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Two-Phase Roll-on ‘Cosmetic Product

ield of the Inventio
This invention relates to a two-phase, roll-on cosmetic product, especially for
use in the field of antiperspirants and/or deodorants.

ck: d of the Inventio

Current roll-on products in the market are usually emulsions which involve
emulsions and/or the suspension of an antiperspirant active in the formulation. The
products frequently require the tse of one or more surfactants to stabilize and/or
compatabilize two non-compatible phases. There are two issues associated with the use
of surfactants. The first issue is skin irritation. Unless the surfactant systemis
carefully selected, the use of such materials may canse skin irritation. The second issue
is efficacy. It may be the case that in some systems, the use of a surfactant may
interfere with the gel plug formation by which many autiperspirant actives work to
reduce perspiration.

Another group of benefits may also be achieved with the reduction and/or
climination of surfactants in cosmetic products that contain an antiperspirant active.
These benefits include improving the dry feel of the product, reducing the amount of
non-white residue on skin end clothing, and reducing the tackiness of the product.

Two-phase systems have been seen in a few cosmetic epplications including
liquids and solids. One commercial liquid two-phase product from The Dial
Corporation (Scottsdale, AZ) is Nature's Accents® Bath Treats, a bubble bath product
comprising water, cetearyl ethylhexanoate, sodium laureth sulfate, cocamidopropyl
betaine, fragrance, glycerin, sodium cocoyl glutamate (and) disodium cocoyl glutamate,
PEG-8, DMDM hydantoin, tetrasodium EDTA, hydrolyzed milk protein, honey extract,
and coloring agents. As & cleansing material this product ig formulated with
surfactants. ' This product has a creamy milky top layer with a clear colored layer under
it

A second commercial liquid two-phase product is Cloud Dance™ bresze
cologne spray distributed by CCA. Industries, Inc. (East Rutherford, NJ). This product
lists the following ingredients: SD aleohol, 40D, hexamethyldisiloxane, fragrance,
distilled water, sodium chloride, coloring agents, and benzophenone-3. This p roduct is
clear with two bands of differing colors.
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There ere patent references that describe two-phase or multiphase technology.
U.S. Patent 4,120,948 to Shelton describes & two-phase stick antiperspirent having (1) &

substentially anhydrous antiperspitant phase comprising a water-insoluble, high melting

point wex, a liquid emollient, and high levels of a particulate, antiperspirent active
material and (2) a gel phase comprising a polyhydric alcohol gelled with either a fatty
acid soap or a fatty acid amide.

U.S. Patent 4,438,095 to Grollier et al describes & hqmd cosmetic composition
comprising two separate liquid phases. The first phase is en aqueous phase in which at
least one cationic polymer is dissolved. The composition contains no detergent agent

- or foaming agents.

U.S. Patent 4,767,741 to Komor et al teaches a two-phase liquid cosmetic
composition comprising an oil phase, and organic liquid/water phase and insoluble
solid particles absorbed on the interface between the two phases, wherein the solid
particles are the in situ precipitation product of at least & first salt solution and a second
salt solution (added to the oil phase and organic/water phase during blending thereof).

U.S. Patent 4,973,473 to Schneider ct al teaches (in a prefarred embodiment) 2
composition comprising two discrete gel phases. The composition includes en
emollient complex containing 2 selected carboxylic acid amide(s), a
mucopolysaccharide, at least one skin structuring protsin and an astringent.

U.S. Patent 4,980,155 to Shah et al teaches a two-phase cosmetic composition
comprising a color phase which includes a first phase comprising & film forming agent,
at ]east one colorant, an emulsifier and water; and a second phase comprising a gel
phase comprising a water soluble polymer and water. The phases are miscible with each
other but are disposed in discrets side by side separate phases.

U.S. Patent 5,213,799 to Foring et al describes akin treating compositions
which comprise a transparent oil p'hase and a trensparent aqueous phase, prefersbly
with humectant effect, which permits a8 homogenous mixture when shaken together and
thereafter separates again into two transparent phases. The cosmetic composition
includes the use of 0.1-1.0 weight % of C12-C18 faity acid triglycerol ester,

US. Patent 5,290,555 to Guthauser et al teaches compositions with structural
color in which two phases are selected with the same refractive index but different
dispersive power. Either or both of the phases meay contain cosmetically active
ingredients.

U.S. Patent 5,474,777 to Marion et al describes liquid cleansing comp ositions
consisting of an oily phase and an agueons phase, wherein the oily phase consists of at
least one dialkylphosphate and, optionally, products miscible therein, and the aqueous
phase contains one or more ionijc surfactants.

-2-
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U.S. Patent 5,593,663 to Leng et al describes antiperspirant actives which are
amphiphilic materials that, upon contact with perspiration, form 2 water-insoluble

iquid crystal phase of greater than one-dimensional periodicity.

U.S. Patent 5,654,362 to Schultz et al describes silicone oils and solvents
thickened by silicone elastomers and suitable for use in products such as

antiperspsirants and deodorants.

U.S. Patent 5,§19,437 to Lee et al describes solid cosmetic compositions
including cosmetic cream compositions containing silicone elastomers as gelling

agents.

U.S. Phase 6,019,991 to Tanaka et al teaches a two-phase cosmetic composition
comprising separate and distinct oil and aqueous phases which form a highly temporary

clear emulsion when shaken together. A clear package is used. One phase may be

colored while the other is usually water white.

U.S. Patent 6,180,587 to Fuller et al tsaches a mulfiple phase composition
comprising a lJower aqueous phase comprising at least 1 weight % of a polymer or
copolymer selected from the group consisting of polyacrylate, polystyrene sulfonate,
polyvinyl-pyrrolidone, maleic anhydride and mixtures thereof and an upper aqueous

phase having a cleansingly effective amount of a surfactant.
PCT case WO 00/67712 discloses a solid stick containing antiperspirant actives
and formed with a core phase and an outer phase.

Conventional roll-on products used as antiperspirants and/or deodorants are
usually emulsions or anhydrous suspensions. Emulsions can be oil-in-water or water-
in-oil systems wherein one phase is dispersed in the other. In emulsions both phases

remain together because of the addition of surfactants. Emulsion products tend to have
a wet fee], 2 higher level of tackiness and some irritation issues. Anhydrous suspensions

are composed of powders suspended in anhydrous liquids. They typically include a
relatively high percentage of suspending agents that contribute to white residues being
left on skin and clothing. 'While the anhydrous suspension do not produce a wet feel,

they exhibit other problems such as settling of the powder over time and leaks ge of the
carrier liquid, especially if the product is not continuously shaken

The present invention reduces and/or eliminates some of the aforementsioned
problems. In particular, the compositions of the present invention are sble to provide
two phase antiperspirants and/or deodorants which have improved efficacy, reduced
irritation on skin, reduced white residue on skin and clothing, and improved ae=sthetics

such as reduced wetness.

pl
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_ Brief Summary of the Inventjo

This invention is a two phase, roll-on product made with a polar phase and a
non-polar phase wherein a cosmeétically active ingredient effective as an antiperspirant
and/or & deodorant is dissolved or suspended in one of the phases. The composition is
packaged in & conventional roll-on dispenser. Before the product is applied the
container is shaken or agitated forcefully enough to temporarily mix the two phases.
The product is applied while the two phases are mixed. _

The non-polar phase can be clear, translucent or opaque, has a viscosity in the
range of 20-9,000 centipoise, and is made by combining the following ingredients:
()  across-linked or partially cross-linked non-emulsifying siloxane elastomer in an
amount sufficient to providé a non-polar phase having a viscosity in the range of 20
centipoise (“cps™) — 9,000 cps , preferably 100-3000 cps and most preferably 240 — 350
cps (for example in an amount of 40-70 weight % of & 11-13% concentration of
elastomer in a solvent, or an equivalent amount if a different concentration of elastomer
is used); .
()  0.1-70 weight % (more particularly 1-50% and , even more particularly 10-
40%) of one or more low viscosity, lipophilic emollients selected from the group
consisting of:

() 0.1-40 weight % (preferably 10-40%) of a linear or cyclic volatile silicone;

(i) 0.1-20 weight % (with particular ranges being 0.1-2%, 0.1-3.5% and 2-
8%) of a volatile, nonpolar bydrocarbon (preferably branched such as with
an “iso” group) having from 4-30 carbons (preferably 4-20 carbons and,
more preferably, §-20 carbons);

(iif)- 0.1-20 weight % (particularly 2-10% end, more particularly, 3-5%) of a
benzoic acid ester selected from the group consisting of C12-C20 benzoate
esters (for example a C12-15 alkyl benzoate such as FINSOLV TIN);

(iv) 0.01-8 weight % of a propoxylated fatty alcohol having 4-16 carbons and
2-14 moles of propoxylation (for example, PPG-3 myristy] ether); and

(c) optionally ane or more ingredients selected from the group consisting of fragrance
(for example, 0.0 to 2 weight %, preferably from 0.5 to 1% ); vitamins (in amounts of
0.01-1.00 weight %) (especielly vitamin E or a precursor); and a coloring agent (for
example, a cosmetic pigment) in amounts of 0.05-0.5%.

F
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The polar phase can be clear, transhicent or opaque. In general it may contain
one or more members selected from water and or a polyhydric alcohol wherein the
cosmetically active ingredients are dissolved in this polar phase. The polar phase
should also have a viscosity in the range of 20 cps ~ 9,000 cps. The polar phase
comprises: . .

(2) en effective amounnt (whicﬂ shall be at least 5 weight %) of a cosmetically ac:tive
ingredient solubie or suspendible in the polar pha§e, especially an antiperspirant active;
(b) asufficient amount of a glycol or polyhydric alcohol to dissolve or suspend the
antiperspirent active {or other cosmetic ective) optionally containing up to 30 weight %
water , or 16.00 weight % (maximum) ethyl alcohol, isopropy] alcohol, or mixtures
thereof, '

(c) 0.1-2.5 weight % of a water soluble cationic derivative selected from the group
consisting of hydroxyethy! cellulose and its copolymers (preferably Polyquaternium-10
(Celquat SC 240 C from National Starch, Finderne, NJ)), and hydroxypropyl cellulose .
and its comlﬁus, provided that the viscosity of the polar phase does not exceed 9,000
ops, '

(d) optionally one or more ingredients selected from the group consisting of

(1) micas (< 1.0 weight %, with an average particle size in the range of 10-125
microns and preferably less than 30 microns); '

(ii) suspending agents (for example 1-3 weight % of Bentone 38 with the
addition of a polar additive, for example 0.3 — 1.0 weight % of propylene carbonate);

(iii) antimicrobial agents (which may also be considered as a cosmetic
ingredient if used in sufficient amount to inhibit bacteria growth under ﬁe arm), for
example, 8 member of the group consisting of bacteriostatic quaternary ammonium
compounds such as 2-amino-2-methyl-1-propanol (AMP), cetyl-trimethylammonium
bromide, cetyl pyridinium chloride, 2, 4, 4’-trichloro-2’-hydroxydiphenylether

(Triclosan), N-(4-chlorophenyl)-N’-(3,4-dichlorophenyl)urea (Triclocarban), silver
halides, octoxyglycerin (Sensiva™ SC 50); 3,7,11,-trimethyldodeca-2,6,10-tri enol
(Famesol from Dragoco, Totowa, NJ); and various zinc salts (for example, zinc
ricinoleate). The bacteriostat can, illustratively, be included in the composition in an
amount of 0-5%, particularly 0.01-1.0% by weight, of the total weight of the
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composition. Triclosan, can illustratively be included in sn emount of from 0.05% to
shout 0.5% by weight, of the total weight of the composition.

(iv) fragrances in an amount in the range of 0-5%, particularly 0.01-2.0%, and,
for example, at & level of 1%;

(v) masking agents in an amount of 0.05-5.0% (particularly 0.05-2%) by weight
based on the total weight of the composition particularly if an unscented product is
desired;

(vi)  polymers of ethylene oxide, for example PEG-4, PEG-6, PEG-8, PEG-9,
PEG-10, PEG-12, PEG 14, Carbowax PEG-200, Carbowax PEG-300, Carbowax PEG-
400, Carbowax PEG-600, particularly 0.1-1.0 weight % of PEG-12; and

(vil) acosmetically acceptable coloring agent in an amount of 0.0001-0.002
weight %) (for example, dyes epproved for cosmetic use by the FDA and/or Buropean
regulatory egencies or legislation).

Detailed Descriptio the Inventio

The clastomer is 8 non-emulsifying polysiloxane that does not contain any
appreciable amount of polyoxyalkylenes, for example, polyoxyethylenes, and may be
selected from the group consisting of:

(a) a cross-linked or partially cross-linked cyclomethicone (and) dimethicone
crosspolymer (for example, DC 9040 from Dow Coming Corp., Midland, MI);

(b) a cross-linked or pﬁaﬂy cross-linked dimethicone/vinyldimethicone crosspolymer
(for example, KSG-15 from Shin-Etsu Silicones of America, Akron OH);

| (c) a cross-linked or partially cross-linked cyclomethicone (and)

vinyldimethicone/methicone crosspolymer (for example, GE 1229 from General
Electric Silicones, Waterford, NY).

One particular type of clastomer is described in U.S. Pitent 5,654,362,
incorporated by reference to the extent it defines non-emulsifying elastorners. These
elastomers are prepared by a crosslinking reaction between (2) =Si-H confaining
polysiloxanes and (b) an alpha, omega-diene in the presence of a platinum catalyst and
(c) 2 low molecular weight linear or cyclic polysiloxane. The elastomer cen be swollen
with the low molecular weight polysiloxane under a shear force. The -:-Si-f-l containing
polysiloxane of part (a) is represented by compounds of formula
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(R™),SiO®R,Si0),(R*Hsi0),Si(R™), , designated herein as type A!, and compounds of
the formule H(R™),SiOR";Si0) Si(R"),H or formula
HR™),SiOR",8i0),(R*Hsi0), S i(R™),H , designated herein as A’ In these formulas,
RY, R™, and R" are alkyl groups with 1-6 carbon atoms, a is 0-250, b is 1-250, and ¢ is
0-250. The molar ratio of compounds A! : A® is 0-20, preferably 0-5. It is preferred
that compounds of both types A' and A? beused. The alpha, omega diene in part (b)
is a compound of the formnla CH,=CH(CH,),CH=CH, where x i5 1-20. Representative
examples of suitable alpha, omega-dienes include 1,4-pentadiene; 1,5-hexadiene; 1,6~
heptadiene; 1,7-octadiene; 1,8-nonadiene; 1,9-decadiene; 1,11-dodecadiene; 1,13-
tetradecadiene; and 1,19-eicosadiene.

For the volatile silicones used in this invention, Linear or cyclic materials may
be used alone or in combination. Linear volatile methyl siloxanes (“VMS™ have the
formula (CH,), SiO {(CH,), 5iO}, Si(CH,),. The value of y is 0-5. Cyclic VMS have the
formule {(CH,), SiO},. The value of z is 3-6. Preferably, these volatile methyl
siloxanes have boiling points less than about 250 degrees C. and viscosities of sbout
0.65-5.0 centistokes (mm?*/8).

Representative linear volatile methyl siloxanes (I) are hexamethyldisiloxane
(MM) with a boiling point of 100 degrees C., viscosity of 0.65 mm? /s, and formula
Me, SiOSiMe, ; octamethylirisiloxane (MDM) with a boiling point of 152 degrees C.,
viscosity of 1.04 mm? /s, end formula Me, SiOMe, SiOSiMe, ; decamethyltetrasiloxane
(MD, M) with & boiling point of 194 degrees C., viscosity of 1.53 mm’ /s, and formule
Me, SiO(Me, SiO), SiMe, ; dodecamethylpentasiloxane (MD, M) with a boiling point
of 229 degrees C., viscosity of 2.06 mm? /s, and formula Me, SiO(Me, $i0), SiMe, ;
tetradecemethyihexasiloxane (MD, M) with & boiling point of 245 degrees C., viscosity
of 2.63 mm?® /s, and formula Me, SiO(Me, Si0), SiMe, ; and hexadecamethylhepta-
siloxane MD, M) with a boiling point of 270 degrees C., viscosity of 3.24 mm?® /s, and
formulza Me, SiO(Me, SiO), SiMe,. '

Representative cyclic volatile methyl siloxanes (II) are
bexamethylcyclotrisiloxane (D,) a solid with a boiling point of 134 degrees C. and
formula {(Me)SiO}, ; octamethylcyclotetrasiloxane (D,) with a boiling point of 176
degrees C., viscosity of 2.3 mm? /s, and formula {(Me,)SiO},;
decamethylcyclopentasiloxane (D,) with 2 boiling point of 210 degrees C., viscosity of

-T-
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3.87 mm?* /s, and formula {(Me,)Si0}; ; and dodecamethylcyclohexasiloxane (D,) with
2 boiling point of 245 degrees C., viscosity of 6.62 mm® /s, and formula {(Me,)SiO},
(with & partioular group of cyclics including D5 and D6 cyclomethicones).

Particular examples of suitable volatile silicones include DC-244 Fluid, DC-245
Fluid, DC 246 Fluid, Dé-344 Fluid, DC-345 Fluid, DC 200 Fluid (with 0.65 cst
viscosity) to DC 200 Fluid (with 5 cst viscosity), and DC-1184 Fluid (a mixture of low
molecullar weight volatile and non-volatile silicones most of which are linear and
volatile, such material has a boiling point greater than 35 degrees and a viscosity of
ebout 1.6 centistokes) all of which are from Dow Coming Corp.), and especially
decamethylcyclopentasiloxane (DC-245 Fluid).

Hydrocarbons suitable for use in this invention include isoparaffinic fiuids
having 4-30 carbons (especially 7-20 carvons) such as C7-8 isoparaffin, C8-9
isoparaffin, C10-11 isoparaffin, C11-12 isoparaffin, C11-13 isoparaffin, C13-14
isoparaffin, C12-20 isoparaffin, especially C11-12 isoparaffin (for example, Isopar H
from Fxxon Chemical Company, Beytown, TX), and other branched chain
hydrocarbons such as-isododecane (Permethyl 99A), isoeicosane (Permethy] 1024),
ischexadecane (Permethyl 101A) (the Permethyls being available from Preperse, Inc.,
South Plainfield, NJ), and combinations of any of the foregoing.

Particular examples of benzoate esters which can be used in this invention
include isostearyl benzoate, PPG-15 steary] ether benzoate, octyldodecyl benzoate, and
C12-15 alkyl benzoate and those described in U.S. Pateat 4,791,097 end U.S. Patent
5,270,461, incorporated by reference herein with respect to the description of such
esters. These include compositions of formula:

PHENYL - C(O)OR.
where R is:

()  abranched or linear alkyl of 20-28 carbons; or
® - CH(CH,)-CH,(O-CH(CH,)CH,),-O-R', whersinnis 9-16 and R is a
branched or linear alkyl of 3-22 carbons.

More particular examples of such benzoate esters include isostearyl benzoate,
PPG-15 stearyl ether benzoate, octyldodecyl benzoate, and C12-15 alky] benzoate (for
example and preferably, Finsolv TN from Finetex, Inc. (Elmwood Park, NJ).
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Another particular group of such esters include those marketed by Finetex under

the designations FINSOLV® TN (C12-15 alkyl benzoate), FNSOLV@ SB (isostearyl .

benzoate), FINSOLV® P (PPG-15 stearyl ether benzoats), FINSOLV® BOD (octyl
dodecyl benzoate), FINSOLV® 116 (stearyl benzoate), FINSOLV® PL-62 (Poloxamer
182 bepzoate) and FINSOLV® PL-355 (poloxamer 105 benzosts). '

The antiperspirant active can be seiected from the group consisting of any of the
known antiperspirant active materials, These include, by way of example (and not of &
limiting nature), aluminum chlorohydrate, aluminum chloride, aluminum
sesquichlorohydrate, zirconyl hydroxychloride, aluminum-zirconium glycine complex
(for example, aluminum zirconium trichlorohydrex gly, aluminum zirconium
pentachlorohydrex gly, aluminum zirconium tetrachlorohydrex gly and aluminum
zirconium octochlorohydrex gly), aluminum chlorohydrex PG, aluminum chlorohydrex
PEG, aluminum dichlorohydrex PG, and aluminum dichlorohydrex PEG. The
aluminum-containing materials can be commonly referred to as antiperspirant active
aluminum salts. Generally, the foregoing metal antiperspirant ective materials are
antiperspirant active metal salts. In the embodiments which are antiperspirant
compositions according to the present invention, such compositions need not include
aluminum-containing metal salts, and can include other antiperspirant sctive materials,
including other antiperspirant active metal salts. Generally, Category I active
antiperspirant ingredients listed in the Food and Drug Administration's Monograph on
antiperspirant drugs for over-the-counter human use can be used. In addition, any new
drug, not listed in the Monograph, such es aluminum nitratohydrate and its combination
with zirconyl hydroxychlorides and nitrides, or aluminum-stannous chlorohydrates, can
be incorporated as en anﬁpergpirmt active ingredient in antiperspirant compositions
according to the present invention. ]

Particular types of antiperspirant actives include aluminum zirconium
trichlorohydrex and aluminum zirconium tetrachiorohydrex either with or without
glycine. A particular antiperspirant active is aluminum trichlorohydrex gly such as
AZZ-902 SUF (from Rebheis Inc., Berkley Heights, NJ) which has 98% of the particles
less than 10 microns in size.
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Antiperspirant actives can be incorporated into compositions according to the
present invention in amounts in the range of 0.1 — 25% of the final composition, but the
amount used will depend on the formulation of the composition. For example, at -
amounts in the Jower end of the broader range (for example, 0.1 - 10% on an actives
basis), a deodorant effect may be observed. At lower levels the antiperspirant active
material will not substantially reduce the flow of perspiration, but will reduce malodor,
for example, by acting as an antimicrobial material, At amounts of 10-25% (on an
actives basis) such as 15 - 25%, by weight, of the total weight of the composition, an
antiperspirant effect may be observed. .

The glycol or polyglycol is selected from the group consisting of ethylene

" glycol, propylene glycol, 1,2-propanediol, diethylene glycol, triethylene glycol,

tetracthylene glycol, dipropylene glycol, tripropylé.ns glycol, methyl propanediol, 1,6-
hexanediol, 1,3-butanediol, 1,4-butanediol, PEG-4 through PEG-100, PPG-9 through

" PPG-34, pentylene glycol, neopentyl glycol, trimethylpropanediol, 1,4

cyclohexanedimethanol, 2,2-dimethyl-1,3-propanediol, 2,2,4,4-tetramethyl-1,3-
cyclobutanediol, and mixtures thereof. More particular exampjes of the glycol
component include one or more members of the group consisting of propylene glycol,
dipropylene glycol, tripropylene glycol, 2-methyl-1,3-propanediol, methyt propylene
glycol, low molecular weight .(less than 600) polyethylene glycol, low molecular weight
(less than 600) polypropylene glycols, end mixtures of any of the foregoing. Propylene
glycol is of particular interest because the antiperspirant active is more soluble in this
type of glycol. Tripropylene glycol has lower imritancy, but the antiperspirant active is
not as soluble in this glycol. Mixtures of glycols may be used to balance these
desirable properties.

Compositions according to the present invention cen be made by first preparing
both phases separately and then combining them in the final container:

Nop-poler phase- The emollients are blended at room temperature in a vessel

. and added slowly to the silicone elastomer with agitation so as to form an hornogeneous

mixture free of lumps. Optionally, fragrances can be added at the end.
Polar phase- If the polar phase contains & copolymer of hydroxyethyl cellulose,
this is dissolved in the solution or suspension of the active ingredient with vigorous

* pgitation 50 as to form a clear solution free of lumps.

-10-
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If a coloring agent is added, it is first dissolved in a selected amount of polar
materia] such as water, or in 2 nonpolar material such as polydimethylsiloxane (for
example, DC 200 Fluid having & viscosity of 5 centistokes (“cst”); DC 200 Fluid
having a-viscosity of 50 cat, both of which are available from Dow Corning Corp-.) and
then added to the appropriate phase. _

Bach phase can be introduced into dispensing containers known to those skilled
in the art for roll-ons. The product from the reservoir comes to the top rolling surface of
the dispensing container, and from there may be applied to the skin in the axillary
regions to deposit sufficient emounts of antiperspirant and/or deodorant active material
to reduce body malodor and/or reduce perspiration in axillary regions of the hurnan
body.

The components of the conventional roll-on containers can be made of various
materials and can have different shapes. The material of the container can be
polypropylene, polyethylene terephthalate (PET), high-density polysthylene or glass.
The applicator is usually a hollow ball made of polypropylene. The diameter can vary
from 10.4 to 35.5 mm, depending on the design of the container. The ball can be.
assemnbled directly in the container or with a special insert (ball housing) depending
also on the design of the conteiner. The caps can be of different designs (usually made
of polypropylene) with smooth or ribbed walls.

Examples of suitable roll-on dispensers include those described in U.S. Design
Patent 402,550 to Poisson; U.S. 6,132,126 to Sheffer et al (an adjustable
applicator);U.S. 4,030,844 to Lench et al; U.S. Patent 4,021,125 to Berghahn et af; U.S.
Patent 4,033,700 to Spatz; U.S. Patent 5,553,957 to Dombusch et al; WO 00/64302 to
Hindustan Lever Ltd.; and WO 01/03541 to Chang; all of which are incorporat ed by
reference herein fo the extent they describe roll-on dispensers.

Various forms of the invention can be exemplified by the following
formulations but these should not be construed as limitations on the invention. Note
that where an amount of an elastomer is given which references a certain concentration,
it will be understood that other amounts of other concentrations maybe be used
provided that the amount of elastomer it kept in the same range.

-11-
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Formujation A
non-polar phage :

22 — 35 weight % elastomer in cyclomethicone (DC 9040 elastomer from Dow
Coming Corp.) (using a concentration of 11-13 weight % elastomer in cyclomethicons)
15-20 weight % isoparaffinic fluid ISOPAR H from Exxon-Mobil Chemical,
Houston, TX)

3 - 5 weight % C12-15 alkyl benzoate (FINSOLV TN)

ol &

39 - 59.5 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% in propylene glycol solution
(REACH AZP 908, from Reheis))

0.5 — 1.0 (optionally) fragrance.

Formulation B
pon-polar phase

22 — 32 weight % elastomer in cyclomethicone (DC 9040 elastomer from Dow Coming
Corp.) (using a concentration of 11-13 weight % clastomer in cyclomethicone)

14 - 20 weight % cyclomethicone (DC 245 Fluid from Dow Coming Corp.)

3-5 weight % C12-15 alkyl benzoate (FINSOLV TN)

1-3 weight % PPG-3 myristyl ether from (Croda Oleochemicals Inc. Parsippany,
NI}
polar phase

39 - 58 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% in water and propylene glycol
where propylene glycol is in the range of 20 — 25 % of the total weight of the active
(Z498 from Summit)) '
0.5 - 1.0 weight % Polyquaternium 10 (Celquat SC 240 C from Netionel Starch,
Finderne, NI)

0.5 — 1.0 weight % (optionally) fragrance.

2-
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Formulatiog C
pon-polar phase

25— 35 weight % elastomer in cyclomethicone (DC 9040 elastomer from Dow Corning

Corp.) (using a concentration of 11-13 weight % elastomer in cyclometkicone)
14 - 20 weight % polydimethylsiloxane (DC 1184 Fluid from Dow Coming Cérp.)
0.5 — 2 weight % C12-15 alkyl benzoate (FINSOLV TN}
0.5 -3 weight % PPG-3 myristyl ether (Crode Oleochemicals Inc.)
polar phase
39 - 58 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (35% in water and propylene glycol,
where propylene glycol is in the range of 20 — 25 % of the total weight of the active
(ZA498 from Sumumit))
0.5 — 1.0 weight % Polyquaternium 10 (Celquat SC 240 C)
0.5 - 1.0 weight % (optionally) fragrance.
Eormulation D
non-polar phase
25 ~ 35 weight % clastomer in cyclomethicone (DC 9040 elastomer fiom Dow Comning
Corp.) (using a concentration of 11-13 weight % elastomer in cyclomethicone)
14 - 21 weight % polydimethylsiloxane (DC 200 Fluid with a viscosity of 0.65 cst
from Dow Corning Corp.)
1.0 -3 weight % C12-15 alkyl benzoate (FINSOLV TN)
0.5-1 weight % PPG-3 myristyl ether from (Croda Oleochemicais Inc)

1 ase
39.5 - 58.5 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% in PG solution, REACH
AZP 908) :
0.5 - 1.0 weight % (optionally) fragrance.
Formulation B

-polar e

29 — 38 weight % elastomer in cyclomethicone (DC 9040 elastomer from Dow Coming

" Corp.) (using a concentration of 11-13 weight % elastomer in cyclomethicone)

12 - 20 weight % cyclomethicone (DC 246 Fluid from Dow Coming Corp.)
0.5 -3 weight % PPG-14 buty] ether (Fluid AP from Amerchol, Edison, NJ)
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polar phase \
38.5 — 57.5 weight % of Al Zr tetrachlorchydrex gly (30% in propylene glycol, '
REACH AZP 908 from Reheis)

0.5 — 1.0 weight % (optionally) fragrance.

Formulations F. G and H

Any of the formulations in Formulation B, C or D wherein the amount of C12-15 alkyl

benzoate is 3% and the amount of PPG-3-myristyl ether is 1%.

EXAMPLES

The following Examples are offered as illustrative of the invention and are not
to be construed as Himitations thereon. In the Examples and elsewhere in the
description of the invention, chemical symbols and terminology have their usual and
customary meanings. In the Examples as elsewhere in this application (a) values for n,
m, etc. in formulas, molecular weights and degree of ethoxylation or propoxylation are
averages; (b) temperatures sre in degrees C unless otherwise indicated; and (c) the
amounts of the components are in weight percents based on the standard described; if
no other standard is described then the totel weight of the composition is {o be inferred.
Various names of chemical components include those listed in the CTFA International
Cosmetic Ineredient Dictiopary (Cosmetics, Toiletry and Fragrance Associstion, Inc.,
7% ed. 1997). Mixing techniques used to make the compositions are those
conventionally used in the art including those described above.

les 1-6: o i itio

Compositions according to the present invention as seen in Examples 1-6 may
be made as j:-'ollows using the amounts and types of ingredients listed under the
appropriate Example number. Total percent for each Example is 100%
Non-polar phaer - The cyclomethicone and the emollients (hydrocarbons, benzoate
esters, ethers) are blended at room temperature and added slowly to the silicone
elastomer with stirring to form an homogeneous mixture free of lumps. If the final
formulation is to be made with a cosmetic pigment for example, mica, titanium dioxide,
or iron oxide), the pigment must be pre-dispersed in a polydimethyl siloxane. If the
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final formulation contains a fragrance in the non-polar phase, the fragrance will be
added in this phase at the end.
Polar phase — If the polar phase contains & modified starch.(such as hydroxypropyl
starch phosphate starch), it must be pre-dispersed in a smsll part of the antiperspirant
active, then heated at 75 degrees C until the starch is dissolved to form a solution. The
pre-dispersed material is then added to the rest of the antiperspirant active with
agitation until it is cooled to room temperature. If the polar phase contains a
suspending agent (for example, a Hectorite material), it must be added with high shear
to the Al Zr tetrachlorohydrex gly in propylene glycol (for example, 30% solution or its
equivalent) uptil the mixture is uniform. After this happems the propylene carbonate
may be added. If the poler contains Polyquaternium 10, this is pre-dispersed in the
active to form an homogeneous solution free of lumps. If the final formulation contains
a colorant is must be dissolved in the minimum amount of water and then added in the
polar phase. |
Combination of the phages jn a contajner —
Each phase i poured into the container in the ratios indicated in the final composition.
There is no special order of addition into the container. The polar phase will tend to go
to the bottom.

The method described above was used to make the following compositions
wherein all amounts are weight % based on the total weight of the composition.
Example 1

= &
28.0% elastomer (DC 9040 crosslinked silicone elastomer)
18.0% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid)
3.0% C12-15 alkyl benzoate (Finsolv TN)
1.0% polyoxypropyiene-3 myristyl ether (Promyristyl PM3)
la
50.0% Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% active in propylene glycol) (AZP 908
PG 30 from Reheis Inc.)

Example 2
Non-polar phase
28.0% elastomer (DC 9040 crosslinked silicone elastomer)
18.0% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid)
3.0% C11-12 isoparaffin (Isopar H)
1.0% polyoxypropylene-3 myristyl ether (Promyristyl PM3)

-15-
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Eoler phase
50.0% Al Zx tetrachlorohydrex gly (30% active in propylene glycol) (AZP 908
PG30) .
Example 3
on-po

28.0% clastomer (DC 9040 crosslinked silicone e]nstomer)

17.997% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid)

3.0% C12-15 alkyl benzoate (Finsolv TN)

1.0% polyoxypropylene-3 myristyl ether (Promyristy]l PM3)

0.003 % mica (Timiron MP-99 Sunfleke from Merck, Whitehouse, NJ)

Polar phage

50.0% Al Zr tem.chlorohydrex gly (30% active in propylene glycol) (AZP 908
PG 30)

0.25% bydroxypropyl starch phosphate starch (Structure Solanance 28-1808,
from National Starch)

Exampie 4
S ase .
28.0% clastomer (DC 9040 crosslinked silicone elastomer)
18.0% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid)

3.0% C11-12 isoperaffin (Isopar H)
1.0% polyoxypropylene-3 myristyl ether (Promyristyl PM3 from Croda)
Polar phase

48.0% Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% active) (AZP 908 PG 30)
1.5% Quaterninm-18 hectorite (Bentone 38 from Rheox Inc.)
0.5% propylene carbonate

q.s. mica (Timiron MP-99 Sunflake from Merck)

Example 5
Non-polar phase
22.4% elastomer (DC 9040 crosslinked silicone elastomer)
14.4% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid from Dow Corning Corp.)
2.4% C12-15 alkyl benzoate (Finsolv TN)

0.8% polyoxypropylene-3 myristyl ether (Promyristyl PM3)
Eolgr phase

.59.699% Al Zr tetrachlorohydrex gly (35% water and propylene glycol solution
(Z-535 from Summit))

0.3% Polyquaternium 10 (Celquat SC 240 C from National Starch)

0.0002 % FD&C color

Exsmple §
Non-polar phase
25.2% elastomer (DC 9040 crosslinked silicone elastomer)

16.2% pentameric cyclomethicone (DC 245 Fluid)
2.7% C12-15 alkyl benzoate (Finsolv TN)

0.9% polyoxypropylene-3 myristyl ether (Promyristyl PM3)
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Poler phase

54.725% Al Zr tetrachlorohydrex gly (35% water and propylene glycol solution
(Z-535 from Summit))

0.275% Polyqueternium 10 (Celquat SC 240C)

Evalustion of Exemples 1-4

Example 1 — Two trensparent phases were formed with a suiteble viscosity to °
flow through a wide ball (3.5 cm) roll-on package. The product was laid on a flat
surface overnight to evaluate possible leakage. This Example did not exhibit any
leakage. '

Examp]e 2 — The non-polar phase wes semi-turbid. The product had a viscosity
suitable for the wide ball package described for Example 1. The product had a non-
tacky but slightly greasy feel, '

Example 3 — This formulation exhibited a typical two phase separation. The
polar phase with the active ingredient was turbid due to the presence of the starch that
was used to increase the viscosity of the active ingredient solution and to improve the
mica suspension in the formulation. It was found that the starch decreased the tackiness
of the active. The overail formulzation was perceived as non-tacky, silky and bad a dry
fes] after application. However, the mica suspension was not stable after 3 days. Itis
believed that mica with a smaller particle size (for example, less than 30 microns)
would result in a more stable product.

Example 4 — The formation of two phases was observed as described for
Example 3. The polar phese with the active was not clear. In this formulation the
Hectorite material was used as a suspending agent instead of the modified starch to
improve the suspension of the mica. In arder to achieve & good dispersion of the
Hectorite 18 material, 2 polar solvent (propylene carbonate) was used. The prototype
was perceived as somewhat tacky and.slightly greasy. The Isopar H and the propylene
carbonate may have caused the greasy feel. The mica suspension wes not stable
because both the Hectorite 18 and the mica settled out after 24 hours. Again, &an
adjustment to a smaller particle size may improve stability.

-17-
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Exampie 5 - Two transparent phases were formed with a suitable viscosity
(estimated to be in the range of 100-200 cps) to flow through the ball spplicator
described in the evaluation of Example 1. The color of the polar phase was blue and
uniform. It maintained its intsgrity after shaking. The product was perceived as non-
tacky, nop-greasy, silky and with a dry feel after application.

Example 6 - Two transparent phases were formed with a suitable viscosity
(estimated to be in the range of 100~200 cps) to flow throngh the ball applcator
described in the evaluation of Example 1. The product was perceived as non-tacky,
non-greasy, silky and with a dry feel after application.

-18-
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What is claimed is: _ N

1. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant comprising
(2) 2 clear, transhucent or opaque non-polar phase having a viscosity in the range of 20
cps — 9,000 made by combining:

(1) 2 cross-linked or partially cross-linked non-emulsifying siloxane elastomer in an
amount sufficient to provide & non-polar phase having a viscosity in the range of 20 —
9,000 cps;

(2) 0.1-70 weight % of one or more low wscomty. lipophilic emollients selected
from the group consisting of:

@) 0.1-40 weight % of e linear or cyclic volatile silicone;
(i)  0.1-20 weight % of a volatile, nonpolar hydrocarbon having from 4-30
carbons; ]
(i) 0.1-20 weight % of a benzoic acid ester selected from the group
consisting of C12-C20 benzoate esters;
(iv)  0.01-8 weight % of a propoxylated fatty alcohol having 4-16 carbons
- and 2-14 moles of propoxylation; and

(3) optionally one or more ingredients selected from the group consisting of

ﬁ'agrance;' vitamins; and pigments, and coloring agents; and

(b) a clear, translucent or opaque polar phase bave a viscosity in the range of 20 —
9,000 cps made by combining:

(1) one or more members selected from the group consisting of water, glycols and
polyhydric alcohols; and

(2) an antiperspirant active salt which is soluble or suspendible in the polar phase;

. wherein the polar phese (i) comprises a sufficient amount of water, glycols or

polyhydric alcohols to dissolve or suspend the antiperspirant active, and (ii) optionally
may comprise up to 30 weight % water; up to 16.00 weight % ethy] alcohol; up to 16
weight % isc;propyl alcohol; or mixtures or any of the foregoing; B

(3) 0.1-2.5 weight % of a water soluble cationic derivative selected from the group
consisting of bydroxyethyl cellulose and its copolymers provided that the viscosity of
the polar phase does not exceed 9,000 cps; and
(c) optionally one or more ingredients selected from the group consisting of

() < 1.0 weight % of mica with an average particle size in the range of 10-125
microns;
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(i) an effective amount of a suspending agent;

(iii) an antimicrobial agent;

Gv) fragrance;

(v) 0.05-5.0 weight %-of a masking agent;

(vi) up to 0.1-1.0 weight % of a polymer of ethylene oxide; and
(vii) a cosmetically acceptable coloring agent.

2. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
whegein the elastomer has a viscosity in the range of 100-3000 cps.

3. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the elastomer has a viscosity in the range of 240 — 350 cps.

4. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the elastomer has a viscosily in the range of 240 — 350 cps has a viscosity in
the range of 100-200 cps.

5. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising (a) 40-70 weight % of a combination of elastomer and one or moze low
viscosity, lipophilic emollients, wherein the concentration of elastomer in the
combination is in the range of 11-13 %; or (b) & combinetion of elastomer and one or

. more low viscosity, lipophilic emollients wherein the total amount of elastomer is -

equivalent to the amount of elastomer in (2).

6. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1 or
Claim 5 wherein the elagtomer is prepared by a crosslinking reaction between (a) =Si-H
containing polysiloxanes and (b) an 2lpha, omege-diene in the presence of a platimum
catalyst and (c) e Jow molecular weight linear or cyclic polysiloxane.

7. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1 or
Claim § wherein the elastomer is prepared by a crosslinking reaction between ( 2) =Si-H
containing polysiloxanes and (b) an alpha, omega-diene in the presence of a platinum
cataiyst and (c) a low molecular weight linear or cyclic polysiloxane; the =Si-H -
containing polysiloxane of part (a) is a compound of formula

-20-
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D

(R™),SiOR™,Si0),(R*HsiO),Si(R™), , designated herein a5 type A’, and compounds of f\)

the formula H(R™),SiO(R",Si0)Si(R*),H or formula
H(R"),SiORY,Si0),(R*HsiO), S i(R™),H , designated herein as A , for which R,
R, and RY are alkyl groups with 1-6 carbon atoms, & is 0-250, b is 1-250, and c is 0-
250; the molar ratio of compounds A' : A? is 0-20; end the alpha, omega diene in part
(b) is a compound of the formula CH,~CH(CH,),CH=CH, where x is 1-20.

8. A two-phase roll-on antiperspirant end/or deodorant according to Claim 1

wherein the elastomer is selected from the group consisting of:

(2) a cross-linked or partially cross-linked cyclomethicone (end) dimethicone
crosspolymer;

(b) a cross-linked or partially cross-linked dimethicone/vinyldimethicone

crosspolymer; and
(c) a cross-linked or partially cross-linked cyclomethicone (and)
vinyldimethicone/msthicone crosspolymer.

9. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising 1-50 weight % of one or more low viscosity, lipophilic emollients.

10. A two-phase roll-on antiperspireat and/or deodorant according to Claim 1
comprising 10-40 weight % of one or more low viscosity, lipophilic emollients.

11. A two-phase roll-on antiperspirent and/or deodorant according to any one of
Claims 1, 5, 6 or 7, wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 10-40
weight % of a linear or cyclic volatile silicone.

12. A two-phase roll-on antiperspirant apnd/or deodorant according to Claim. 1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.1-20 weight % a volatile,
nonpolar hydrocarbon which is branched with an iso group and has 4-30 carboras.

13. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1

whexrein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.1-2 weight % a volatile,
nonpolar hydrocarbon which is branched with an iso group and has 4-30 carbors.

21-
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14. A two-phese roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.1-2 weight % & volatile,
nonpolar hydrocarbon which is branched with an iso group and has 6-20 carbons.

15. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.1-20 weight % of a benzoic
acid ester selected from the group consisting of C12-C20 benzoate esters.

16. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 2-10 weight % of & benzoic
acid ester sclected from the group consisting of C12-C20 benzoate esters.

17. A two-phase roll-op antiperspirant and/or deodorant according to Claim -1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.01-8 weight % of a
propoxylated fatty alcohol having 4-16 carbons and 2-14 moles of propoxylation.

18. A two-phase roil-on antiperspirant end/or deodorent according to Claim 17
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.01-8 weight % PPG-3
myristyl ether.

19. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim: 1
wherein the low viscosity, lipophilic emollient comprises 0.1-20 weight % of a benzoic
acid ester selected from the group consisting of C12-C20 benzoate esters and 0.01-8
weight % of a propoxylated fatty alcohol having 4-16 carbons and 2-14 moles of
propoxylation. :

20. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
additionally comprising at least one member from the group consisting of up to 2
weight % fragrance; 0.01-1.00 weight % vitamins; and 0.05-0.5 weight % coloring
agent.

21. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 15
wherein the coloring agent is a pigment.
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22. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the suspending agent is 1-3 weight % of Bentone 38 with 0.3 — 1.0 weight %
propylens carbonate, '

23. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the antiperspirant active salt is selected from the group consisting of
aluminum chlorobydrate, aluminum chloride, aluminum sesquichlorohydrate, zirconyl
hydroxychloride, aluminum-zirconium glycine complex, eluminum chlorohydrex
propylene glycol, aluminum chlorohydrex polyethylene glycol, aluminum
dichlorohydrex propylene glycol, and aluminum dichlorohydrex polyethylene glycol.

24, A ;cwo-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the antiperspirant active salt is selected from the group consisting of
eluminum nitratohydrate, aluminum nitratohydrate and its combination with zirconyl
hydroxychlorides end nitrides, and aluminum-stannous chlerohydrates.

25. A two-phese roll-on antiperspirant end/or deodorant according to Claim 1
wherein the antiperspirant active salt is selected from the group consisting of
aluminum zirconium trichlorohydrex and aluminum zirconium tetrachlorohydrex
either with or without glycine.

26. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein the antiperspirant active salt is added in an amouxnt in the range of 0.1 — 25
weight % of the final composition.

27. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claina 1
wherein the antiperspirant active salt is added in an amount in the range of 10 — 25
weight % of the final composition.
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28. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
additionslly comprising an antimicrobial agent selected from the group consisting of
2-amino-2-methyl-1-propanol; cetyl-trimethylammonium bromide; cetyl pyridinjium
chioride; 2, 4, 4’-trichloro-2’-hydroxydiphenylether; N-(4-chloropheny!)-N'-(3,4-

* dichlorophenyl)urea; silver halides; octoxyglycerin; 3,7,11,-trimethyldodeca-2,6,10-

trienol; a::!d Zinc salts.

29. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
additionally comprising & masking agents in an amount of 0.05-5.0 weight %.

30. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
additionally comprising a polymer of ethylene oxids selected from the group consisting
of PEG-4, PEG-6, PEG-8, PEG-9, PEG-10, PEG-12, PEG 14, Carbowax PEG-200,
Carbowax PEG-300, Carbowax PEG-400, Carbowax PEG-600.

31. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim. 1
wherein both the non-polar and polar phases are clear.

32, A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
wherein one of the non-polar and polar pheses is clear.

33. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising the equivalent of 22 — 35 weight % elastomer in cyclomethicone at a 11-
13% concentration of elastomer; 15 - 20 weight % isoparaffinic fluid; 3 - 5 weight %
C12-15 alky] benzoate; 39 - 59.5 weight % of Al Zr tetrachlorohyxdrex giy (30% in
propylene glycol solution or its equivalent); and optionally 0.5 — 1,0 fragrance.

34. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim. 1
comprising the equivalent of 22 — 35 weight % elastomer in cyclomethicone at a 11-
13% concentration of elastomer; 3-5 weight % C12-15 alkyl benzoate; 1 -3 weight
% PPG-3 myristy] ether; 39 - 58 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% in
waier and propylene glycol where propylene glycol is in the range of 20 — 25 % of the
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total weight of the active); 0.5 — 1.0 Polyquaternium 10; and optionslly 0.5 — 1.0
fragrance.

35. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising the equivalent of 25 — 35 weight % elastomer in cyclomethicone at a
concentration of 11-13% of elastomer; 14 - 20 weight % polydimethylsiloxane; 0.5 —
2 weight % C12-15 alkyl benzoate; 0.5 -3 weight % PPG-3 myristyl ether; 39 - 58
weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (35% in water and propylene glycol, where
propylene glycol ig in the range of 20 — 25 weight % of the total weight of the active);
0.5 - 1.0 weight % Polyquaternium 10; and optionally 0.5 — 1.0 weight % fragrance.

36. A two-l;hase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising 25 ~ 35 weight % elastomer in cyclomethicone at a concentration of 11-
13% of elastomer; 14 - 21 weight % polydimethylsiloxane; 1.0 -3 weight % C12-15
alkyl benzoate; 0.5 - 1 weight % PPG-3 myristyl ether; 39.5 — 58.5 weight % of Al Zr
tetrachlorohydrex gly (30% in propylene glycol solution or its equivalent); and
optionally 0.5 — 1.0 weight fragrance.

37. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to Claim 1
comprising 29 — 38 weight % elastomer in cyclomethicons at a concentration of 11-
13% of elastomer; 12 - 20 weight % cyclomethicone; 0.5 -3 weight % PPG-14 butyl
ether; 38.5 — 57.5 weight % of Al Zr tetrachlorohydrex gly (30% in propylene glycol
solution or its equivalent); optionally 0.5 — 1.0 weight % fragrance.

38. A two-phase roll-on antiperspirant and/or deodorant according to any one of

Claims 35, 36 or 37 wherein the amount of C12-15 alkyl benzoate is about 3 weight %
and the amount of PPG-3-myristyl ether is about 1 weight %.

~25-
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Campo del Invento
El presente invento se refiere a un producto cosmético de dos fases para ser

aplicado con una bola, especialmente para el uso en el campo de antitranspirantes

y/o desodorantes.

Antecedentes del Invento

Los productos actuaimente en el mercado de aplicacion con bola son
generalmente emulsiones que incluyen emulsiones y/o’la suspension de un activo
antitranspirante en la formulacién. Los productos requieren frecuentemente el uso
de uno o mas surfactantes para estabilizar y/o compatibilizar dos fases no
compatibles. Hay dos problemas asociados con el uso de surfactantes. E! primer
problema es irritacién de [a piel. A menos que el sistema surfactante es seleccionado
con mucho cuidado, el uso de tales materiales pueda originar Irritacién de la piel. El
segundo problema es eficacia. Puede haber el caso que en algunos sistemas, el
uso de un surfactante pueda interferir con la formacién del tapén de gel, mediante
muchos activos de antitranspirantes achian para reducir la transpiracion.

Otro grupo de beneficios puede ser logrado también con la reduccién y/o
eliminaciéon de surfactantes en productos cosméticos que contienen un activo
antitranspirante. Estos beneficios incluyen la mejora de! t acto seco del producto,
reduciendo la cantidad de residuos no blancos en la piel y ropa, y reduciendo lo
pegajoso del producto.

Los sistemas de dos fases han sido vistos en unas pocas aplicaciones
cosméticas incluyendo liquidos y sélidos. Un producto comercial liquido de dos
fases de The Dial Corporation (Scottsdale, AZ) es Nature's Accents ® Bath Treats,
un producto de b_aﬁo de burbujas abarcando agua, cetearilo etilhexanoato, sulfuro
laureto de sodio, cocamidopropil betanina, fragancia, glicerina, glutamato cocoilo de
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sodio (y) glutamato cociolo disodio, PEG-8, DMDM hidantoina, tetrasodio EDTA,
proteina de leche hidrolizada, extracto de miel, y agentes colorantes. Como un
material limpiador este producte es formulado con surfactantes. Este producto tiene
una capa superior lechosa cremosa con una capa de color clara por debajo de la
misma.

Un segundo producto comercial liquido de dos fases es Cloud Dance TM
rociado de colonia de brisa, distribuido por CCA Industries, Inc., (East Rutherford,
NJ). Este producto tiene los ingredientes siguientes: alcohol SD, 40D,
hexametildisiloxanom fragancia, agua destilada, cloruro de sodio, agentes
colorantes, y benzofenona-3. Este producto es claro con dos bandas de colores
diferentes.

Hay referencias de patentes que describen la tecnologfa de dos fases o multi
fases. La Patente U.S. No. 4,120,948 a Shelton describe un antitranspirante de
barra de dos fases teniendo (1) una fase antitranspirante sustancialmente anhidrida
abarcando una cera insoluble en agua con alto punto de fusién, un emoliente
liquido, y altos niveles de un material antitranspirante activo particulado y {2) una
fase de gel abarcando un alcohol polihidrico de gelacién con, o un jabén de acido
graso, o una amida de acido graso.

La Patente U.S. No. 4,438,095 a Grolier et al describe una composicidn
cosmética liquida abarcando dos fases liquidas separadas. La primera fase es una
fase acuosa en donde se disuelve por lo menos un polimero cationico. La
composicién contiene ningin agente detergente ni agentes espumantes.

La Patente U.S. No. 4,767,741 a Komor et al ensefia una composicién
cosmética liquida de dos fases abarcando una fase de aceite, una fase organica de
ifquido/agua y u particulas sélidos insolubles absorbidas en la interfase entre las dos
fases, en donde las particulas s6lidas son el producto de precipitacién in situ de por
o menos una primera solucién de sal y una segunda solucién de sal (afiadida a la

fase de aceite y la fase orgénica/agua dur@ﬁte-la'mezcla de ellos).
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La Patente U.S. No. 4,973,473 a Schneider et al ensefia (en un
englobamiento preferido) una composicién abarcando dos fases discretas de gel. La
composicidn incluye un complejo emoliente conteniendo una amida(s) de &cido
carboxilico, un mucopolisacérido, por lo menos una proteina de estructuracién de
piel y un astringente.

La Patente U.S. No. 4,980,155 a Shah et al ensefia una composicion
cosmética de dos fases abarcando una fase de color que incluye una primera fase
abarcando un agente de formacién de pelicula, por lo menos un colorante, un
emulsificador y agua; y una segunda fase abarcando una fase de gel abs;rcando un
polimero soluble en agua y agua. Las fases son miscibles entre ellas pero son
dispu_estas en fases discretas de lado a lado.

La Patente U.S. No. 5,213,799 a Foring et al describe compaosiciones de
tratamiento de la piel abarcando una fase transparente de aceite y una fase
transparente acuosa, preferiblemente con efecto humectante, que permite una
mezcla homogeneizada cuando agitadas juntas y después se separa de nuevo en
dos fases transparentes. La composicién cosmética incluye el uso de 0,1 - 1-0%
por peso de C12-C18 éster de triglicerol de Acido graso.

La Patente U.S. No. 5,290,555 a Guthauser et al ensefia composiciones con
color estructural en donde dos fases son seleccionadas con el mismo indice refrativo
pero de fuerza de dispersion diferente. Cada una o ambas pueden contener
ingredientes cosméticamente activos.

La Patente US. No. 5.474,777 a Marion et al describe composiciones liquidas
de limpieza que estan formadas de una fase aceitosa y una fase acuosa, en donde
la fse aceitosa consta de por lo menos un dialquilfosfato y, opcionaimente,
productos mezclables en ello, y |a fase acuosa contiene uno o mas surfactantes.

La Patente U.S. No. 5,593,663 a Leng et al describe activos antitranspirantes
que son materiales amfifflicos que, al tener contacto con transpiracién, forman una
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fase liquida de cristal insoluble en agua de periodicidad de mas que en una
dimensién.

La Patente U.S. No. 5,654,362 a Schultz et al describe aceites de silicona y
solventes espesadas mediante elastomeros de silicona y apropiados para el uso en
productos taies como antitranspirantes y desodorantes. |

La Patente U.S. No. 5,919,437 a Lee et al describe composiciones cosméticas
sélidas incluyendo composiciones de crema cosmética conteniendo elastémeros
de silicona como agentes de gelacion.

La Patente 6,019,991 a Tanaka et al ensefia una composicién cosmética de
dos fases abarcando separadas y distintas fases de aceite y acuosas que forman
una emulsién altamente temporal clara cuando son agitadas juntas. Se unas un
empaque clara. Una fase puede tener un color mientras que la otra es normalmente
blanca de agua.

La Patente US No. 6,180,587 a Fuller et al ensefia una composicién de fase
mditiple abarcando una fase inferior acuosa abarcando por lo menos 1% por peso
de un polimero o copollmero seleccionado del grupo que consta de poliacrilato,
poliestireno sulfonato, polivinil-pirrolidona, anhidrido maléico y mezclas de ellos y
una fase superior acuosa teniendo una cantidad efectiva para limpiar, de un
surfactante.

El caso PCT WP 00/67712 describe una barra sélida conteniendo activos
antitranspirantes y formada con una fase central y una fase exterior.

Productos convencionales aplicables con bola usados co o antitranspirantes
y/o desodorantes son generalmente emulsiones o suspensiones anhidridos. Las
emulsiones pueden ser sistemas de aceite en agua o agua en aceite en donde una
fase es dispersada en la otra. En emulsiones ambas fases permanecen juntas
debido a la adicién de surfactantes. Los productos de emulsion tienden a tener un
tacto himedo, un alto nivel de pegarse y algunos problemas de iritacién. Las
suspensiones anhidridos son coygestas;_d? polvos suspendidos en liquidos
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anhidridos. Generalmente incluyen un porcentaje relativamente alto de agentes de

suspension que contribuyen a residuos blancos dejados en la piel y ropa. Mientras

que la suspensioén anhfdrida no produce un tacto himedo, exhiben otros problemas
tales como el asentamiento del polvo durante el tiempo y escape del lquido
portador, especialmente si el producto es constantemente agitado.

El presente invento reduce y/o elimina algunos de los problemas antes
mencionados. En particular, las composiciones del presente invento son capaces de
suministrar antitranspiranies de dos fases y/o desodorantes que tienen una eficacia
mejorada, una imitacién de piel reducida, residuos blancos reducidos en la piel y
ropa, y estética mejorada tal como humedad reducida.

Ve res el inven

El presente invento es un producto aplicable con bola  hecho con una fase
polar y una fase no-polar en donde un ingrediente cosméticamente activo como un
antitranspirante y/o un desodorante es disuelto o suspendido en una de las fases. La
composicién estd empaquetada en un dispensador convencional con aplicacién de
bola. Antes de que el producto es aplicado, el recipiente es agitado con suficiente
fuerza para mezclar de forma temporal las dos fases. El producto es aplicado
mientras que las dos fases estan mezcladas.

La fase no-polar puede ser clara, translicida u opaca, tiene una viscosidad en
la gama de 20-9.000 centipoise, y estd hecha al combinar los ingredientes
siguientes:

a) un elastdmero de siloxano no emulsificante enlazado en cruce o parcialmente
enlazado en cruce en teniendo una viscosidad en la gama de 20 centipoise
(cps) — 9.000 cps, preferiblemente 100 — 3.000 cps y mas preferiblemente 240 -
350 cps (por ejemplo en una cantidad de 40 - 70% por peso de una
concentracion de 11 - 13% de elastémero en un solvente, o una cantidad

equivalente si se usa una concentracién diferente de elastémera);



b) 0,1 -70% por peso (mas particularmente 1 - 50% y, aun mas particularmenta 10-

40%) de uno o mas emolientes de baja viscosidad lipofilica seleccionado del

grupo que consta de:

)] 0,1 - 40% por peso (preferiblemente 10-40%) de una silicona volétil lineal
o ciclica;

)} 0,1 - 20% (con gamas particulares siendo 0,1-2%, 0,1-3,5% y 2-8%) de un
hidrocarburo volatil no polar (preferiblemente ramificado tal como con un
grupo (iso) teniendo de 4 - 30 carbonos (preferiblemente 4 - 20 carbonos
y. mas preferiblemente, 6 - 20 carbonos);

) 0,1-20 % por peso (particularmente 2-10% y mas particularmente, 3-5%)
de un éster de Acido benzdico seleccionado del grupo que consta de
ésteres de C12-C20 benzoato (por ejemplo un C12-15 alquil benzoato tal
como FINSOLV TN);

IV) 0,01-8% por peso de un alcohol graso propoxilatado teniendo 4-16
carbonos y 2-4 moles de propoxilacién (por ejemplo, PPG-3 miristil éter);
y

opcionalmente uno o mas ingredientes seleccionado del grupo que consta de

fragancia (por ejemplo, 0,0 a 2% por peso, preferiblemente de 0,5 a 1%);

vitaminas {(en cantidades de 0,01 — 1,00% por peso) (especialmente vitamina E

0 un precursor); y un agente colorante { por ejemplo, un pigmento cosmético) en

cantidades de 0,05 —0,5%

La fase polar puede ser clara, translicida u opaca, en general, puede contender

uno 0 mas miembros seleccionado del grupo que consta de agua y un alcohol

polihidrico en donde los ingredientes cosméticamente activos son disueltos en
esta fase polar. La fase polar deberia tener también una viscosidad en la gama

de 20 cps — 9.000 cps. La fase polar abarca:
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(a) una cantidad efectiva que debe ser por io menos 5% por peso) de un
ingrediente cosméticamente activo soluble o suspendible en la fase polar,
especialmente un activo antitranspirante;

(b) una cantidad suficiente de un alcohol glicol o polihldrico para disolver o
suspender el activo antitranspirante (u ofro activo cosmético) opcionalmente
conteniendo hasta 30% por peso de agua, ¢ 16,00 % por peso (méaximo) etil
alcohol, isopropil alcohol, o mezclas da ellos;

(¢) 0,1 — 2,5 % por peso de un derivado cati6énico soluble en agua seleccionado
del grupo que consta de hidroxietil celulosa y sus copolimeras (preferiblemente
Polyquaternium - 10 (Celquat SC 240 C de National Starch, Finderne, NJ)) v
hidroxipropil celtlosa y sus copolfmeros, con la salvedad que la viscosidad de la

fase polar no excede 9.000 cps;

(d) opcionalmente uno o més ingredientes seleccionado del grupo que consta
de

() micas (= 1,0 % por peso con un tamaifio promedio de partfculas en la gama
de 10 - 125 micrones y preferiblemente menos que 30 micrones)

(i) agentes de suspension {por ejemplo 1 - 3 % por peso de Bentone 38 con
la adicién de un aditivo polar, por ejemplo 0,3 — 1,0 % por peso de carbonato de
propileno);

(i) agentes antimicrobianos (que puede ser considerado ser también un
ingrediente cosmético si se usa en una cantidad io éuﬁciente para inhibir el
crecimiento de bactérias en la axila), por ejemplo, un miembro det grupo que
consta de compuestos bacterioestaticos cuaternarios de amonio tales como
2.amino-2-metil-1-propano! (AMP), cetil-rimetilamonio bromuro, cetil piridino
cloruro, 2.4.4'-tricloro-2j-hidroxidifeniléter (Triclosan), N-{4-clorofenif)-N'-(,4-
diclorofenilurea (Triclocarban) hélidos de piata, octoxiglicerina (Sensiva TM SC
50); 3,7,22,trimetildodeca-2,6,10-trienol (Farnesol de Dragoco, Totowa, NJ) y
varias sales de zinc (por eiemp%iglgplggt-o de zinc). El bacteriestatico puede
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como liustracién, ser incluido en la composicibn en una cantidad de 0,5%,
particularmente 0,01 — 1,0 % por peso, del peso total de la composicion.
Triclosan puede ser incluido como ilustraciébn en una cantidad desde 0,05% a
cerca de 0,5% por peso, del peso total de la composicién.

(iv) fragancias en una cantidad en la gama de 0 - 5%, particularmente 0,01 -
2,0%, y por ejemplo, a un nivel de 1%.

(v) agentes de méscara en una cantidad de 0,05 — 5,0% (particularmente
0,05 - 2%) por peso basado en el peso total de la composicién particularmente si
se desea un producto sin fragancia.

(vi) polimeros de Oxido de etileno, por ejemplo, PEG-4, PEG-6, PEG-8, PEG-
9, PEG-10, PEG-12, PEG-14, Carbowax PEG-200, Carbowax PEG-300,
Carbowax PEG-400, Carbowax PEG-600, particularmente 0,1 — 1,0% por peso
de PEG 12;y

(vil un agente colorante cosméticamente aceptable en una cantidad e
0,0001 — 0,002 % por peso (por ejemplo colorantes aprobados para uso
cosmético por la FDA yfo agencias de reglamentos de Europa o legislacion).

DESCRIPCION DETALLADA DEL INVENTO
El elastébmero es un polisiloxano no emulsificante que no contiene cualquier
cantidad apreciable de polioxialcalenos, por ejemplo, polioxietilenos, y puede ser
seleccionado del grupo que consta de:

(a) una ciclometicona enlazada de crupe o parciaimente enlazada de ¢ ruce

{v) polimero cruzado de dimeticona (por ejemplo, DC 9040 de Dow Coming

Corp.,Midland,Ml);

(b) un polimero cruzado de dimeticona / viniidimeticona enlazado de cruce o

parcialmente enlazado de cruce (por ejemplo, GEL DE SILICE-15 de Shin-

Etsu Silicones of America, Adron OH)

{c) una ciclometicona enlazada de cruce o parcialmente enlazada de cruce (y)
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copolimero de vinildimeticona / meticona (por ejemplo GE 1229 de General

Electric Siliconas, Waterford, NY).

Una clase particular de elasttmero se describe en la Patente

5,654,262, cuyas descripciones estén enteramente incorporadas en el presente por
referencia al punto que define elastdmeros no emulsificantes. Estos elastomeros
son preparados por una reaccién de enlace cruzada entre (a) =Si-H conteniendo
polisiloxanos y (b) un dieno alfa-omega en ia presencia de un catalizador de platino
y (c) un polisiloxano lineal o ciclica de bajo peso molecular. El elastémero puede ser
hinchado con el polisiloxano de bajo peso molecular bajo una fuerza de corte. El
polisiloxano =Si-H conteniendo polisiloxano o parte (a)}) es representada por
compuestos de la férmula
(R13)3 SIO(R14 2 Si0) a (R15 HSIO) b Si (R133) 3, indicada e el presente como
clase A 1, y compuestos de la férmula
H (R13) 2 SiO(R14 2 SiO) ¢ Si (R13)2H o laformula
H (R13) 2 SiO (R14 2 SiO a (R15 HSIO) b S i (R13) 2 H, indicada en el presente
como A 2.
En estas formulas, R13, R14 y R15 son grupos alquilo con 1 - 6 atomos de carbono,
aes0-250,bes1-250,yces0-250. La proporcion molar de los compuestos Al:
A2 es 0-20, preferiblemente 0-5. Es preferido que los compuestos de ambas clases
Al y A2 sean usadas. El dieno alfa omega en parte b) es un compuesto de la
formula CH2=CH(CH2) x CH=CH2 en donde x es 1 - 20. Los ejemplos
representativos de los dienes alfa, bmega apropiados incluyen 1,4-pentadieno, 1,5-
hexadieno, 1,6- heptadieno, 1,7-octadieno, 1,8-nonadieno; 1-9-dcecadieno; 1,11 -
dodecadieno, 1,13 . tetradecadieno y 1,19 eicosadieno.

Para las siliconas voldtiles usadas en este invento, materiales lineales o
clclicos pueden ser usados solo o en combinacion. Los siloxanos lineales volatiles
de metilo ("VMS") tienen la formula (CH3)3 SiO{(CH3) 2 SiO} y Si (CH3)3. El valor

dey es 0 - 5. Los VMS cliclicos tieneln/[g“f?iﬁﬁuja {(CH3 ) 2 SiO}z. El valor de z es 3-
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10
6. Preferiblemente, estos siloxanos volatiles de metilo tienen puntos de ebuliicion
menores de cerca de 250 grados C. y las viscosidades de cerca de 0,65 — 5,0
centiestokes (mm2/seq).

Los siloxanos lineales volétiles de metilo (I) son hexametildisiloxano (MM) con
un punto de ebullicién de 100 grados C., viscosidad de 0,65 mm2/s, y la férmula
Me3 SiO Si Me3 ; octametiltrisiioxano (MDM) con un punto de ebullicién de 152°C.,
viscosidad de 1.04 mm2/s, y férmula Me3 SiOMe2 SiOSi Me3;
decametiltetrasiloxano (MD2M) con un punto de ebullicion de 194°C, viscosidad de
1,53 mm2/s, y la férmula Me3SiO(Me2Si0O)2 SiMe3; dodecametiipentasiloxano
(MD3M) con un punto de ebullicién de 229 grados C., viscosidad de 2,06 mm2/s, y
formula Me3Si0e2Si0)3 SiMe3; Si0O(Me2 SiO)3 SiMe3; tetra decametilhexasiloxano
(MD4M) con un punto de ebullicibn de 245 grados C., viscosidad de 2,63 mm2/s, y
férmula Me3 SiO{Me2 Si0)4 SiMe3; y hexadecametilheptasiloxano (MD5M) con un
punto de ebullicién de 270 grados C. viscosidad de 3,24 mm2/s, y férmula Me3
SiO(Me2 SiQ)5 SiMe3.

Los siloxanos representativos ciclicos voldtiles de metilo () son
hexametilciclotrisiloxano (D3) un sélido con un punto de ebullicién de 134 grados C.
y formula {{Me2)Si0}3; octametilciclotetrasiloxano (D4) con un punto de ebullicion
de 176°C, viscosidad de 2.3 mm2/s, y formula {{Me2)SiO}4;
Decametilciclopentasiloxano (D5) con un punto de ebullicién de 210°C,viscosidad de
3,87 mm2/s, y formula {{(Meq)SiO}5; y dodecametilciclohexasiloxano (D6) con un
punto de ebullicién de 245°C. viscosidad de 6.62 mm2/s, y férmula {{me2)SiO}6 (con
un grupo particular de ciclicos incluyendo D5 y D6 ciclometiconas).

Los ejemplos particulares de siliconas volétiles apropiados incluyen DC-1244
Fluido, DC-245 fluido, DC 246 fluido; DC-344 fluido, DC-345 fluido, DC-200 fluido
(con 0,65 cst viscosidad) a DC 200 fluido (con 5 cst viscosidad), y DC-1184 fluido
(una mezcla de volétil de bajo peso molecular y siliconas no volétiles donde la

mayoria son lineales y volatiles, tal Eg}if:crirtigﬁp un punto de ebullicidn mayor que
[ e %
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35 grados y una viscosidad de cerca de 1,6 centiestokes) todo esto es de Dow
Corning Corp.), y especiaimente decametilciclo pentasiloxano (DC.245 fluido).

Los hidrocarburos apropiados para el uso en este invento incluyen fluidos
isoparafinicos teniendo 4 - 30 carbonos (especialmente 7 - 20 carbonos) tales como
C7-8 isoparafino, C8-9 isoparafino, C10-11 isoparafino, C11-12 isoparafino, C11-13
isoparafino, C13-14 isoparafino, C12-20 isoparafino , especialmente C11-12
isoparafino (por ejemplo Isopar H de Exxon Chemical Company, Baytown, TX) y
otros hidrocarburos de cadena ramificada tales como isododenano (Permetilo 99%),
isoeicosano (Permetilo 102 A), ischexadecano (Permmetilo 101 A) ( los Permetilos se
obtienen de Preperss, Inc., South Plainfield, NJ) y combinaciones de los anteriores.

Los ejemplos particulares de ésteres de benzoato que pueden ser usado en el
presente invento incluyen isoestearil benzoato, PPG-15 estearil éter benzoato,
octildodecil benzoato, y C12-15 alquil benzoato y aquellos que se describen en la
Patente U.S. No. 4,791.097 y Patente U.S. No. 5,270,461, cuyas descripciones
estdn enteramente Incorporadas en el presente por referencia con respecto a la
descripcion de tales ésteres. Estos incluyen compuestos de férmula:

Fenilo - C(O)OR
En donde R es:

a) alquilo ramificado o lineal de 20-28 carbones;

b) -CH(CH3) - CH2 (O-CH(CH3)CH2)n - O -R1 endondenes9- 16y R'es

un alquilo ramificado o lineal de 3 - 22 carbones.

Mas ejemplos particulares de tales ésteres de benzoato incluyen isoestearil
benzoato, PPG-15 estearil éter benzoato, octildodecil benzoato, y C12-15 alquil
benzoato (por ejemplo y preferiblemente, Finsolv TN de Finetex, Inc.(Eimwood Park,
NJ).

Otro grupo particular de tales ésteres incluyen aquellos en el mercado por
Finetex con los nombres FINSOLV ® TN (C12-12 alquil benzoato) , FINSOLV
SB ( isoestearilo benzoato ), FIN’S}QH}%}Q\P (PPG-15 esteril éter benzoato),

< o,
o W3



12
FINSOLVY ® BOD (octil dodecil benzoato, FINSOLV V ® 116 (estearil benzoato),
FINSOLV ® PL-62 (Poloxamer 182 benzoato) y FINSOLV ® P1-355 (poloxamer
105 benzoato).

El activo antitranspirante puede ser seleccionado del grupo que consta de
cualquier de los materiales activos antitranspirantes conocidos. Est os incluyen, por
ejemplo, (y no de forma limitativa) aluminio clorohidrato, aluminio clorohiudrato,
aluminio cloruro, aluminio sesquiclorohidrato, circonil hidroxicloruro, complejo
aluminio-circonio glicino (por ejemplo aluminio circonio triclorohidrex gli, aluminio
circonio pentaclorohidrex gli, aluminio circonio tetraclorohidrex gli y aluminio circonio
octoclorohidrox gli), aluminio clorohidrex PG, aluminio clorohidrex PEG, aluminio
diclorchidrox PG, u aluminio diclrorohidrex PEG. Los materiales conteniendo
aluminio pueden indicarse generalments como sales de aluminio activos
antitranspirantes. Generaimente los materiales activos antitranspirantes de metal
anteriores son sales de metal activo antitranspirantes. En los englobamientos que
son composiciones antitranspirantes conforme al presente invento, tales
composiciones no necesitan incluir sales de metal conteniendo aluminio, y pueden
incluir otros materiales activos antitranspirantes, incluyendo otras sales de metal
activas antitranspirantes. Generalmente, se pueden usar los ingredientes
antitranspirantes activos listadas en la monografia de la Administracién de
alimentos y Drogas con respecto de drogas antitranspirantes para el uso humano
de venta libre. En adicién, cualquier droga nueva, no listada en la monografia, tal
como nitratohidrato de aluminio y su combinacién con circonil hidroxicloruros y
nitruros, o aluminio-estanosos clorohidratos, pueden ser incorporado como un
ingrediente activo antitranspirante en composiciones antitranspirantes conforme al
presente invento.

Clases particulares de activos antitranspirantes incluyen aluminio circonio
triciorohidrex y aluminio circonio tetraclorohidrox, tanto con, como sin, glicina. Un

activo antitranspirante particular es alumlmo triclorohidrex gli tal como AZZ-802 SUF
PRl LU

A Yoo
f. e By

u 10 T ?009 J
-
A



13
(de Reheis Inc., Berkeley Heights, NJ, que tiene 98% de las particulas con un
tamafio en menos que 10 micrones

Los activos antitranspirantes pueden ser incorporado a composiciones
conforme al presente invento en cantidades en la gama de 0,1 - 25% de la
composicion final, pero la cantidad usada dependera de la formulacién de la
composicion. Por ejemplo, en cantidades en el extremo inferior de la gama mas
amplia (por ejemplo, 0,1-10% basado en activos) se puede observar un efecto de
desodorante. En niveles inferiores, el material activo antitranspirante no va a reducir
sustancialmente el flujo de transpiracién, pero va a reducir el mal olor, por ejemplo,
actuando como un material antimicrobiano. En cantidades del peso total de la
composicién, un efecto antitranspirante puede ser observado.

El glicol o poliglicol es seleccionado del grupo que consta de glicol de
etileno, glicol de propileno, 1,2-propanodiolo, dietileno glicol, trietileno glicol,
tetraetileno glicol, dipropileno glicol, tripropieleno glicol, metil propanodiolo, 1,6-
hexanodiolo, 1,3-butanodiolo, 1,4-butanodiolo, PEG-4 hasta PEG-100, PPG-9 hasta
PPG-34, pentileno glicol, trimetilpropanodiolo, 1,4- ciclohexanodimetanol, 2,2-dimetil-
1,3-propanodiolo, 2,2,4,4- tetrametil-1,3- ciclobutanodiolo, y mezclas de ellos. Los
ejemplos mas particulares del componente de glicol incluyen uno o mas miembros
del grupo que consta de propileno glicol, dipropileno glicol, tripropileno glicol, 2-
metil-1,3-propanodiolo, metil propileno glicol, glicol de polietiieno de bajo peso
molecular (menos de 600), glicoles de polipropileno de bajo peso molecular (menos
de 600), y mezclas de los anteriores. E! glicol de propileno es de interés particular
debido a que el activo antitranspirante es mas soluble en esta clase de glicol. El
glicol de tripropileno, tiene menos irritacion, pero el activo antitranspirante no es tan

soluble en este glicol. Las mezclas de glicoles pueden ser usadas para balancear

estas propiedades deseables.




14

Las composiciones conforme al presente invento pueden ser hechas,
preparando primero ambas fases separadamente y entonces combindndolas en el
reciplente final.

Fase no polar : Los smolientes son mezclados a temperatura ambiente en un
recipiente y afadidos lentamente al elastémero de silicona con agitacién de manera
que se forma una mezcla homogeneizada libre de coagulos. Opcionalmente, al
final, se pueden anadir fragancias.

Fase polar: Si la fase polar contiene un copolimero de celulosa de
hidroxietilo, esta es disuelta en la solucién o suspensién del ingrediente activo con
agitacién vigorosa de manera de formar una solucién clara libre de coagulos.

Si se afiade un agente de colorante, este se disuelve primero en una cantidad
seleccionada de un material polar tal como agua, o en un material no polar tal como
polidimetilsiloxano ( por ejemplo DC 200 Fluido teniendo una viscosidad de 5
centiestokes ("cst”) DC 200 Fluido teniendo una viscosidad de 5 O centiestokes
("cst"), ambos se obtienen de Dow Corning Corp. , y entonces son aiadido a la
fase apropiada:

Cada fase puede ser introducida en recipientes de dispensar conocidos a los
que conocen la técnica para aplicables con bola. El producto del reservorio viene a
la superficie superior de rodaje de! recipiente da dispensar, y dasde allf puede ser
aplicado a la piel en las regiones axilares para depositar cantidades suficientes de
material activo antitranspirante o desodorante para reducir el mal olor del cuerpo y/o
reducir la transpiracién en regiones axilares del cuerpo humano.

Los co'mpbsiciones de los recipientes convencionales para sustancias
aplicables con bola  pueden ser hechas de varios materiales y pueden tener
formas diferentes. El material del recipiente puede ser polipropileno, polietileno
tereftalato (PET), polietileno de alta densidad o vidrio. El aplicador es generalmente
una bola vacla hecha de polipropileno. El didmetro puede variar de 10.4 a 35,5 mm,

dependiendo del disefio del recipiente, t-=tioja.puede ser ensamblada directamente
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en el recipiente o0 con una insercién especial (cajuela de bola) dependiendo también
del disefio del recipiente. Las tapas pueden tener disefios diferentes (generaimente
hechas de polipropilenc) con paredes lisas o ranuradas.

Los ejemplos de dispensadores apropiados aplicables con bola incluyen
aquellos que se describen la patente de disefio 402,550 a Poisson; U.S. 6,132,126
a Sheffer et al ( un aplicador ajustable); U.S. 4,030,844 a Lench et al; Patente
4,021,125 a Berghahn et al; U.S. Patente 4,033,700 a Spatz, Patente U.S. No.
5,553,957 a Dornbusch et al; WO 00/64302 a Hindustan Lever Ltd.; y WO 01/03541
a Chang; cuyas descripciones estan enteramente incorporadas en el presente por
referencia con que cubren el punto de dispensadores aplicables con bola .

Varias formas del presente invento pueden ser dadas como ejemplc'z. pero no
deben ser interpretadas como limitaciones del presente invento. Se debe notar, que
en donde se da una cantidad de un elastdmero, que da referencia a cierta
concentracién, se entiende que se pueden usar otras cantidades de otras

concentraciones, con la salvedad que la cantidad de elastémero es mantenida

dentro de !a misma gama.

rmulacién
Fase no polar
22-35% por peso elastémero en ciclometicona (DC 9040 elastémero de Dow Coming
Corp.} (usando una concentracion de 11 - 13 % por peso de elastémero en
ciclometicona) 15 - 20 % por peso fiuido isoparafinico (ISOPAR H de Exocon-Mobil
Chemical, Houston, TX}
Fase polar
39 — 59,5 % por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli (30% en solucién de propileno

glicol (REACH AZP 908, de Reheis))

Formulacién B

Fase no polar
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22-32% por peso elastobmero en ciclometicona (DC 8040 elastémero de Dow Coming
Corp.) (usando una concentracién de 11 - 13 % por peso de elastomero en
ciclometicona) 14 - 20 % por peso fiuido de ciclometocona (DC 245 fluido de Dow
Corning Corp., 3 - 5% por paso C12-15 alquil benzoasto (FINSOLV TN)
1-3% por peso PPG-3 meristil éter de (Croda Oleochemicals Inc. Parsippany, NJ)
Fase polar
39 - 58 % por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli (30% en aguay propileno glicol en
donde propileno glicol esta en la gama de 20 - 256% del peso total del activo (Z498
de Summit)
0,5 — 1,0 % por peso poliquaternio 10 (Celquat SC 240 C de national Starch,
Finderne, NJ) - 0-5 — 1,0 % por peso (opcionalmente) de fragancia.
Formulacién C
Fase no polar
25-35% por peso elastémero en ciclometicona (DC 9040 elastomero de Dow Corning
Corp.) (usando una concentracion de 11 - 13 % por peso de elastémero en
ciclometicona) 14 - 20 % por peso polidimetilsilo'xano (DC 1184 Fluido de Dow
Corning Corp.) 0,5 % por peso C12-15 alquil benzoato (FINSOLV TN)
0,5 - 3 % por peso PPG-3 miristil éter (Croda Oleochemicals Inc.)
Fase polar
39 - 58 % por peso de Al Zr tatraclorohidrex gli (35% en agua y propileno glicol en
donde el propileno glicol esta en la gama de 20 - 25% del peso total del activo (Z498

de Summit)

0,5 — 1,0 % por peso (opcionalmente) de fragancia.

Fo ién D
Fase no polar

25-35% por peso elastémero en ciclometicona (DC 9040 elastémero de Dow Coming

Corp.) (usando una concentracién de 11 - 13 % por peso de elastémero en
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ciclometicona) 14-21 % por peso polidimetilsiloxano (DC 200 fluido con una
viscosidad de 0,54 cst de Dow Coming Corp.)
1,0 -3 % por peso C12-15 alquil benzoato (FINSOLV TN)
0,5 - 1 % por pesoc PPG-3 miristil éter de (Croda Oleochemicals Inc)
Ease polar
39,5 — 58,5 % por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli (30% en solucién de PG,
REACH AZP 908)
0,5 - 1,0 % por peso (opcionalmente) de fragancia.
Formulagién E
Fase no polar
29-38% por peso elastémero en ciclometicona (DC 9040 elastomero de Dow Corning
Corp.) (usando una concentracién de 11 - 13 % por peso de elastémero en
ciclometicona) 12 - 20 % por peso ciclometicona (DC 246 Fluido de Dow Coming
Corp.) 0,5 - 3% por peso PPG - 14 butil éter (Fluido AP de AAmerchol, Edison, NJ)
Ease polar
38,5 — 57,5 % por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli (30% en propileno glicol
(REACH AZP 908, de Reheis). 0,5 —1,0 % por peso (opcionalimente) de fragancia.
rmulaciones F H
Cualesquiera de ias formulaciones B, C o D en donde la cantidad de C12-15 alquil
benzoato es 3% y la cantidad de PPG-3-misteril éter es 1%.
EJEMPLOS

Se ofrecen los ejemplos siguientes como ilustracidn del invento y no para ser
interpretados como limitacién del invento. En los ejemplos y lo demds en la
descripcién del invento, los simbolos qulfnicos y la terminologia tienen su significado
usual y acostumbrado. En los ejemplos y lo deméas en esta aplicacion a) los valores
para n, m, etc en fﬁmulas. pesos moleculares y grado de etoxilacion o propoxilacién
son promedios, b) temperaturas son en grados C a menos indicado de otra manera;
y ¢) las cantidades de los componentes son en porcentaje de peso basado en la
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norma descrita, si no se describe otra norma, entonces se debe considerar el peso
total de la composicién. Varios nombres de los componentes quimicos incluyen
aquellos listados en el diccionario CTFA Intemacion de ngredientes Cosméticos,
(Asociacién de cosméticos, articulos de tocador y fragancia, Inc., edicién 7, 1997)
Las técnicas de mezcla usadas para hacer las composiciones son aquellas que se
usan convencionaimente en la técnica incluyendo aquellos que se describen arriba.
Ejemplos 1 - 6 método general para la elaboracién de composiciones.

Las composiciones conforme al presente invento como son vistas en los
ejemplos 1 a 6 pueden ser elaboradas usando las cantidades y clases de
ingredientes listadas bajo e! numero apropiado del ejemplo. El porcentaje total para
cada ejemplo es 100%.

Ease no polar - La ciclometicona y los emolientes (hidrocarburos, benzoato ésteres,
éteres) son mezclados a temperatura ambiente y anadidas lentamente al elastémero
de silicona con revolver para formar una mezcia homogeneizada libre de
aglomeraciones. Si la formulacion final debe hacerse con un pigmento cosmético,
por ejemplo, mica, diéxido de titanio, o éxido de hierrg) el pigmento debe ser pre -
dispersado en un siloxano de polidimetilo. Si la formulacién final contiene una
fragancia en la fase no polar, la fragancia va a ser anadida al final.

Fase polar - Si la fase polar contiene técula modificada (tal como fécula de
hidroxipropilo y fécula de fosfato) la misma debe ser pre-dispersada en una parte
pequena del activo antitranspirante, entonces caientada a 75 grados C hasta que la
fécula es disuelta para formar una solucién. El material pre-dispersado es entonces
afadido al resto del activo antitranspirante con agitacién hasta que esté enfriado a
temperatura ambiente. Si la fase polar contiene un agente de suspension (por
ejemplo un material hectorito) el mismo debe ser afiadido con corte alto al Al Zr
tetraclorohidrex gli en glicol de propileno (por ejemplo, 30% soluciébn o su
equivalente) hasta que la mezcla esté uniforme. Después de que esto sucede, el

carbonato de propileno puede ser gﬁé’&igéf Si el polar contiene poliquaternium 10,
300 F".'t i
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esto es pre-dispersado en el activo para formar una solucién homogeneizada libre
de aglomeraciones. Si la formulacién final contiene un colorante, este debe ser
disuelto en la cantidad minima de agua y entonces afnadido en la fase polar.
mbinacion de | 0 Un recipient
Cada fase es vertida ala recipiente en las proporciones indicadas en la composicion

final. No hay orden especial de adicién al recipiente. La fase polar tiende a pasar al

fondo.

Ejemplo 1
Fase no-polar

28,0% elastobmero (DC 9040 elastémero de silicona de enlace cruzado)

18,0% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido)

3,0% C12-15 benzoato de alquilo (Finsolv TN)

1,0% polioxipropileno-3-miristil éter (Promiristil PM3)

Fase polar

50,0% AlZr tetraclorohidrex gly (30% activo en glicol de propileno) (AZP 908 PG 30
de Reheis Inc.)

Ejemplo 2

Fase no-polar

28,0% eiastomero (DC 9040 elastémero de silicona de enlace cruzado)

18,0% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido)

3,0% C11-12 isoparafina (Isopar H)

1,0% polioxipropilenc-3-miristil éter (Promiristil PM3)

Fase r

50,0% AlZr tetraclorohidrex gty (30% activo en glicol de propileno) (AZP 908 PG 30)
Ejemplo 3

Fase no-polar

28,0% elastdémero (DC 9040 elastdbmero de silicona de enlace cruzado)

17,997% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido)

;. e
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3,0% C12-15 benzoato de alquilo (Finsolv TN)
1,0% polioxipropileno-3-miristi! éter (Promiristil PM3)
0,003% mica (Timiron MP-99 Sunflake de Merck, Whitehouse, N.J)
Fase polar
50,0% AlZr tetraclorohidrex gly (30% activo en glicol de propileno) (AZP 808 PG 30)
0,25% almidén de hidroxipropilo almidén de fosfato (Structure Solanace 28-1808, de
National Starct.\)
Ejemplo 4
Fase no-polar
28,0% elastomero (DC 9040 elastémero de silicona de enlace cruzado)
18,0% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido)
3,0% C11-12 isoparafina (Isopar H)
1,0% polioxipropileno-3-miristil éter (Promiristii PM3 de Croda)
Ease polar
48,0% AlZr tetraclorohidrex gly (30% activo) (AZP 908 PG 30)
1,5% Quatemium - 18 hectorito (Bentone 38 de Rheox Inc.)
0,5% carbonato de propileno
q.S. mica (Timiron MP-99 Sunflake de Merck)
Ejemplo 5

no-polar
22,4% elastémero (DC 9040 elastomero de silicona de enlace cruzado)
14,4% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido de Dow Corning Corp.)
2,4% C12-15 benzoato de alquilo (Finsolv TN)

0,8% polioxipropileno-3-miristil éter (Promiristil PM3)

Ease polar
59,699% AlZr tetraclorohidrex gly (35% agua y solucién de glicol de propileno (Z-535
de Summif))
0,3% de Poliquaternium 10 (Celquat /QE40:C -de National Starach)
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0,0002% color FD&C
Eiemplo 6
Fase no-polar
25,2% elastdmero (DC 9040 elastdmero de silicona de enlace cruzado)
16,2% ciclometicona pentamérica (DC 245 Fluido)
2,7% C12-15 benzoato de alquilo (Finsolv TN)
0,9% polioxipropileno-3-miristit é&ter (Promiristil PM3)
Fase polar

54,725% AlZr tetraclorohidrex gly (35% agua y solucion de glicol de propileno (Z-535

de Summit))

0,275% Poliquaternium 10 (Celquat SC 240C)

Evaluacién de los Ejemplos 1 - 4

Ejemplo 1.- dos fases transparentes fueron formadas con una viscosidad
apropiada para fluir a través una bola ancha (3,5 cm) paquete de producto aplicable
con bola. . El producto fue colocado sobre una superficie durante la noche para
evaluar un escape posible. Este ejemplo no exhibié escape alguno.

Ejempio 2 la fase no polar fue semi turbio. Ei producto tenia una viscosidad
apropiada para el empaque con bola ancha descrito para el ejemplo 1. El producto
tenia un tacto no pegajoso pero ligeramente grasoso.

Ejemplo 3 - Esta formulacién exhibié una separacién representativa de dos
fases. La fase polar con el ingrediente activo fue turbio debido a la presencia de la
fécula que fue usada para aumentar la viscosidad de la solucién del ingrediente
activo y para mejorar la suspensi6én de mica en ia formulacién. Se encontr6 que la
fécula disminuy6 lo pegajoso del activo. La formulacion global fue percibida como
no pegajosa, sedosa y tenia un tacto seco después de la aplicacién. Sin embargo,

la suspensién de mica no fue estable después de 3 dias. Se piensa que mica con
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un tamano de particulas mas pequefio (por ejemplo menos de 30 micrones)
resultarfa con un producto mas estable.

Ejemplo 4 - La formacién de dos fases fue observada como descrito para el
ejemplo 3. La fase polar con el activo no fue clara. En esta formulacién, el material
hectorito fue usado como agente de suspensién en lugar de la fécula modificada
para mejorar [a suspensién de la mica. Con el fin de lograr una dispersién buena
del material hectorito 18, un solvente polar (propileno carbonato) fue usado. El
protatipo fue parcibido como algo pegajoso y ligeramente grasoso. El Isopar H y le
propileno carbonato pueden haber causado el t acto grasoso. La suspensién de mica
no fue estable debido a que tanto el hectorito 18 como la mica se asentaron después
de 24 horas. De nuevo, un ajuste a un tamafio de particulas mas pequefas puede
masjorar la estabilidad.

Ejemplo 5 - Se formaron dos fases transparentes con una viscosidad
apropiada (estimadas a estar en la gama de 100 a 200 cps) para fluir a través el
aplicador de bola descrito en la evaluacién del ejemplo 1. El color de la fase polar
fue azul y uniforme. Mantenfa su integridad después de agitar. El producto fue
percibido como no pegajoso, no grasoso, sedoso y con un tacto seco después de la
aplicacién.

Ejomplo 6 - Se formaron dos fases transparentes con una viscosidad
apropiada (estimada a estar en la gama de 100 a 200 cps) para fluir a través el
aplicador de bola descrito en la evaluacién del ejemplo 1. El producto fue percibido

como no pegajoso, no grasoso, sedoso y con un tacto seco después de la

aplicacién.
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REIVINDICACION

1. Un antitranspirante y/o desordorante de dos fases aplicable con bola
CARACTERIZADO porque comprende:

a) una fase no polar clara, translicida u opaca teniendo una viscosidad en la
gama de 20 cps — 9.000 elaborada por la combinacién de:

1) un elastdmero de siloxano no emulsificante enlazado de cruce o
parcialmente enlazado de cruce teniendo una viscosidad en la gama
de 20 cps —~9.000 cps;

2) 0,1 - 70 % por peso de uno o més emolientes lipofilicos de baja
viscosidad seleccionado del grupo que consta de:

V)  0,1-40% por paso de una silicona volétil lineal o ciclica;
VI) 0,1-20% de un hidrocarburo volétil no polar (preferiblemente ramificado
tal como con un grupo teniendo de 4 - 30 carbonos;
Vi) 0,1-20 % por peso de un éster de &cido benzdico seleccionado del grupo
que consta de ésteres de C12-C20 benzoato;
Vi) 0,01-8% por peso de un alcohol graso propoxilatado teniendo 4-16
carbonos y 2-4 moles de propoxilacion; y
3) opcionaimente uno o mas ingredientes seleccionado del grupo que
consta de fragancia , vitaminas ;y pigmentos, y agentes colorantes y
(b ) una fase polar clara, translicida u opaca teniendo una viscosidad en la gama de
20 —9.000 cps hecho por combinar:
(1) uno o mas miembros seleccionado del grupo que consta de agua, glicoles
y alcoholes polihidricos; y
(2) una sal antitranspirante activa que as soluble os suspendibie en la fase
polar, en donde la fase polar (i) abarca una cantidad suficiente de agua,

glicoles o alcoholes polihidricos para disolver o suspender el activo

antitranspirante, y (ii) opcignéi@'ﬁﬁiéix.puede abarcar hasta 30% por peso

’ o "y t F".""" 1'.'\




=g . ) .
ST
A
5—}%

" LAt "

24
de agua, hasta 16,00% por peso de etil alcohol, hasta 16% por peso
isopropil alcohol, o0 mezclas o algo de lo antedicho;

30,1 — 25 % por peso de un derivado catibnico soluble en agua
seleccionado del grupo que consta de celulosa de hidroxietilo y sus
copolimeros con la salvedad que la viscosidad de la fase polar no excede
9.000 cps; y

(C) opcionalmente uno o més ingredientes seleccionado del grupo que consta

de seleccionado del grupo que consta de:

0] < 1,0 % por peso de mica con un tamaiio promedio de particulas
en la gama de. 10 - 125 micrones;

(i)  una cantidad efectiva de un agente de suspension;

(i) un agente aantimicrobiano;

(iv) fragancia;

(v 0,05—5,0% por peso de un agente de méscara;

(vii hasta 0,1 — 1,0 % por peso de un polimero de éxido de etileno; y

(vi) un agente colorante cosméticamente aceptable.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el elastdmero tiene una viscosidad en el rango de
100 a 3.000 cps.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque ol elastémero tiene una viscosidad en el rango de

240 a 350 cps.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,

CARACTERIZADO porque ol elastdmero tiene una viscosidad en el rango de
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Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque a) 40 - 70 % por peso de una combinacién de
elastémero y una o dos viscosidades bajas, emolientes lipofilicos, en donde la
concentracién de elastdbmero  en la combinacién esta en ia gama de 11 -
13%, o0 b) una combinacién de elastomero y una o dos viscosidades bajas,
emolientes lipofilicos, en donde la cantidad total de elastdmero es

equivalente a la cantidad de elastémero en a).

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1 o
reivindicacién 5, CARACTERIZADO porque el elastémero es preparado por
una reaccién de cruce enlazado entre a) =Si-H conteniendo polisiloxanos y b)
un dieno alfa omega en la presencia de un catalizador de platino y ¢) un

polisiloxano lineal o ciclico de bajo peso molecular.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1 o
reivindicacién 5, CARACTERIZADO porque el elastémero es preparado por
una reaccién de cruce enlazado entre a) =Si-H conteniendo polisiloxanos y b)
un dieno alfa omega en la presencia de un catalizador de platino y ¢} un
polisiloxano lineal o ciclico de bajo peso molecular, el =Si-H conteniendo
polisiloxano de la parte a) es un compuesto de formula

(R13)3 SiO(R14 2 SiO) a (R15 HSIO) b Si (R13) 3, indicada e e! presente como
clase A 1, y compuestos de la férmula

H (R13) 2 SiO(R14 2 Si0) ¢ Si (R13)2H o la férmula

H (R13) 2 SiO (R14 2 Si0 a (R15 HSIO) b S i (R13) 2 H, indicada en el
presente como A 2., para lo cual R°13, R14 y R15 son grupos alguilo con 1 - 6
&tomos de carbono , a es 0 - 250, b es 1 - 250, y ¢ es 0 - 250, la proporcién

molar de los compuestos A1 : A2 e
e

el dieno alfa, omega en parte b)
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es un compuesto de la férmula CH2=CH(CH2) x CH=CH2 en donde x es 1 -
20,

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,

CARACTERIZADO porque el elastbmero es seleccionado del grupo que

consta de:

a) un polimero cruzado de ciclometicona (y) dimeticona enlazado cruzado
parcialmente cruzado;

b) un polimero cruzado de dimeticona / vinildimeticona enlazado cruzado o
parcialmente enlazado cruzado;

c) un polimero cruzado de ciclometicona (y) vinildimeticona/ meticona

enlazado cruzado parciaimente cruzado.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme relvindicacién 1,
CARACTERIZADO porque comprende 1 - 50 % por peso de uno 0 més

emolientes lipofilicos de baja viscosidad.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque comprende 10 - 40 % por peso de uno 0 méas

emolientes lipofilicos de baja viscosidad.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme cualesquiera de las
reivindicaciones 1, 5, 6 6 7, CARACTERIZADO porquse el emoliente lipofilico

de baja viscosidad abarca 10 - 40 % por peso de una silicona volatil lineal o

ciclica.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca 0,1
' 75 TOr o
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-20% por peso de un hidrocarburo volatii no polar que es ramificado con un

grupo iso y tiene 4 - 30 carbonos.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca

0,1% por peso de un hidrocarburo volatii no polar que es ramificado con un

grupo iso y tiene 4-30 carbonos.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca
0,1% por peso de un hidrocarburo volétil no polar que es ramificado con un

grupo iso y tiene 6 - 20 carbonos.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porgue el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca 0,1
- 20% por peso de un éster de acido benzdico seleccionado del grupo que

consta de C12-C20 ésteres benzbicos.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca 2 -
10% por peso de un éster de acido benzéico seleccionado del grupo que

consta de C12-C20 ésteres benzbicos.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente de baja viscosidad lipofflico abarca

0,01 - 8% por peso de un alcoho! graso propoxilatado tiendo 4 - 16 carbonos y

2 - 14 moles de propoxilacién.

i
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Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 17,
CARACTERIZADO porque el emoliente de baja viscosidad lipofilico abarca
0,01 - 8% por peso de PPG-3 miristil éter.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el emoliente lipofilico de baja viscosidad abarca
0,1 - 20% por peso de un éster de 4cido benz6ico seleccionado del grupo que
consta de C12-C20 ésteres benzbicos y 0,01 - 8 % por peso de un alcohol

graso propoxilatado teniendo 4 - 16 carbonos y 2 - 14 moles de propoxilacion.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque comprende adicionalmente por lo menos un
miembro del grupo que consta de hasta 2% por peso de fragancia, 0,01% por

peso de vitaminas, y 0,05 — 0,5 % por peso de agente colorante.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 15,

CARACTERIZADO porque el agente de colorante es un pigmento.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el agente de suspensién es 1 - 3% por peso de

Bentone 38 con 0,3 - 1,0% por peso de carbonato de propileno.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque la sal activa antitranspirante es selecc-ionado del
grupo que consta de aluminio clorohidrato, aluminio cloruro, aluminio
sesquiclorohidrato, circonil hidroxicloruro, complejo de aluminio-circonio glicino
aluminio clorohidrex propilenc glicol, aluminio clorohidres polietiieno glicol,

aluminio diclorohidrex propilenc glicgl;,y- aluminio diclorohidrex polietileno glicol.
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Un antitranspirante y/o des.odorante d dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque la sal activa antitranspirante es seleccionado del
grupo que consta de  @luminio nitrohidrato, aluminio nitratohidrato y su

combinacién con circonil hiclroxicloruros y nitruros, y clorohidratos de aluminio -

estanoso.

Un antitranspirante y/o desiodoranie de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque la sal activa antitranspirante es seleccionada del
grupo que consta de aluminio circonio triclorohidrex y aluminio circonio

tetraclorohidrex, o con, o sin glicino.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque la sal activa antitranspirante es afiadida en una

cantidad en la gama de 0,1 - 25%% por peso de la composicién final.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque la sal activa antitranspirante es afnadida en una

cantidad en la gama de 10 - 25% por peso de la composicién final,

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque comprende adicionalmente un agente
antimicrobiano seleccionado del grupo que consta de 2-amino-2-metil-1-
proanol; cetil-trimetilamonio bromuro; cetil piridono cloruro, 2,4,4'-tricloro-1'-
hidroxidifeniléter, N-(4-clorofenil)-N'-(3-4-diclorofenil)urea, halidos de plata,

octoxiglicerina; 3,7,11,-trimetildodeca-2,6-10-trienil, y sales de zinc.
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Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,

CARACTERIZADO porque comprende adicionaimente un agente de méascara

en una cantidad de 0,05 — 5,0% por peso.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque comprende adicionalmente un polimero de 6xido
de etileno seleccionado del grupo que consta de PEG-4, PEG-6, PEG-3, PEG-
10, PEG-12, PEG-14, Carbowax - PEG - 200 , Carbowax - PEG - 300,
Carbowax - PEG - 400, Carbowax - PEG - 600.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,

CARACTERIZADO porque ambas fases, {a no poiar y la polar son claras.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,

CARACTERIZADO porque una de las fases, la no polar y la polar, es clara.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque comprende el equivalente de 22 - 35% por peso de
elastémero en ciclometicona a una concentracién de 11 - 13% de elastémero;
15 - 20 % por peso de fluido parafinico; 3 - 5 % por peso C12-15 alquil
benzoato; 39 — 59,5 % por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli (30% en solucién

de propileno glicol o su equivalente; y opcionalmente 0,5 — 1,0 fragancia.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque comprende el equivalente de 22 - 35% por peso de
elastdmero en ciclometicona a una concentracién de 11 - 13% de elastémero,
3 - 5 % por peso C12-15 alquil benzoato; 1-3 % por peso PPG-3-miristil éter;

39 - 58 % por peso de ,Af;z_r' t%tgaclorohidrex gli (30% en agua y glicol de
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36.

37.
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propileno en donde el glicol de propileno esta en la gama de 20 - 25% del peso

total del activo) 0,5 1,0 poliquaternium y opcionalmente 0,5 — 1,0 fragancia.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque comprende el equivalente de 22 - 35% por peso de
elastbmera en ciclometicona a una concentracién de 11 - 13% de elastémero ,
14 - 20 % por peso polidimetilsiloxano; 0,5 - 25 % por peso C12-15 alquil
benzoato; 0,5-3 % por peso PPG-3-miristil éter; 39 - 58 % por peso de Al 2r
tetraclorohidrex gli (35% en agua y glicol de propileno en donde el glicol de
propileno esta en la gama de 20 - 25% del peso total del activo} 0,5 — 1,0

poliquaternium 10; y opcionalmente 0,5 — 1,0 fragancia.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque comprende el equivalente de 22 - 35% por peso de
elastémero en ciclometicona a una concentracién de 11 - 13% de elastémero,
14 - 21 % por peso de polidimetilsiloxano; 1,0 - 3 % por peso C12-15 alquil
benzoato; 0,5 - 1 % por peso PPG-3-miristil &ter; 39 - 58 % por peso de Al Zr
tetraclorohidrex gli (30% en solucién de glicol de propileno o su equivalente)

y opcionaimente 0,5 — 1,0 % por peso de fragancia.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacion 1,
CARACTERIZADO porque comprende el equivalente de 29 - 3% por peso de
elastémero en ciclometicona a una concentracion de 11 - 13% de elastomero
12 - 20% por peso de ciclometicona, 0,5 - 3% por peso de PPG-14 butil éter ;
38,5 - 57,5% por peso de Al Zr tetraclorohidrex gli {30% en solucién de glicol

de propileno o su equivalente), y opcionalmente 0,5 — 1,0 fragancia.
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32
38. Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme cualesquiera de las
reivindicaciones 35, 36 6 37, CARACTERIZADO porque la cantidad de C12-

15 alquil benzoato es cerca de 3% por peso y la cantidad de PPG-3-miristil éter

es cerca de 1% por peso.

p.p.: COLGATE-PALMOLIVE COMPANY; y
DOW CORNING CORPORATION
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COLGATE-PALMOLIVE COMPANY et al.

To: = €D P CT
MIANO'THEOI?AT:IIW M. Ny
OLGATE- LIVE COMPA

gOD River Road © NOTIFICATION OF TRANSMITTAL OF
P.O. Box 1343 THE INTERNATIONAL PRELIMINARY
Piscataway, New Jersay 086855-1343 EXAMINATION REPORT
ETATS-UNIS D'AMERIQUE (PCT Rule 71.1)
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(dayinonthyear) 21.07.2003 /

Appficant's or agent's flle refersnce
IR 6632-00 IMPORTANT NOTIFICATI N
intemational appfication No, Intemational filing data (@awinonthiesr) Priority date (daysénonthyear)
PCTAIS02/4 1823 17.04.2002 / 20.04.2001
Applicant

application.

communication to all the elected Offices.

PCT Applicant's Guide.

. A copy of the report and its annexes, If any, is being transmitted 1 the Intemational Bureau for

1. The applicant is hereby notified that this Intemational Preliminary Examining Authority transmits herewith the
international preliminary examination report and its annexas, if any, established on the international

. Where required by any of the elected Offices, the intemational Bureau will prepare an English translation of
the report (but not of any annexes) and will transmit such translation to those Offices.

The applicant must enter the national phase before each elected Office by performing certain acts {filing
tranglations and paying national fees) within 30 months from the priority date (or later in some Officas)
(Article 38(1)) (see also the reminder sent by the Intemnational Bureau with Form PCTABR01).

Where a translation of the Intemnational application must be fumished to an elactsd Office, that translation
must contain a tranglation of any annexes to the intemnational preliminary axamination report. It is the
applicant's responaibility to prepare and fumish such translation directly to sach elected Office concemed.

For further details on the applicabla time limits and requiremants of the elected Offices, see Volume Ii of the

The applicant's attention is drawn to Article 33(5), which provides that the criteria of novelty, Inventive step
and industrial applicability described in Article 33(2) to (4) mersly serve the purposes of International
preliminary examination and that "any Contracting State may apply additional or different criteria for the
purposes of deciding whethar, In that State, the claimed inventions ie patentable or not" (see algo Article
27(5)). Such additional criteria may relate, for axample, to exemptions from patentability, requirements for
enabling disclosure, clarity and support for the claims.

Name and malling addreas of the intamational
preliminary examining authority:

Europsan Patent Office

D-80288 Munich

Tel. +49 B9 2386 - 0 Tx: 523858 spmu d
Fax +4¢ 89 2369 - 4465

Authorized Officer

Hanrieder-Kreuzer, K
Tel. +40 B0 2305-8081

i

)

Form PCTAPEA/416 {July 1882)




PATENT COOPERATION TREATY

PCT

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT
(PCT Article 36 and Rule 70)

1

Applicantts or agents flle reference See Notfication of Tranamitial of Intsrnational

IR 8632-00 FOR FURTHER ACTION o, o e mination Repart (Form PCTAPEAK18)
intemational appiication No. Imtemational fiing date (dayinanthjear) Priority dete (daytmonindear)
PCTAS02/11823 17.04.2002 20.04.2001

intemational Patent Classification {IPC) or both naticnal classification and IPC

AB1K7/32 .

Appilcant

COLGATE-PALMOLIVE COMPANY et al.

1.  This international preliminary examination report has baen prepared by this Intemational Preliminary Examining
Authority and |s franamitted to the applicant according to Article 36,

2. Thia REPORT consisis of a fotal of 8 sheets, including this cover sheet.

K  Thie report ks also accompanied by ANNEXES, |.e. sheets of the description, claima andbr drawings which have
been smended and are the basls for this report andir sheets contalning ractifications made before thia Authority
(see Rule 70.16 and Section 607 of the Adminisirative Instructions under the PCT).

These annexes conaist of a total of 2 sheasts.

3. This report contains indications relating to the following tema:

| © Basis of the opinion
N O Prory
I O Nonestablishment of opinion with regard to novelty, Inventive step and industrial applicablity
IV [0 Lackof unity of Invention
V E Reasoned statement under Rule 68.2(a)(ll) with regard to noveity, Inventive step or industrial applicabiitty;
clitations and explanations aupporting such atatermant
VI [0 Certsin documents cited
VIl O Cenaln defects in the International application
a

Certain observations on the inlemational application

Date of submission of the demand Date of complation of this raport
19.11.2002 21.07.2003
Name and malling address of the intamational Authorized Officar

praliminary examining authordty:
European Patent Offica

D-80288 Munich Simon, F
Tael. +49 BB 2368 - 0 Tx: 5235568 spmu d
Fac +40 89 2300 - 4485 Talaphons No. +40 88 2388-2083

Form PCTAPEA/408 (Cover Sheet) (January 1884)
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INTERNATI NAL PRELIMINARY
EXAMINATION REPORT Intemational application No. PCTAJS02/119

|l. Basls of the report

1. WIth regard to the elements of the intemational application (Replacement shests which have been furmnished to
the receiving Office In response o an invilation under Article 14 are refarred to in this raport as "originally filed"
and are not annexed to this report since they do not conlain amendmenis (Rules 70.16 and 70.17)):

Deecription, Pages
1-18 as published

Cialms, Numbers

1 {part),2-38 as published
1 (part) filed with telefax on 22.04.2003

2. With regard to the language, all the elements marked above were available or fumnished to this Authority in the
language in which the intemational application was filed, unless otherwise indicated under this itern.

These elements were available or fumnished to this Authority in the following language: , which is:

O the language of a translation fumnished for the purposes of the intemational search (undser Rule 23.1(b)).
O the language of publication of the Intemational application (under Rule 48.3(b)).

O the language of a translation fumished for the purposes of intemational preliminary examination (under
Rule 55.2 andbr 55.3).

3. With regard to any nucleotide andor amino acld sequence disclosed in the Intemational application, the
international preliminary axamination was carried out on the basis of the sequence listing:

contained in the intemational application in written form.

filed together with the international application in computer readable form.
fumished subsequently to this Authority in written form.

fumished subsequently to this Authority in computer readable form.

The statement that the subsequently fumnished written sequence listing does not go beyond the disclosure
in the intemational application as filad has bean fumished.

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence
listing has been furnished.

O OOO0O0Ooao

4. The amendments have resulted in the cancellation of:

O the description, pages:
O the claims, Nos.:
O the drawings, sheets:

Form PCTAPEA/406 (July 1006)
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INTERNATIONAL PRELIMINARY
EXAMINATION REPORT International application No. PCTAJS02/11923

5. @ This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have
bean considered to go beyond the disclosure as filed (Rule 70.2(c)).

{Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under tem 1 and annexed to this
report.)

eee separate sheet

6. Additlonal observations, if necessary:

V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive atep or industrial applicabllity;
citations end explanations supporting such statement

1. Statement
Novelty (N) Yes: Claims 1-38
No: Claims
Inventive step (IS) Yes: Claims
No: Claims 1-38
industrial applicability (1A) Yes: Claims 1-38
No: Clalms

2. Citations and explanations

sse separate sheet

Form PCTAPEA/408 (July 1996)
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Re ltem |
Basis of the report

The amendment filed with the fax received on the 22.04.2003 introduces subject-matter
which extends beyond the content of the application as filed, contrary to Article 34(2)(b)
PCT. No basis in the application as filed can be found for "a composition wherein the
two phases of the composition are temporarily mixed before application®. Page 4, lines
5-7 specifies that "the container [comprising the composition] is shaken or agitated
forcefuily enough to temporarily mix the two phases before application®. The
amendment filed is an undue generalisation of the statement present in the application
as filed.

Moreover, the amendment filed is not sufficient to limit the scope of claim 1 over an
emulsion since an emulsion is not a thermodynamically stable system and thus, an
emuision, even if it is considered by the skilled man as stable, is always a composition
wherein the phases are temporarily mixed before application.

As a consequence, the following report is based on the claims as filed (Rule 70.2 c)
PCT).

ReltemV
Reasoned statement under Article 35(2) with regard to noveity, inventive step or

industrial applicabllity; citations and explanations supporting such statement

The present application relates to a product (independent claim 1). The claimed product
consists of a roll-on and a composition which comprises two phases:
(a) a non-polar phase having a viscosity of 20-8,000 mPa/s made by combining a
- a siloxane elastomer (1),
- 0.1-70 wt-% of a lipophilic emollient (2),
- specific optional ingredients (3),
(b) a polar phase having a viscosity of 20-8,000 mPa/s made by combining
- a compound (4) selected from water, glycol, polyhydric alcohols,
- an antiperspirant active salt (5),
- 0.1-2.5 wt-% of a cationic derivative (6) selected from cationic hydroxyethyl
cellulose or cationic hydroxyethyt cellulose copolymers,
(c) one or more specific optional ingredients (7).
The composition is defined in independent claim 1.

The numbering (1) to (7) defined above will be used in the following for the sake of

Form PCT/Sepamate Sheet/408 (Sheet 1) (EPO-April 1867}



&9

INTERNATIONAL PRELIMINARY Intemational epplication No. PCT/US02/1
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conciseness and clarity.

Reference is made to the following documents:
D1: W09108732
D2: US5654362

The wording "a two-phase roll-on" in claim 1 does not mean that the non-polar phase
and the polar phase of the composition are separated in the container, i.e. that they
have to be mixed temporally by agitating or shaking the container before the product is
applied (see p. 4, 1. 1-7). An O/W or W/O emuilsion is, indeed, a two-phase
composition, wherein the two phases are mixed. Thus, the wording of claim 1 does not
limit its scope to compositions comprising two phases which are separated from each
other. Moreover, the claimed product is defined as compriging a first phase (a), which is
non- polar, a second one (b}, which is polar, and optional ingredients (c): thus, it may
comprise any additional ingredient, such as surfactants. In other words, roll-on
emulsions fuffilling the other requirements of claim 1 fall within its scope.

The claimed product has a viscosity in the range of 20-9000 mPa/s (cps). Claim 1 does
not refer to any temperature and method for measuring this parameter. However, the
viscosity of a composition is very dependent on the temperature and the method used
for measuring it. Thus, this parameter is a feature which has no clearly limiting function
over the prior art.

The document D1 discloses optically clear liquid antiperspirant products in the form of
stable water-in-oll emulsions with a viscosity of less than about 1000 mPa/s (cps) at
about room temperature. The product is suitable for dispensing from a roll-on type
dispenser. It is an efficacious antiperspirant which is clear, washable, leaves no visually
perceptible residue and dries quickly {(see 1, claims and p. 2, |. 1-3). The composition
comprises an aqueous phase with an antiperspirant active ingredient, an oily phase and
a stabilizing agent. The roll-on products disclosed in the examples of D1 comprise a
non-polar phase comprising a volatile silicone and an aqueous phase also comprising a
polyhydric alcohol.

The compositions of document D1, which is considered to represent the most relevant
state of the art, differ from the subject-matter of claim 1 in that they do not comprise a
siloxane elastomer (1) and a cationic derivative (6).

Document D2, cited in the present application p. 6, |. 25, relates to thickening methods
for solvents, especially silicone oil, by reacting a polysiloxane with an alpha-omega-
diene, using a platinum catalyst and solvent, to give gels which may be used for pastes
and powders for cosmetics. This document teaches that, when incorporated into roll-

Form PCT/Separate Sheet/400 (Sheet 2) (EPO-Aprll 1997)
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ons, the compositions comprising the disclosed elastomer impart a dry, silky-smooth
payout. In addition, the compositions are said to exhibit a variety of advantageous and
beneficial properties such as clarity, sheif stability and ease of preparation, and are
especially recommended for use in antiperspirants, in decdorants and in perfumes as a
carrier (D2, claims and col. 7, 1. 53-65).

The use of a cationic derivative {6) in the present composition is not related to any
particular or surprising effect. None of the examples given or statements made in the
present application make another conclusion possible. Moreover, such derivatives are
known in the art as skin conditioning agents and stabilizers (see
http://www.personalcarepolymers.com/Site/ProdView.asp?ID=0286804 or CTFA). Since
the use of (6) is not related to any specific effect, it is considered as an arbitrary added
ingredient.

In this respect, it would have been obvious for the skilled man to combine the teaching
of D1 and D2, i.e. to add an elastomer as defined in D2 to improve the properties of the
roll-on silicone-in-water emulsions disclosed in D1, such as the dry feeling, thus arriving
at something falling within the terms of present claim 1: the claimed subject-matter
therefore lacks an inventive step.

Arguments dealing with novelty and inventive step can only be acknowledged if they
are reflected in the wording of the independent claims.

Dependent claims are only allowable related to acceptable independent claims (rule 6.4
PCT).

Form PCT/Separata Sheat/409 (Shest 3) (EPC-Aprll 1887)
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What is claimed is:

1. A two-phase roll-on antiperspirant and/or decdorant composition wherein the two
phases of the composition are temporarily mixed before application and for which the
composition comprisas:
(a) a clear, translucent or opaque non-polar phase havmg a viscosity in the range of 20
¢ps — 9,000 made by corabining:

(1) a cross-linked or partielly cross-linked non-emulsifying siloxane elastomer in an
amount sufficient to provide & non-polar phase having a viscosity in the range of 20 -
9,000 cps;

(3) 0.1-70 weight % of one or more low viscosity, lipophilic emollients selected
from the group consisting of:

@) 0.1-40 weight % of a linear or cyclic volatile silicone;
(v)  0.1-20 weight % of a volatile, nonpolar hydrocarbon having from 4-30

carbons;
(vi) 0.1-20 weight % of a benzoic acid ester selected from the group consisting

of C12-C20 benzoate esters;

(vii) 0.01-8 weight % of a propoxylated fatty alcohol having 4—16 carbons and
2-14 moles of propoxylation; and

(3 opuonnl!y one or more ingredients selected from the group consisting of
frag_rmce. vitamins; a_nd pigments, and-coloring agents; and
(b) a clear, translucent or opaque polar phas-c have a viscosity in the range of 20 - 9,000
cps made by combining: .
(1) one or more members selected from the group consisting of water, glycols and
polyhydric alcohols; and
(2) an aatiperspirant active salt which is soluble or suspendible in the polar phase;
wherein the polar phase (i) comprises a sufficient amount of water, glycols or polyhydric
-* - . alcohols to dissolve or susperid the antiperspirant active, and (ii) optionally may comprise --
up 10 30 weight % water; up to: 16.00 weight % ethyl alcohol; up to 16 weight %
isopropyl alcohol; or mixtures or any of the foragoin-g;

-19-
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(3) 0.1-2.5 weight % of a water soluble cationic derivative selected from the group

consisting of hydroxyethyl ceflulose and its copolymers provided that the viscosity of the
polar phase does not exceed 9,000 cps; and

(c) optionally one or more ingredients selected from the group consisting of

(i) < 1.0 weight % of mica with an average particle sizs in the range of 10-125
microns; .

-19a-
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TRATADO DE COOPERACION DE PATENTES
AUTORIDAD EXAMINADORA PRELIMINAR INTERNACIONAL - PCT

k NOTIFICACION DE TRANSMISION DE INFORME DE
COLGATE PALUOLIVE COMPANY
WTERNACIONAL
809 Fiver Roed, P.O Bax 1343 EXAMEN PRELIMINAR
Piscataway, New Jarsey 08855-1343
ESTADOS UNIDOS DE AMERICA {PCT Narma71.9)
_ ___ | Fecha de envio [dia/mesfaio) 21.07.2003 ]
Refroncia d RadicaciSn del Agents
© dal Sclctents NOTIRGACION IMPORTANTE
IR 8632-00 __
Scichud inamadional No. Fecha de emvioIntsmacionsl | Fecha de Prioridad daimesfao)
IPCTRIS02/11623 (diamenaiio) 200472001
ATRAROR

Soliciesds. COLGATE PALMOLIVE COMPANY ot ol

1. Se notifica al solicitante que la presente Autoridad
Examinadora Preliminar Internacional transmite con el
presente el informe de examen preliminar internacional y
sus anexos, 8i fuere el caso, establecidos con 1la
solicitud internacional.

2. TUna copia del informe y sus anexos, sl hubiere, estid
siendo transmitida ‘a la Oficina Internacional para
Comunicacién a todas las oficinas seleccilonadas.

3. Si asi lo. requiere cualquiera de las oficinas
seleccionadas, la Oficina Internacional prepararid una
traduccldn al inglés del informe, (pero no de todos sus
anexos) y tranemitivrd dicha traduccién a las oficinas).

4., RECORDATORIO

El solicitante debe ingresar a la fase nacional ante cada
oficina seleccionada cumpliendo con determinados actos
(radicar las traducciones Y pagar los derechos
nacionales) dentro de los 30 meses siguientes a la fecha
de prioridad o posteriormente en algunas oficinas)

(articulo 39(1) (ver también el recordatorio enviado por




la Ofician Internacional con la forma PCT/IB/301).

Cuando la traducciétn de la solicitud internacional deba
suministraree a una oficina seleccionada, dicha
traduccién debe contener igualmente una traduccién de los
anexos al informe de examen preliminar internacional. Es
responsabilidad del solicitante preparar y suministrar
dicha traduccién directamente a cada oficina seleccionada
respectiva.

Para mayores detalles sobre los limites de tiempo
aplicables y de los requisitos de 1las oficinas
seleccionadas ver el Volumen II de la Gula del
Solicitante PCT.

Se llama la atencidédn del solicitante sobre el Articulo 33
{5) que dispone que los criterios de novedad, paso
inventivo y aplicacién industrial descritos en el
Articulo 33(2) a (4) sirve {nicamente para los fines del
examen preliminar internacional y que “cualquier Estado
contratante puede aplicar cxiterios adicionales o
diferentes con el fin de decidir si, en dicho Estado, 1la
invencidén reivindicada es patentable o no™ (Ver también
el Articuleo 27(5). Dichos criterios adicionales pueden
estar relacionados, por ejemplo, con las exenciones de
patentabilidad, los requisitos para permitir la difusién,

la claridad y el apoyo a las reivindicaciones.

Nombre y direccin postal de la [PEA Funcionario Auorizedy
Europesn Patent Office
D-80298 Munich HANRIEDER-KREUZER-K

Tel +49 89 2399 - 0 523656 apmu d
Fet: +49 88 2390-4485 Teléfono: +49 69 2390 8081




TRATADO DE COOPERACION DE PATENTES
INFORME AUTORIDAD EXAMINADORA PRELIMINAR INTERNACIONAL

(PCT Articulo 36 y Norma 70)
Referencia de Radicaciin del Agente | PARA ACCION POSTERIOR: Ver ia Notiicacidn de Transmision del
o del Soliciants informe de Examen preliminar Internacional (FORMA PCT7IPEA7416)

R 6632-00
| Saliclud Intemacional No. Fecha de envio lntsmacknal | Fecha de Priondad (Gaimeslafic) |
PCTAUSO11923 (damesfafio) 2004/2001

_ 170472003 3
Claslicaciin de Patanta intarmacional (PC) 0 claslicacion nacionai @ [PC
A0

Solcimnia: COLGATE PALMOLIVE COMPANY et o,

1. El1 presente informe de examen preliminar internacional
ha sido preparado por la Autorlidad Examlinadora Preliminar
Internacional vy es8 +transmitido al solicitante de
conformidad con el Articulo 36.

2. Egte Informe consta de un total de € hojas, incluyendo
la presente hoja—cubierta.

X Este informe va acompaflado de anexos, es decir hojas
de descripcidén, reivindicaciones y/o dibujos que han sido
modificados y son la base del presente informe y/o de las
hojas gque contienen las rectificaciones efectuadas ante
esta Autoridad. (ver norma 70.16 y seccién 607 de las
Instrucciones Administrativas bajo el Tratado de
Cooperaciébn de Patentes - PCT).

Este anexo consiste de un total de 2 hoijas.

3. Exis nforme contiene i bformacitn. velative & ine siguionios punios:

L X Basedelinime

18 Prioridad

. Sin establacimianio do opinifn con relacin & i novedad, sl paso inveniivo y a la aplicaciin industyiel
V. Falla de unidad dal invenio

V. X Declarsiin rzonada bajo el erticulo 85(2) con ralecién a la novedad, paso inventivo, apiicaciin

v nmmymmmmm

Vil Gulmbhuhmhlﬁudm
Vil Geartas cbesrvacicnes en b soliciiud intlemacional

Fecha de preseniacin de la desmanda: Fecha do presantacin de Gats oM

19.11.2002 ____ 21.072003

Nomire y dvecdn postal Oe = Auonided Funcionario Autorizedo

examinadora prefiminar inlemacional

Europeen Pelerd Offce SIMON F.

D-80258 Mrinich

Tek +48 88 2398 - O T SZISE epmw d Teldiono. +40 68 7308 2083

Fac +48 80 2366-4465




INFORME DE EXAMEN PRELIMINAR INTERNACIONAL SOLIGITUD INTERNACIONAL

NO. PCT/USO2/11823
Base del Informe
Con relacién a los elementos de la solicitud
internacional: (las Hojas de reemplazo que han sido
suministradas a la Oficina receptora en respuesta a la
invitacién bajo el Articulo 14 son llamadas en este
Informe "originalmente radicadas”, y no se anexan a
este Informe puesto que no contienen modificaciones
(Reglas 70.16 y 70.17)):
Descripcién, hojas:
1-18 tal como fueron publicadas
Reivindicaciones Nos.:
1 (parte), 2-38 tal como fueron publicadas

1 (parte) radicada con telefax el 22.04.2003

Con relacién al lenguaje, todos los elementos marcados
anteriormente fueron puestos a disposicién o freron
suministrados a ésta autoridad en el idioma en el cual
fue radicada la solicitud internacional, a menos que
gse indique en forma distinta en este rubro.

Estos elementos fueron puestos a disposicién o fueron
suministrados a esta autoridad en el siquiente idioma:

que es:



_ €l idioma de la traduccién suministrada para los

fines de la biisqueda internacional (bajo Regla

23.1(b)) .

. El1 idioma de publicacién de la solicitud

internacional bajo Regla 48.3(b)).

___ El idioma de la traduccién suministrada para los

fines del examen preliminar internacional (bajo Regla

55.2 y/o 55.3)

Con relacién a cualquier secuencia nucleétida y/o

amino dcida difundida en la solicitud internacional,

el examen preliminar internacional se llevé a cabo

sobre la base de la enumeracién de la secuencia:

- contenida en la solicitud internacional en forma
escrita.

- radicada junto con la solicitud internacional en
forma legible en computador.

- suministrada posteriormente a esta autoridad en
forma escrita.

- suministrada posteriormente a esta autoridad en
forma legible en computador.

- Se ha suministrado la declaracién de que la
secuencia escrita suministrada posteriormente no
va mis alld de la difusién en 1la solicitud

internacional tal como fue radicada.
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- Se ha suministrado la declaracién de que 1la
informacién registrada en forma legible en
computador es idéntica a la lista de la secuencia
escrita.

4. Las modificaciones han dado como resultade la
cancelacién de:

La descripcién, Hojas:

Las reivindicaciones, Nos:

Los dibujos, Hojas:

5. X Este informe ha sido establecido como si (algunas
de) las modificaciones no se hubiesen efectuado puesto
que se ha considerado que van mas alld de la difusién
tal como ha sido radicada (Regla 70.2(c)).

(cvalquier hoja de reemplazo gue contenga dichas

modificaciones debe referirse bajo el rubro 1 vy

anexarse a éste informe).

Ver hoja separada

6. Informaciones adicionales, sl fuese necesario

V. Daeclaracién razonada bajo el Articulo 35(2) con
relacién a la novedad, paso inventivo o aplicacién
indugtrial; citas y'elplicaciono- que respaldan dicha

>

declaracion



Declaracién

Novedad (N)

Paso inventivo (IS)

Aplicacién Industrial

Citas y explicaciones

Ver hoja saeparada.

Reivindicaciones

Reivindicaciones

Reivindicaciones

Reivindicaciones

Reivindicaciones

Reivindicaciones

1-386

1-38

1-38



Solicitud Internacional WO.PECE/US02/11923

INFORME DE EXAMEN PRELIMINAR INTERNACIONAL

HOJA SEPARADA

REF PUNTO I.

BASE DEL INFORME

La modificacion radicada con el fax recibido el 22.04.2003
introduce el objetoc que va mas allid del contenido de la
solicitud tal como fue radicada, contrario al Articulo
34(2) (b) PCT.

Tal como fue radicada la scolicitud, no pudo hallarse base
alguna para una “composicidén en la cual las dos fases de la
composicién se mezclan temporalmente antes de la
aplicacién”. la pagina 4, lineas 5-7 especifica que “el
recipiente [que incluye la composicién] se revuelve o agita
vigorosamente para mezclar temporalmente las dos fases
antes de la aplicacién™. La modificaciédn radicada es una
generalizacién indebida de la declaracién presente en la
solicitud tal como fue radicada.

Mis ailn, la modificacién radicada no es suficiente para
limitar el alcance de la reivindicacién 1 sobre una
emulsién, puesto gque una emulsién no es un sistema estable
desde el punto de vista termodinémico y por lo tanto una
emulsién, afin si es considerada por la persona experta como
estable, siempre es una composicién en la cual las fases

son temporalmente mezcladas antes de la aplicacién.



Como consecuencia, el siguiente informe se basa en las

reivindicaciones tal como han sido radicadas (Norma 70.2 c)

PCT.

REF. PUNIO V

Declaracién razonada bajo el Articulo 35(2) con relacidén a

la novedad, el paso inventivo o la aplicacidén industrial;

citas y explicaciones que respaldan dicha declaracion

La presente aplicacién se relaciona con un producto

(reivindicacién 1 independiente}. El producto reivindicado

consiste de un desodorante en dispensador roll-on y una

composicidén que incluye dos fases:

{(a) una fase no polar gque tiene una viscosidad de 10-9.000
mPa/s lograda mediante la combinacién de:

- un elastémero xiloxana (1)

- 0.1-70 % en peso de un emoliente lipofilico (2)

- ingredientes opcionales especificos (3)

(b) una fase polar que tiene una viscosidad de 20-9,000
mPa/s efectuada mediante la combinacién de:

- un compuesto (4) seleccionado entre agua, glicol,
alcoholes polihidricos

- una sal activa antiperspirante (5)

- 0.1-2.5 % en peso de un derivado catibnico (6)
seleccionado entre celulosa catiénica hidroxietil o
copolimeros de celulosa catiénica hidroxietil.

(c) Uno o mas ingredientes especificos opcionales (7)

d



La composicién se define en la reivindicacién independiente
(1).

Los nimeros 1 a 7 definidos anteriormente serén utilizados
en el texto siguiente para contribuir a la concisién y
claridad.

Se hace referencia a los siguientes documentos:

Dl: W09108732

D2: US5654362

La frase “un desodorante roll-on de dos fases" en la
reivindicacién 1 no significa que la fase no polar y la
fase polar de la composicién estén separadas en el
recipiente, es decir que tienen que ser mezcladas
temporalmente agitando o revolviendo el recipiente antes de
la aplicacién del producto (ver p.4,I. 1-7). Una emulsién
O/W O W/O es, realmente, una composicién de dos fases,
siempre y cuando las dos fases estén mezcladas. Por 1lo
tanto, la redaccién de la reivindicacién 1, no limita el
alcance a aquellas composiciones que solo comprenden dos
fases que estdn separadas entre si. Mas alin, el producto
reivindicado estd definido como un producto que comprende
una primera fase (a) que es no polar, una segunda fase (b)
que es8 polar, e ingredientes opcionales (c): por lo tanto,
puede comprender un ingrediente adicional tal como un

surfactante. En otras palabras, las emulsiones para
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desodorante roll-on que cumplen con los demids requisitos de
la reivindicacidén 1 caen dentro de este alcance.

El producto reivindicado tiene una viscosidad de un rango
entre 20-9000 mPa/s (cps). La reivindicacién 1 no se
refiere a una temperatura o a un método para medir este
pardmetro. Sin embargo, la viscosidad de una composicibédn es
muy dependiente de la temperatura y el método utilizado
para medirla. Por lo tanto, este pardmetro es una
caracteristica que no tiene wuna funcidn claramente
limitante con relacién al arte anterior.

El documento D1 muestra productos antiperspirantes liquidos
6pticamente claros, en la forma de emulsiones de agua en
aceite estables, con una viscosidad inferior a 1000 mPa/s
(cps) a temperatura ambiente. El producto es adecuado para
ser dispensado en un dispensador roll-on. Es un
antiperspirante eficaz, claro, lavable, no deja residuos
perceptibles visualmente y se seca répidamente ({(ver 1,
reivindicaciones y p.2,I. 1-3). La composicién incluye una
fase acuosa con un ingrediente activo antiperspirante, una
fase aceitosa y un agente estabilizador. Los productos con
dispensador roll-on difundidos en los ejemplos de D1
comprenden una fase no polar que incluye una silicona
voldtil y una fase acuosa que incluye también un alcohol

polihidrico.



Las composiciones del documento D1, que es considerado como
el representante del méds importante estado del arte,
difieren del objeto de la reivindicacién 1 puesto gque no
incluyen un elastémero siloxana (1) y el derivado catiénico
(6).

El Documento D2 mencionado en la presente aplicacién p.6,
I.25, se relaciona con los métocdos para espesar los
solventes, especialmente aceite de silicona, haciendo
reaccionar una polixilosana con un alfa-omega-diene
utilizando un catalizador de platino y un solvente para
obtener gels que pueden ser utilizados para pastas y polvos
cosméticos. Este documento ensefla que, cuando se incorpora
en un dispensador roll-on, la composicién que incluye el
elastébmero mencionado logra una emulsién suave, sedosa y
seca. Ademds las composiciones muestran una variedad de
propiedades ventajosas y benéficas tales como claridad,
estabilidad en estanteria y facilidad de preparacién y son
especialmente recomendadas para su uso en antiperspirantes,
en desodorantes y en perfumes como vehiculo (D2,
reivindicaciones y col. 7, I.53-65).

El uso de un derivado catibnico (6) en 1la presente
composicién no estd relacionado con un efecto particular o
sorprendente. Ninguno de los ejemplos dados o de las
declaraciones dadas en la presente aplicacién arrojan una
posible conclusién diferente. Mas aln, dichos derivados se

12



conocen en el arte como agentes acondicionadores de la piel
y estabilizadores (ver:

http://www.personalcarepolymers.com/Site/ProdView.asp?ID=02

86804 o CTFA).

Puesto que el uso de (6) no esta relacionado con un efecto
especifico, se considera un ingrediente arbitrariamente
agregado.

A este respecto, hubiese 3sido obvio para el experto
combinar la enseflanza de D1 y D2, es decir agregar un
elastémero tal como se define en D2 para mejorar las
propiedades de las emulsiones roll-on de silicona en agua
difundidas en D1, tales como el tacto seco, logrando asi a
algo que puede caer dentro de los términos de la presente
reivindicacién 1: por lo tanto, la reivindicacién objeto
carece de un paso inventivo.

Los argumentos que se refieren a la novedad y al paso
inventivo pueden ser reconocidos solamente si se reflejan
en la redaccién de las reivindicaciones independientes.
Las reivindicaciones dependientes solamente estdn
permitidas cuando se relacionan con reclamaciones

independientes aceptable (norma 6.4 PCT).

13
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Lo que se reivindica es lo siguiente:

1-

(a)

Una composicién antiperspirante y/o desodorante de dos
fases con dispensador roll-on, en donde las dos fases
de la compogicién se mezclan temporalmente antes de la
aplicaclién y para la cual la composicién comprende:
una fase no polar clara, translicida y opaca con una
viscosidad en un rango de 20 CPS-9,000, lograda
mediante la combinacién de:

{1) un enlace cruzado o enlace parcialmente cruzado no

emnlsificador de siloxana elastémere, en cantidad

suficiente para suministrar una fase no polar que
tenga una viscosidad en el rango de 20 - 9,000 cps;

(3) 0.1-70 ® en peso de uno o mas emolientes

lipofilicos de baja viscosidad seleccionados entre el

grupo consistente de:

(i) 0.1-40 % en peso de una silicona volatil lineal o
ciclica;

{v) 0.1-20 % en peso de un hidrocarburo no polar
volatil que tenga entre 4-30 carbones;

(vi) 0.1-20 % en peso de un éster de &cido benzébico
seleccionado entre un grupo que consiste de Cl2-
C20 ésteres de benzoato.

vii) 0.01-8 % en peso de un alcohol graso propoxilado
que tenga 4-16 carbones y 2-14 moles de
propoxilacién; y

14



(3)

(b)

(1)

(2)

(3)

Opcionalmente uno o mis ingredientes
seleccionados de un grupo consistente de
fragancias, vitaminas y pigmentos y agentes
colorantes. Y
Una fase polar clara, transliicida u opaca con
una viscosidad dentro del rango de 20 - 9.000
cps, lograda mediante la combinacién de:
Uno o mds miembros seleccionados entre los
grupos consistentes de aqua, glicoles y
alcoholes polihidricos; y
Una sal activa antiperspirante que sea soluble o
suspendible en la fase polar; en la cual la fase
polar: (i) comprende una cantidad suficiente de
agua, glicoles o alcoholes polihidricos para
disolver o suspender el antiperspirante activo;
y (ii) opcionalmente puede comprender hasta 30%
de peso en agua; hasta 16.00 % en peso de
alcohol etil; hasta 16% en peso de alcohol
isopropil; o mezclas de cualgquiera de 1los
anteriores.
0.1-2.5 % en peso de derivado catidénico soluble
en ‘agua seleccionado de un grupo consistente de
hidroxietil celulosa y sus copolimeros, siempre
y cuando la viscosidad de la fase polar no
supere 9.000 cps; y

15
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{c) Opcionalmente, uno o mas ingredientes
seleccionados entre un grupo consistente de:
{i} < 1.0 % en peso de mica con un tamaflo de

particulas promedio en el rango de 10-125 micrones.
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BEIVINPICACIONES

1. Un antitranspirante y/o desordorante de dos fases aplicable con bola
CARACTERIZADO porque comprende: ]

&) una fase no polar clara, transiiicida u opaca tenlsndo una viscosidad en la
gama de 20 cps — 9.000 elaboada por la combinacién de:

1) un elastémero de siloxano no emulsificanis enlazado de cruce o
parciaimente enlazade de cruce tenlendo una viscoskiad en la gama
de 20 cps—6.000 cps;

2) 0,1 - 70 % por peso de uno 0 mas emollentes fipofilicos de baja
viscosldad selecclonado del grupo que consta de:

V) 0,1 -40% porpeso de una sllicona volétll lineal o ciclica;
VL) 0.1 -20% de un hidrocarburc volétll no polar (preferiblements ramificado
tal como con un grupo tenisndo de 4 - 30 carbonos;
VIl)  0,1-20 % por psso de un éster da &cldo benzdlco selecclonado del grupo
que consta de éateres de C12-C20 benzoato;
Vil) 0,01-8% por peao de un alcohol graso propoxliatado tenlendo 4-16
carbonos y 2-4 molss de propoxiiacién; y
3) opclonaimente uno 0 mas ingrediertes selecclonado del grupo que
consta de fragancia , vitaminas ; y pigmentos, y agentes colorantes y
{b ) una fase polar clara, tranaldcida u opaca teniendo una viscosidad en la gama de
20 —9.000 cps hecho por combinar:
(1) uno o mas miembros seleccionado del grupo que consta de agua, glicoles
y alcoholes pollhidricos; y
(2) una sal antitranspirante activa gue es soluble os suspendible en la fase
polar, en donde la fase polar () abarca una cantidad suficiente de agua,
glicolas o aicoholes polihidricos para disolver o suspender el activo
antiiranspirante, y (1) o%puode abarcar hasta 30% por peso
l:: 1 o
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24
de agua, hasta 16,00% por peso de efil alcohol, hasta 16% por peso
isopropil elcohol, 0 mezcias o algo de lo antadicho;

01 — 25 % por peso de un dertvado catibnico soluble en agua
sgleccionado del grupo que consta de celulosa de hidraxietiio y sus
capolimeros con la salvedad que la viscosidad de |a fase polar no sxcede
9.000 cps; v

(C) opclonaimente uno o més ingredientes seleccionado del grupo que consta

de sglaccionado del grupo que consta da:

)] = 1,0 % por peso ds mica con un tamafio promedic de particulas
on ia gama de. 10 - 125 micrones;

()  una cantidad efective da un agsnte de suspension;

@)  un agente aantimicroblano;

(v) tragancia;

() 0,05-5,0% por peso de un agents de méscara;

(W) hasta0,1 1,0 % por peso de un polimero ds &xido de etlienc; v

(vi}) un agente colorante cosméticamente aceptable.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme relvindicacion 1,
CARACTERIZADO porque el elastdmero iene una viscosidad en el rango de
100 a 3.000 cps.

Un antitranspirante y/o desodorante de dos fases conforme relvindicacién 1,
CARACTERIZADO porque el elastdmero tiene una viscosidad en el rango de
240 a 350 cps.

Un antiiranspirante y/o desodorante de dos fases conforme reivindicacién 1,
CARACTERIZADO porque el elastémero tlene una viscosidad en el rango de
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