirkstoffen,

Flammschutzmitteln oder dergleichen,

— die Kompatibilisierung verschiedener Materia-

lien,

— die Verbesserung des Fliel3verhaltens,

— die Vermeidung von Agglomeration,

—die Umwandlung von Flissigkeiten in Feststoffe,

— die Verbesserung der Dosierung,

— der Schutz vor einem stérenden Umgebungsmi-

lieu und

— die Geschmacks- und/oder Geruchsmaskie-

rung.

[0003] Zur Erhéhung der mechanischen Stabilitat
von Mikrokapseln sind aus dem Stand der Technik
Verfahren zur Mehrfachverkapselung von Hilfs-
und/oder Wirksubstanzen bekannt. Fir die Additivie-
rung vernetzbarer Kunststoffe mit Mikrokapseln kon-
nen Polyacrylnitril oder Polyimide als thermisch stabi-
le Wandmaterialien verwendet werden. So lassen
sich feste Zusatze, beispielsweise Keramiksubstrate,
in Kautschuk-Matrices einbringen. Ein weiterer An-
satz, der ebenfalls auf die Anwendung in Kautschuk
abzielt, ist die Mehrfachverkapselung von festem
Schwefel mit Melaminformaldehydharzen.

[0004] Die aus dem Stand der Technik bekannten
Verfahren der Mehrfachverkapselung sind jedoch
aufwendig und betreffen das Einbringen verkapselter
fester Substrate bzw. fester Hilfs- und/oder Wirksub-
stanzen in vernetzbare Polymere. Die durch Mehr-
fachverkapselung erhéltlichen Mikrokapseln weisen
jedoch eine geringe Festigkeit auf, so dal} es nicht
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moglich ist, die Mikrokapseln beispielsweise in ther-
moplastische Polymere einzuarbeiten, ohne daR es
dabei zu einer Zerstérung der Mikrokapseln kommt.
Insbesondere ist es mit den bekannten Verfahren der
Mehrfachverkapselung nicht maoglich, mechanisch
stabile Mikrokapseln fur flissige Substrate, wie bei-
spielsweise Ole, herzustellen, die in eine Polymer-
matrix ohne Zerstérung der Kapseln eingearbeitet
werden kdnnen.

[0005] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es,
eine Mikrokapsel zur Verfligung zu stellen, die eine
hohe Festigkeit aufweist und in hohem Mafe druck-
stabil ist. Insbesondere ist es Aufgabe der vorliegen-
den Erfindung, eine Mikrokapsel zur Verfigung zu
stellen, die sich insbesondere in thermoplastische
Polymere in einfacher Weise und kostengunstig ein-
arbeiten 1alt, ohne dal} es dabei zur Zerstérung der
Mikrokapsel kommt. Dariber hinaus soll die Mikro-
kapsel zum Einbringen von flissigen Substraten in
insbesondere thermoplastische Polymere geeignet
sein, ohne dal es beim Einarbeiten der Mikrokapsel
in das Polymer zur Zerstérung der Mikrokapsel
kommt.

[0006] Die vorgenannten Aufgaben sind bei einer
Mikrokapsel der eingangs genannten Art dadurch ge-
I6st, dal® wenigstens ein festes Tragermaterial fir
wenigstens eine Hilfs- und/oder Wirksubstanz und
wenigstens ein das Tragermaterial umkapselndes
bzw. umhiillendes Wandmaterial vorgesehen sind,
wobei das Tragermaterial mit der Hilfs- und/oder der
Wirksubstanz beladen ist. Vorzugsweise ist die Hilfs-
und/oder Wirksubstanz durch physikalische Krafte an
dem festen Tragermaterial bzw. durch Adsorption ge-
bunden. Die Hilfs- und/oder Wirksubstanz kann dabei
auf der inneren und/oder aufReren Oberflache des
Tragermaterials als Film abgeschieden sein. Bei der
Hilfs- und/oder Wirksubstanz im Sinne der Erfindung
kann es sich um jeden Stoff handeln, der in ein Ma-
trixmaterial eines Verbundstoffes als Additiv einge-
bracht werden soll. Die erfindungsgemafe Mikrokap-
sel weist aufgrund des festen Tragermaterials fur die
Hilfs- und/oder Wirksubstanz bei geeigneter Wahl
des Wandmaterials eine vergleichsweise hohe Stabi-
litat bzw. Festigkeit auf, die es zulal3t, die Mikrokapsel
in ein Matrixmaterial, wie beispielsweise in ein ther-
moplastisches Polymer, mechanisch einzuarbeiten,
wobei die erfindungsgemafe Mikrokapsel druckstabil
gegenuber den beim Einarbeiten auftretenden
(Druck-)Kraften ist und beim Einarbeiten nicht zer-
stort wird. Die erfindungsgemafen Mikrokapseln sind
beispielsweise bei der Extrusion verarbeitungsstabil,
was im Sinne der Erfindung bedeutet, dal wahrend
des Extrusionsprozesses beim Einarbeiten der Mi-
krokapseln in eine Polymermatrix oder auch bei der
Weiterverarbeitung des Verbundstoffes zu einem
Endprodukt keine Zerstérung der Mikrokapseln durch
die bei der Extrusion auftretenden Krafte bewirkt
wird. Die Erfindung |a3t es grundsatzlich jedoch auch
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zu, daf ein geringer Teil der Mikrokapseln beim Ein-
arbeiten zerstort wird.

[0007] Vorzugsweise wird das Wandmaterial bei der
Verkapselung unmittelbar auf eine duflere Oberfla-
che des Tragermaterials aufgebracht, wobei das Tra-
germaterial einen festen Kern zur Erhéhung der me-
chanischen Stabilitdt der Mikrokapsel bildet. Bei die-
ser Ausfuhrungsform ist vorzugsweise keine (flussi-
ge) Trennschicht zwischen dem Wandmaterial und
dem Tragermaterial vorgesehen, insbesondere ist
eine Relativbewegung zwischen dem Tragermaterial
und dem Wandmaterial nicht méglich. Vielmehr kdn-
nen das Wandmaterial und das Tragermaterial in der
Art einer kraft- und/oder formschlissigen Verbindung
miteinander verbunden sein. Unter die Erfindung sol-
len auch solche Ausfiihrungsformen fallen, bei denen
physikalische und/oder chemische Bindungen zwi-
schen dem Wandmaterial und dem Tragermaterial
vorhanden sind. Darlber hinaus sind von der Erfin-
dung vorzugsweise auch solche Ausflihrungsformen
erfal’t, bei denen das Tragermaterial zumindest be-
reichsweise einen aufleren von der Hilfs- und/oder
Wirksubstanz gebildeten Film aufweist bzw. zumin-
dest bereichsweise auf der AuRRenseite mit der Hilfs-
und/oder Wirksubstanz beschichtet ist, wobei dann
das Wandmaterial nach der Verkapselung des Tra-
germaterials unmittelbar gegen den gebildeten Film
oder die Beschichtung anliegt bzw. mit diesem ver-
bunden ist. Auch hier ist dann vorzugsweise eine Re-
lativbewegung zwischen dem Tragermaterial und
dem Wandmaterial nicht méglich. Grundsatzlich sind
aber auch solche Ausfuhrungsformen von der Erfin-
dung umfaldt, bei denen eine Relativbewegung zwi-
schen dem Tragermaterial und dem kapselbildenden
Wandmaterial mdglich ist, sofern die Mikrokapsel
eine ausreichend hohe Stabilitdt bei mechanischer
Beanspruchung aufweist.

[0008] Bei dem Tragermaterial handelt es sich vor-
zugsweise um ein festes Agglomerat aus Einzelparti-
keln bzw. Primarpartikeln, wobei zwischen den Ein-
zelpartikeln Sinterbriicken gebildet sein kdnnen, die
zu einer hohen Festigkeit des Tragermaterials fiih-
ren. Das Tragermaterial kann dabei Primarpartikel
mit einer GréRRe von weniger als 20 nm, vorzugswei-
se weniger als 10 nm, aufweisen, die sich zu festen
Agglomeraten anordnen. Insbesondere weisen die
Einzelpartikel und/oder die gebildeten Agglomerate
und damit auch die Mikrokapseln als solche eine
hohe Spharizitat auf, was zu einer hohen Stabilitat
der Mikrokapsel fuhrt. Die Stabilitat der Mikrokapsel
wird dabei im wesentlichen oder ausschlielich durch
die Eigenschaften des Tragermaterials bestimmt. Die
Mikrokapsel kann wenigstens einen spharischen Tra-
gerkorper aus dem Tragermaterial aufweisen, wobei
der minimale Durchmesser und der maximale Durch-
messer des Tragerkérpers vom mittleren Durchmes-
ser des Tragerkorpers nicht mehr als 40%, vorzugs-
weise weniger als 25%, insbesondere weniger als
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10%, abweichen konnen.

[0009] Es versteht sich, dall auch eine Mischung
von mehreren festen Tragermaterialien und/oder
mehrere Hilfs- und/oder Wirksubstanzen verkapselt
werden kénnen. Dabei ist es erfindungsgeman vor-
zugsweise vorgesehen, dall das Tragermaterial ein-
fachverkapselt ist, was im Sinne der Erfindung be-
deutet, dal lediglich ein singuléarer Verkapselungs-
vorgang bzw. -prozel erforderlich ist, um das Trager-
material mit dem Wandmaterial zu umhdllen. Im Er-
gebnis weist die Mikrokapsel vorzugsweise eine ein-
schichtige das Tragermaterial umhillende Kapsel
auf. Dadurch ist eine einfache und kostenglinstige
Herstellung von Mikrokapseln mdéglich. Grundsatzlich
sind jedoch auch solche Mikrokapseln von der Erfin-
dung erfal’t, die mehrfachverkapselt sind.

[0010] Bei einer weiter bevorzugten Ausflihrungs-
form liegt die Hilfs- und/oder Wirksubstanz in einem
flissigen Zustand vor. Insbesondere ermdglicht es
die Erfindung, Tragermaterialien mit Flussigkeiten,
wie Olen, zu beladen und anschlieRend die Trager-
materialien zu ummanteln, wobei die so erhaltlichen
Mikrokapseln aufgrund des Tragermaterials eine
ausreichende Festigkeit haben, um ohne Zerstérung
der Kapsel in ein Ausgangsmaterial fir einen Ver-
bundstoff, wie eine Polymermatrix, eingearbeitet wer-
den zu kénnen. Grundsatzlich ist es naturlich auch
moglich, dald das Tragermaterial mit einer gasformi-
gen oder festen Hilfs- und/oder Wirksubstanz bela-
den ist.

[0011] Die erfindungsgemale Mikrokapsel
und/oder das Tragermaterial weisen bei punktueller
Krafteinwirkung von wenigstens 30 mN, vorzugswei-
se von mehr als 50 mN, insbesondere von mehr als
70 mN, eine reversible Deformation auf, wobei die
Druckstabilitdt bei punktueller Krafteinwirkung wie
folgt gemessen wird: Zur Ermittlung der Druckstabili-
tat werden Mikrokapseln der erfindungsgemafien Art
auf diinn mit einem Klebstoff praparierten Objekttra-
gern gestreut. Nach einer mehrtagigen Hartung im
Exsikkator werden einzelne Kapseln punktférmig und
zentral mit einem Vickersindenter belastet, der eine
Diamantpyramide mit einem Steigungswinkel von ca.
115° aufweisen kann. Die Spitze der Diamantpyrami-
de wird automatisch mit einer Kapsel in Kontakt ge-
bracht, wobei die Kapsel mit einer stetigen Kraftram-
pe bis zu gewahlten Maximalkraften von 50, 100 und
300 mN belastet wird. Nach Erreichen der Maximal-
kraft wird die Last flir 10 Sekunden gehalten und an-
schlieRend die Spitze der Diamantpyramide mit der
zur Kraftrampe komplementaren Entlastungsrampe
zurickgezogen. Die Deformation der Mikrokapsel
und/oder des Tragermaterials bei punktueller Kraft-
einwirkung von wenigstens 30 mN, vorzugsweise
von mehr als 50 mN, insbesondere von mehr als 70
mN, kann dabei weniger als 15 um, vorzugsweise
weniger als 10 ym, betragen.
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[0012] Im Zusammenhang mit der Erfindung hat
sich gezeigt, dal die erfindungsgemafe Mikrokapsel
und/oder das Tragermaterial bei einer Flachenbelas-
tung von wenigstens 0,25 N/mm?, vorzugsweise von
wenigstens 0,5 N/mm?, insbesondere von wenigs-
tens 0,75 N/mm?, eine reversibel Deformation auf-
weisen kdénnen. Zur Bestimmung der Druckstabilitat
wird eine Probe von erfindungsgemafen Mikrokap-
seln in einen Prefzylinder gefillt und mit definierten
Driicken bis 200 bar fur jeweils 10 Sekunden isosta-
tisch belastet. Die Probe wird anschlieend aus dem
Druckzylinder in ein geeignetes Gefald tberfiihrt. Da-
nach wir die Probe optisch beurteilt, wobei darauf ge-
achtet wird, ob die Probe pulverférmig vorliegt, sich
Klumpen gebildet haben und/oder ausgetretene
Flussigkeit bzw. Feuchtigkeitsflecken sichtbar sind.
Vorzugsweise zeigen die erfindungsgemaflen Mikro-
kapseln bei der optischen Beurteilung und bei einer
Flachenbelastung von wenigstens 0,25 N/mm?, vor-
zugsweise von wenigstens 0,5 N/mm?, insbesondere
von wenigstens 0,75 N/mm?, keine sichtbare Zersto-
rung der Kapseln, wobei gegebenenfalls ein leichtes
Verklumpen und/oder erste Anzeichen ausgetretener
Flussigkeit tolerierbar sind. Jedenfalls kommt es bei
den vorgenannten Flachenbelastungen nicht zu ei-
nem starken Verklumpen der Mikrokapseln und es
treten keine optisch sichtbaren Flissigkeitsflecken
auf.

[0013] Von der Erfindung sind auch solche Ausfih-
rungsformen erfalt, bei denen die Mikrokapsel
und/oder das Tragermaterial nicht elastisch sind, wo-
bei die Mikrokapsel und/oder das Tragermaterial bei
punktueller Krafteinwirkung von wenigstens 30 mN,
vorzugsweise von wenigstens 50 mN, insbesondere
von wenigstens 70 mN, bruchstabil und/oder riRstabil
sind. Dies bedeutet, dal bei Belastung der Mikrokap-
sel und/oder des Tragermaterials mit den vorgenann-
ten Kraften keine Abbriche und/oder Risse auftreten,
die Mikrokapsel und/oder das Tragermaterial letztlich
also intakt bleiben. In diesem Zusammenhang kon-
nen die Mikrokapsel und/oder das Tragermaterial bei
einer Flachenbelastung von wenigstens 0,2 N/mm?,
vorzugsweise von ca. 0,5 N/mm?, insbesondere von
wenigstens 0,75 N/mm?, bruchstabil und/oder rilsta-
bil sein.

[0014] Um eine ausreichend hohe Beladung des
Tragermaterials mit der Hilfs- und/oder Wirksubstanz
sicherzustellen, kann das Tragermaterial eine Porosi-
tat von 40% bis 99%, vorzugsweise von 85% bis
95%, aufweisen.

[0015] Um eine ausreichende Festigkeit der Mikro-
kapsel zu gewahrleisten, kann der Anteil des Trager-
materials am Gesamtgewicht der Mikrokapsel 2 bis
98 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 70 Gew.-%, betra-
gen. Der Anteil der Hilfs- und/oder der Wirksubstanz
am Gesamtgewicht der Mikrokapsel kann 0,1 bis 98
Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 90 Gew.-%, insbeson-
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dere 40 bis 70 Gew.-%, betragen. Der Anteil des
Wandmaterials am Gesamtgewicht der Mikrokapsel
liegt dagegen vorzugsweise im Bereich von 0,1 bis
50 Gew.-%, vorzugsweise von 5 bis 25 Gew.-%.

[0016] Als Mikrokapseln werden im Sinne der Erfin-
dung Partikel verstanden, die einen mittleren Durch-
messer von 0,01 bis 2000 ym, vorzugsweise von 0,1
bis 500 ym, insbesondere von 1 bis 70 ym, aufwei-
sen.

[0017] Als porbses festes Kernmaterial bzw. Trager-
material kdnnen sowohl anorganische oder organi-
sche als auch biogene Materialien eingesetzt wer-
den. Unter einem pordsen festen Tragermaterial wird
insbesondere eine Substanz verstanden, die bei
Raumtemperatur fest ist und die in der Lage ist, eine
oder mehrere weitere Substanzen als Hilfs- und/oder
Wirksubstanzen, die fest, flissig oder gasférmig vor-
liegen kénnen, physikalisch und/oder chemisch zu
binden. Vorzugsweise ist die Hilfs- und/oder Wirksub-
stanz durch Adsorption an das Tragermaterial gebun-
den. Als anorganische Tragermaterialien kdnnen sili-
ziumdioxidhaltige Stoffe, wie Silika, und/oder Titandi-
oxid und/oder Bentonit und/oder Ton und/oder Kie-
selgur zum Einsatz kommen. Organische Tragerma-
terialien kénnen beispielsweise Aktivkohle und/oder
Ruf und/oder ein vorzugsweise geschaumtes Poly-
mer sein. Als biogene Tragermaterialien kdnnen Kie-
selalgen oder Kork eingesetzt werden. Es versteht
sich, daf® auch Mischungen aus anorganischen, or-
ganischen und/oder biogenen Tragermaterialien im
Kern der erfindungsgemaflen Mikrokapsel vorgese-
hen sein kénnen.

[0018] Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform kon-
nen als poréses Tragermaterial pyrogene Kieselsau-
re, als Wandmaterial Melaminformaldehydharz und
als Hilfs- und/oder Wirksubstanz eine Mischung von
Sudangrin in geschmolzenem Paraffin vorgesehen
sein. Bei einer anderen vorteilhaften Ausfiihrungs-
form der Erfindung wird als poréses Tragermaterial
pyrogenes Aluminiumoxid eingesetzt, das mit einer
Mischung aus Sonnenblumendl und Anethol beladen
und mit Methylmethacrylat als Wandmaterial umhiillt
ist. Im Ubrigen kann als poréses Tragermaterial ein
offenporiger PUR-Hartschaum eingesetzt werden,
der mit einer Mischung aus Polyethylenglykol und
Kristallviolett als Hilfs- und/oder Wirksubstanz bela-
den ist. Bei dem Wandmaterial handelt es sich dann
vorzugsweise um Titandioxid.

[0019] Der erfindungsgemalfie Verbundstoff weist
ein Matrixmaterial, vorzugsweise ein thermoplasti-
sches Polymer, und in dem Matrixmaterial verteilte
Mikrokapseln auf. Zur Herstellung der Mikrokapseln
wird dabei zunachst das pordse feste Kernmaterial
bzw. Tragermaterial mit einer oder mehrerer Sub-
stanzen beladen. Dann wird der so beladene Kern
mit dem oder den gewiinschten Wandmaterial(ien)
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verkapselt. Dabei kann bei einer alternativen Ausfih-
rungsform der Erfindung vorgesehen sein, daf} der
Verbundwerkstoff erhaltlich ist durch Vermischen ei-
nes polymeren Matrixmaterials oder einer Vorstufe
dieses Matrixmaterials, ndmlich eines organischen
oder anorganischen oder hybriden Monomers, eines
Oligomers oder Prapolymers, mit den erfindungsge-
maRen Mikrokapseln und nachgelagertem Schmel-
zen und/oder chemischer Vernetzung bzw. Polymeri-
sation des Matrixmaterials bzw. der Vorstufe des Ma-
trixmaterials. Bei einer anderen Ausflihrungsform der
Erfindung ist der Verbundstoff erhaltlich durch Auf-
schmelzen eines thermoplastischen Polymers und
Vermischen mit den Mikrokapseln mit den fiir den
Prozel3 des Schmelzemischens ublicherweise ver-
wendeten satzweisen oder kontinuierlich arbeitenden
Vorrichtungen, wie Mischern, Knetern und/oder Ex-
trudern, wobei die Mikrokapseln in die Polymermatrix
eingearbeitet werden. AnschlieRend kénnen gegebe-
nenfalls weitere Verarbeitungsschritte folgen.

[0020] Der Anteil von Mikrokapseln mit intakter Kap-
selung in dem Verbundstoff betragt nach dem Einar-
beiten der Mikrokapseln in das Polymer wenigstens
50 Gew.-%, vorzugsweise mehr als 80 Gew.-%, ins-
besondere mehre als 90 Gew.-%. Grundsatzlich sind
auch Verbundstoffe herstellbar, die einen Anteil von
Mikrokapseln mit intakter Kapselung von 98 Gew.-%
oder mehr aufweisen. Der Verbundstoff kann gege-
benenfalls mit den aus dem Stand der Technik an
sich bekannten Verfahren der Thermoplastverarbei-
tung, beispielsweise durch Extrudieren und/oder
Spitzgielen und/oder Blasformen und/oder Kalan-
drieren und/oder Tiefziehen und/oder Pressen, zu ei-
nem Zwischen- oder Endprodukt weiterverarbeitet
werden, wobei, vorzugsweise, die Mikrokapseln wei-
terhin intakt bleiben.

[0021] Nachfolgend werden bevorzugte Ausfih-
rungsbeispiele zur Herstellung von erfindungsgema-
Ren Mikrokapseln beschrieben:

Beispiel 1

[0022] In einem Becherglas wurden 15 g eines Par-
affins mit der Handelsbezeichnung RT 90 der Firma
Rubitherm zusammen mit 0,5 g des Farbstoffes Su-
dangriin bis zur Schmelze auf 125°C erhitzt. Unter
Ruhren wurden 15 g pyrogene Kieselsaure mit dem
Handelsnamen Aeroperl 300/30 der Firma Evonik zu-
gegeben und die Temperatur auf 145°C erhoht. Nach
15 Minuten unter starkem Ruhren lagen beladene
Kieselsaure-Partikel pulverférmig vor. Zur Verkapse-
lung wurden die so beladenen Kieselsaure-Partikel
zusammen mit 1 ml niedermolekularem Polyethylen-
glykol mit der Handelsbezeichnung PEG 400 der Fir-
ma Fluka in 60°C heillem Wasser dispergiert und der
pH-Wert durch Zugabe von Amidosulfonsaure auf 3
eingestellt. Es wurden 6 g Melaminformaldehydharz
mit der Handelsbezeichnung Cymel 328 der Firma
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Cytec zugegeben und fur eine Stunde mit einem Fli-
gelrihrer bei 350 U/min bei 60°C gerihrt. Die so er-
haltlichen Mikrokapseln wurden abfiltriert, zunachst
mit Wasser und anschlieRend mit Isopropanol gewa-
schen und schlief3lich bei ca. 50°C und 200 mbar im
Vakuumtrockenschrank getrocknet.

Beispiel 2

[0023] In einem Becherglas wurden 15 g pyrogenes
Aluminiumoxid mit der Handelsbezeichnung Aeroperl
Alu 100/30 der Firma Evonik vorgelegt und unter
Ruhren bei Raumtemperatur langsam eine Mischung
aus 23 g Sonnenblumendl und 1 g Anethol zugege-
ben. Nach vollendeter Zugabe wurde die Mischung
15 Minuten stark gerihrt, woraufhin die beladenen
Aluminiumoxid-Partikel pulverférmig vorlagen. Die
Verkapselung wurde gemaR Beispiel 1 durchgefihrt.

[0024] Es versteht sich, daf® die Erfindung nicht auf
die beschriebenen Ausfiihrungsbeispiele beschrankt
ist. Insbesondere hat sich im Zusammenhang mit der
Erfindung gezeigt, daf’ die Verkapselungstemperatur
zwischen 10°C und 150°C, vorzugsweise zwischen
30°C und 100°C, insbesondere zwischen 50°C und
80°C, betragen kann. Die Rihrgeschwindigkeit kann
in einem Bereich zwischen 100 bis 1500 U/min, vor-
zugsweise in einem Bereich zwischen 200 und 700
U/min, liegen.

[0025] Im Ubrigen lafkt es die Erfindung bedarfswei-
se zu, die beschriebenen und/oder in den Anspri-
chen genannten Merkmale miteinander zu kombinie-
ren, auch wenn dies nicht im einzelnen beschrieben
ist. Die vorstehenden Werteangaben und die ange-
gebenen Intervalle erfassen jeweils samtliche Werte,
also nicht nur die Untergrenzen bzw. bei Intervallen
die Intervallgrenzen, ohne dal dies einer ausdrickli-
chen Erwahnung bedarf.

[0026] Die Erfindung wird nachfolgend exempla-
risch unter Bezug auf die Figuren der Zeichnung be-
schrieben, wobei

[0027] Fig.1 eine schematische Darstellung der
Herstellung erfindungsgemafer Mikrokapseln und

[0028] Fig. 2 eine Darstellung der Ergebnisse von
Druckstabilitdtsmessungen bei punktueller Kraftein-
wirkung auf erfindungsgemaRe Mikrokapseln zeigen.

[0029] In Fig. 1 ist schematisch die Herstellung ei-
ner erfindungsgemaflien Mikrokapsel 5 dargestellt.
Zunachst wird ein festes pordses Tragermaterial 1
mit einer flissigen Hilfs- und/oder Wirksubstanz 2 be-
laden, wobei die Hilfs- und/oder Wirksubstanz 2 vor-
zugsweise durch physikalische Krafte an der inneren
und aulleren Oberflache des Tragermaterials 1 ge-
bunden wird. Das so erhaltene beladene Tragerma-
terial 1 wird mit wenigstens einem gewunschten
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Wandmaterial 4 verkapselt, so dal® sich die Mikro-
kapsel 5 bildet. Nicht dargestellt ist im einzelnen, dal
die Kernphase der Mikrokapsel 5 durch eine Mehr-
zahl von (beladenen) Tragermaterialien 1 gebildet
sein kann, wobei die aulRere Wandphase ebenfalls
aus einem oder mehreren Wandmaterial(ein) 4 gebil-
det sein kann. Bei dem Tragermaterial 1 und dem
Wandmaterial 4 handelt es sich jedoch um unter-
schiedliche Materialien bzw. Stoffe.

[0030] In Fig. 2 sind die Ergebnisse der Druckstabi-
litdtsmessung von erfindungsgemafen Mikrokapseln
bei punktueller Krafteinwirkung dargestellt. Dazu
wurden Mikrokapseln, die mit Paraffin/Anethol bela-
dene pyrogene Kieselsaure-Partikel als Tragermate-
rial enthielten und mit Melaminformaldehydharz als
Wandmaterial ummantelt waren, auf einen dinn mit
Klebstoff praparierten Objekttrager aufgeklebt. Nach
mehrtagiger Hartung im Exsikkator wurden Mikro-
kapseln zentral mit einer Diamantpyramide eines Vi-
ckersindenters belastet, wobei die Diamantpyramide
einen Steigungswinkel von 115° aufwies. Die Dia-
mantpyramide wurde automatisch in Kontakt mit ei-
ner jeweils zu untersuchenden Mikrokapsel gebracht,
wobei jede Mikrokapsel mit einer stetigen Kraftrampe
bis zu gewahlten Maximalkraften von 50, 100 und
300 mN punktuell belastet wurde. Die Maximalkraft
wurde fur 10 Sekunden gehalten und die Diamantpy-
ramide dann wieder mit einer entsprechenden Ent-
lastungsrampe zuriickgezogen.

[0031] Die Abzissenwerte des in Fig. 2 dargestell-
ten Diagramms geben die auf eine Mikrokapsel bei
der Druckstabilititsmessung einwirkende Kraft F
[mN] wieder. Die Ordinatenwerte entsprechen der zur
Kraft F korrespondierenden Eindringtiefe ¢ [um]. Die
Spalte (a) zeigt die Mel3werte bei Belastung von Mi-
krokapseln mit einer Kraft F von 50 mN, die Spalte (b)
die MeRwerte bei Belastung von Mikrokapseln mit ei-
ner Kraft F von 100 mN und die Spalte (c) die Mel3-
werte bei Belastung von Mikrokapseln mit einer Kraft
F von 300 mN, wobei die Mittelwerte der jeweiligen
MelRreihen jeweils mit "X” gekennzeichnet worden
sind. Ab einer Eindringtiefe ¢ von ca. 10 um zeigten
die untersuchten Mikrokapseln eine irreversible De-
formation. Bis zu einer punktuellen Belastung von
mindestens 50 mN waren die untersuchten Mikro-
kapseln druckstabil, das heif3t, die Kapsel blieb intakt
und wurde bei der punktuellen Krafteinleitung nicht
zerstort.

Patentanspriiche

1. Mikrokapsel (5) mit wenigstens einem festen
Tragermaterial (1) fur wenigstens eine Hilfs- und/oder
Wirksubstanz (2) und mit wenigstens einem das Tra-
germaterial (1) umkapselnden Wandmaterial (4), wo-
bei das Tragermaterial (1) mit der Hilfs- und/oder
Wirksubstanz (2) beladen ist.
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2. Mikrokapsel nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dal das Wandmaterial (4) unmittelbar
auf eine aullere Oberflache des Tragermaterials (1)
aufgebracht ist.

3. Mikrokapsel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, da® das Tragermaterial ein festes
Agglomerat aus Einzelpartikeln ist, wobei, vorzugs-
weise, Sinterbriicken zwischen den Einzelpartikeln
vorhanden sind und, weiter vorzugsweise, die Einzel-
partikel eine Grolte von weniger als 20 nm, insbeson-
dere von weniger als 10 nm, aufweisen.

4. Mikrokapsel nach Anspruch 3, dadurch ge-
kennzeichnet, dal® wenigstens ein spharischer Tra-
gerkorper aus dem Tragermaterial (1) vorgesehen
ist, wobei der minimale Durchmesser und der maxi-
male Durchmesser des Tragerkorpers vom mittleren
Durchmesser des Tragerkérpers nicht mehr als 40%,
vorzugsweise weniger als 25%, insbesondere weni-
ger als 10%, abweichen.

5. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl das Tra-
germaterial (1) einfachverkapselt ist.

6. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl das Tra-
germaterial (1) mit einer flissigen Hilfs- und/oder
Wirksubstanz (2) beladen ist.

7. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} die Defor-
mation der Mikrokapsel und/oder des Tragermateri-
als (1) bei punktueller Krafteinwirkung von wenigs-
tens 30 mN, vorzugsweise von wenigstens 50 mN,
insbesondere von wenigstens 70 mN, reversibel ist.

8. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} die Defor-
mation der Mikrokapsel und/oder des Tragermateri-
als (1) bei punktueller Krafteinwirkung von wenigs-
tens 30 mN, vorzugsweise von wenigstens 50 mN,
insbesondere von wenigstens 70 mN, weniger als 15
pum, vorzugsweise weniger als 10 uym, betragt.

9. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} die Defor-
mation der Mikrokapsel und/oder des Tragermateri-
als (1) bei einer Flachenbelastung von wenigstens
0,25 N/mm?, vorzugsweise von ca. 0,5 N/mm?, insbe-
sondere von wenigstens 0,75 N/mm?, reversibel ist.

10. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} die Mikro-
kapsel und/oder das Tragermaterial (1) bei punktuel-
ler Krafteinwirkung von wenigstens 30 mN, vorzugs-
weise von wenigstens 50 mN, insbesondere von we-
nigstens 70 mN, bruchstabil und/oder rif3stabil ist.
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11. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daf} die Mikro-
kapsel und/oder das Tragermaterial (1) bei einer Fla-
chenbelastung von wenigstens 0,25 N/mm?, vorzugs-
weise von ca. 0,5 N/mm?, insbesondere von wenigs-
tens 0,75 N/mm?, bruchstabil und/oder riistabil ist.

12. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal3 das Tra-
germaterial (1) eine Porositat von 40 bis 99%, vor-
zugsweise von 85 bis 95%, aufweist.

13. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} der Anteil
des Tragermaterials (1) am Gesamtgewicht der Mi-
krokapsel 2 bis 98 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 70
Gew.-%, betragt.

14. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} der Anteil
der Hilfs- und/oder Wirksubstanz (2) am Gesamtge-
wicht der Mikrokapsel 0,1 bis 98 Gew.-%, vorzugs-
weise 10 bis 90 Gew.-%, insbesondere 40 bis 70
Gew.-%, betragt.

15. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} der Anteil
des Wandmaterials (4) am Gesamtgewicht der Mikro-
kapsel 0,1 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 25
Gew.-%, betragt.

16. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daf} die Mikro-
kapsel einen mittleren Durchmesser von 0,01 bis
2000 pm, vorzugsweise von 0,1 bis 500 ym, insbe-
sondere von 1 bis 70 um, aufweist.

17. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daf3 ein anor-
ganisches Tragermaterial (1) vorgesehen ist, vor-
zugsweise Silika und/oder Titandioxid und/oder Ben-
tonit und/oder Ton und/oder Kieselgur.

18. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} ein organi-
sches Tragermaterial (1) vorgesehen ist, vorzugswei-
se Aktivkohle und/oder Ruf3 und/oder ein vorzugs-
weise geschaumtes Polymer.

19. Mikrokapsel nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal} ein bioge-
nes Tragermaterial (1) vorgesehen ist, vorzugsweise
Kork.

20. Verbundstoff aufweisend ein Matrixmaterial,
vorzugsweise ein thermoplastisches Polymer, und in
dem Matrixmaterial verteilte Mikrokapseln (5) nach
einem der vorhergehenden Anspriche 1 bis 18 als
Additiv.
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21. Verbundstoff nach Anspruch 20, dadurch ge-
kennzeichnet, dal der Verbundstoff erhaltlich ist
durch Vermischen des Matrixmaterials oder einer
Vorstufe des Matrixmaterials, insbesondere einem
organischen oder anorganischen oder hybriden Mo-
nomer, Oligomer oder Prapolymer, mit den Mikrokap-
seln (5) und nachgelagertem Schmelzen und/oder
chemischer Vernetzung des Matrixmaterials bzw. der
Vorstufe des Matrixmaterials.

22. Verbundstoff nach Anspruch 19, dadurch ge-
kennzeichnet, da® der Verbundstoff erhaltlich ist
durch Aufschmelzen eines thermoplastischen Poly-
mers und Vermischen mit den Mikrokapseln (5) in
wenigstens einer Misch- und/oder Extrusionseinrich-
tung und ggf. weiteren anschlielenden Verarbei-
tungsschritten.

23. Verbundstoff nach einem der Anspriiche 19
bis 22, dadurch gekennzeichnet, dal® der Anteil von
Mikrokapseln (5) mit intakter Kapselung in dem Ver-
bundstoff wenigstens 50 Gew.-%, vorzugsweise
mehr als 80 Gew.-%, insbesondere mehr als 90
Gew.-%, betragt.

24. Verfahren zur Herstellung eines Verbund-
stoffs aus einem thermoplastischen Polymer und Mi-
krokapseln (5) nach einem der Anspriiche 1 bis 19
als Additiv fur das Polymer, wobei das Polymer durch
Schmelzemischen in wenigstens einer Misch-
und/oder Extrusionseinrichtung mit den Mikrokapseln
(5) zu dem Verbundstoff vermischt wird.

25. Zwischen- oder Endprodukt erhaltlich durch
Extrudieren und/oder Spritzgief3en und/oder Blasfor-
men und/oder Kalandrieren und/oder Tiefziehen
und/oder Pressen eines Verbundstoffs nach einem
der vorhergehenden Anspriiche 20 bis 23.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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