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CLEANING SYSTEM INCLUDING A POWDERED CLEANING COMPOSITION
DISPOSED IN A WATER SOLUBLE CONTAINER

Fiel Inveptio

This invention relates to a water soluble sachet containing a powdered cleaning
composition having excellent foaming properties and excellent grease cutting
properties designed in particular for cleaning hard surfaces and which is effective in
removing grease soil and/or bath soil and in leaving unrinsed surfaces with a shiny
appearance.
Backaround of the Invention

In recent years all-purpose liquid detergents have become widely accepted for
cleaning hard surfaces, e.g., painted woodwork and panels, tiled walls, wash bowils,
bathtubs, linoleum or tile floors, washable wall papaer, etc. Such all-purpose liquids
comprise clear and opaque aqueous mixtures of water-soluble synthetic organic
detergents and water-soluble detergent builder salts. In order to achieve comparable
cleaning efficiency with granular or powdered all-purpose cleaning compositions, use of
water-soluble inorganic phosphate builder salts was favored in the prior art all-purpose
liquids. For example, such early phosphate-containing compositions are described in
U.S. Patent Nos. 2,560,839; 3,234,138; 3,350,319; and British Patent No. 1,223,739.

In view of the environmentallst's efforts to reduce phosphate levels in ground
water, improved all-purpose liquids containing reduced concentrations of inorganic
phosphate builder salts or nonphosphate builder salts have appeared. A particularly
useful self-opacified liquid of the latter type is described in U.S. Patent No. 4,244,840.

However, these prior art all-purpose liquid detergents containing detergent
builder salts or other equivalent tend to leave films, spots or streaks on cleaned
unrinsed surfaces, particularly shiny surfaces. Thus, such liquids require thorough
rinsing of the cleaned surfacaes which is a time-consuming chore for the user.

In order to overcome the foregoing disadvantage of the prior art all-purpose
liquid, U.S. Patent No. 4,017,408 teaches that a mixture of paraffin sulfonate and a

N0
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reduced concentration of inorganic phosphate builder salt should be employed.
However, such compositions are not completely acceptable from an environmental
point of view based upon the phosphate content. On the other hand, another
afternative to achieving phosphate-free all-purpose liquids has been to use a major
proportion of a mixture of anionic and nonionic detergents with minor amounts of glycol
ether solvent and organic amine as shown in U.S. Patent No. 3,935,130. Again, this
approach has not been completely satisfactory and the high levels of organic
detergents necessary to achieve cleaning cause foaming which, in tum, leads to the
need for thorough rinsing which has been found to be undesirable to today's
consumers, ,

Another approach to formulating hard surfaced or all-purpose liquid detergent
composition where product homogeneity and clarity are important considerations
involves the formation of oil-in-water (o/w) microemulsions which contain one or more
surface-active detergent compounds, a water-immiscible solvent (typically a
hydrocarbon solvent), water and a "cosurfactant” compound which provides product
stability. By definition, an o/w microemulsion is a spontaneously forming colloidal
dispersion of "oil" phase particles having a particle size in the range of 25 to 800 Ain a
continuous aqueous phase.

In view of the extremely fine particle size of the dispersed oil phase particles,
microemuisions are transparent to fight and are clear and usually highly stable against
phase separation.’

Patent disclosures relating to use of grease-removal solvents in olw
microemulsions include, for example, European Patent Applications EP 0137615 and
EP 0137616 - Herbots et al; European Patent Application EP 0160762 - Johnston et al;
and U.S. Patent No. 4,561,991 - Herbots et al. Each of these patent disclosures also
teaches using at ieast 5% by weight of grease-removai solvent.

it also is known from British Patent Application GB 2144763A to Herbots et al,
published March 13, 1985, that magnesium salts enhance grease-removal

performance of organic grease-removal solvents, such as the terpenes, In o/w
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microemulsion liquid detergent compositions. The compositions of this invention ?’t"%
described by Herbots et al. require at least 5% of the mixture of grease-removal solvent
and magnesium salt and preferably at least 5% of solvent (which may be a mixture of
water-Immiscible non-polar solvent with a sparingly soluble slightly polar soivent) and at
least 0.1% magnesium salt.

However, since the amount of water immiscible and sparingly soluble
components which can be present in an o/w microemulsion, with low total active
ingredients without impairing the stability of the microemulsion is rather limited (for
example, up to 18% by weight of the aqueous phase), the presence of such high
quantities of grease-removal solvent tend to reduce the total amount of greasy or oily
soils which can be taken up by and into the microemulsion without causing phase
separation.

U.S. Patent 6,037,319 teaches a water soluble sachet containing a cleaning
composition containing an alcohol and hexylene glycol.

U.S. Patent 5,783,541 teaches a dishwashing composition disposed in a water
soluble film, whereln the water soluble film is coated with a water dissolvable glue.

UK Patent Application GB2355269A teaches a pouched liquid cleaning
composition containing an alkoxylated amine.

U.S. Patent 6,136,776 teaches a pouched liquid cleaning composition containing
a quaternary ammonium compound.

U.S. Patent 6,037,319 teaches a pouched liquid cieaning composition contalning
an alkylene glycol.

mary of the Invention

The present inventlon provides a cleaning system comprising a water soluble
sachet containing a powdered cleaning composition having excellent high foaming
properties and excellent grease cutting property which, when diluted in a bucket, is
suitable for cleaning hérd surfaces such as plastic, vitreous and metal surfaces having
a shiny finish, oil stained floors, automotive engines and other engines. More

particularly, the improved cleaning compositions, with excellent high foaming properties



10

15

20

25

WO 03/04-4154 PCT/US02/36658

4

q

and excellent grease cutting property exhiblt good grease soil removal properties due 'y\

fo the improved Interfacial tensions, when used diluted and leave the cleaned surfaces

shiny without the need of or requiring only minimal additional rinsing or wiping. The

latter characteristic is evidenced by little or no visible residues on the unrinsed clearied

surfaces and, accordingly, overcomes one of the disadvantages of prior art products.

In one aspect, the invention generally provides a stable, water soluble sachet
made of a water soluble thermoplastic wherein the sachet contains a powdered

cleaning composition which comprises approximately by weight

(a) 10% to 20% of an anionic surfactant;

(b) 0.1% to 5% of a nonjonic surfactant;

(c) 5% to 15% of a multivalent salt;

(d) 15% to 30% of an alpha hydroxy aliphatic acid such as citric acid;

() 0.1% to 1.5% of a perfume;

\)) 20% to 40% of an alkali metal bicarbonate; and

(g) 1% to 15% of a bleach compound,

wherein the composition does not contain more than 7 wt. %, more preferably 5
wit. % of water.
Detail scription of the Invention

The present invention relatas to a water soluble sachet containing a unit dose of

a powdered cleaning composition wherein the water soluble sachet is formed from a

single layer of film water soluble thermo plastic such as a polyvinyl alcohol, wherein the

inner layer of the film is in contact with the liquid cleaning composition and the external

layer of the film does not have a water soluble glue disposed thereon.

The powdered cleaning composition contained in the water soluble sachet

comprises approximately by weight:

(a)
(b)
(c}

10% to 20%, more preferably 12% to 18% of an anionic surfactant;
0.1% to 5%, more preferably 0.2% to 3% of a nonionic surfactant;
5% to 15%, more preferably 7% to 13% of a multivalent sait;
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(d) 15% to 30%, more preferably 18% to 27% of an alpha hydroxy aliphatic \
acid such as citric acid;

()  0.1% to 1.5%, more preferably 0.3% to 1.3% of a perfume;

M  20% to 40%, more preferably 25% fo 35% of an alkali metal bicarbonate;
and

(@) 1% to 15%, more preferably 4% to 14% of a bleach compound.

As used herein and in the appended claims the term "perfume” Is used In its
ordinary sense to refer to and include any non-water soluble fragrant substance or
mixture of substances including natural (i.e., obtained by extraction of flower, herb,
blossom or plant), artificial {i.e., mixture of natural oils or oil constituents) and
synthetically produced substance) odoriferous substances. Typically, perfumes are
complex mixtures of blends of various organic compounds such as alcohols,
aldehydes, ethers, aromatic compounds and varying amounts of essential oils {(e.g.,
terpenes) such as from 0% to 80%, usually from 10% to 70% by weight, the essential
oils themselves being volatile odoriferous compounds and also serving to dissolve the
other components of the perfume.

in the present invention the precise composition of the perfume is of no
particular consequence to cleaning performance so long as it meets the criteria of
water immiscibliity and having a pleasing odor. Naturaily, of course, especially for
cleaning compositions intanded for lise in the home, the perfume, as well as all other
ingredients, should be cosmetically acceptable, i.e., non-toxic, hypoallergenic, etc..

The at least one nonlonic surfactant used in the instant cleaning composition is
selected from the group of an aliphatic ethoxylated nonionic surfactant and an aliphatic
ethoxylated/propoxylated nonionic surfactant and mixtures thereof.

The water soluble aliphatic ethoxylated nonionic surfactants utiltzed in this
invention are commerclally well known and include the primary aliphatic alcohol
ethoxylates and secondary aliphatic alcohol ethoxylates. The length of the
polyethenoxy chain can be adjusted to achieve the desired balaﬁoe between the
hydrophobic and hydrophilic elements.
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The nonionic surfactant class Includes the condensation products of a higher \\

alcohol {(e.g., an alkanol containing about 8 to 16 carbon atoms in a straight or
branched chain configuration) condensed with about 4 to 20 moles of ethylene oxide,
for example, lauryi or myristyl alcohol condensed with about 16 moles of sthylene oxide
(EQ), tridecanol condensed with about 6 to 15 moles of EO, myristyl alcohol condensed
with about 10 moles of EO per mole of myristyl alcohol, the condensation product of
EO with a cut of coconut fatty alcohol containing a mixture of fatty alcohols with alkyl
chains varying from 10 to about 14 carbon atoms in length and wherein the condensate
contains either about 6 moles of EQ per mole of total alcohol or about 8 moles of EO
per mole of alcohol and tallow alcohol ethoxylates containing 6 EO to 11 EO per mole
of alcohol.

A preferred group of the foregoing nonionic surfactants are the Neodol
ethoxylates (Shell Co.), which are higher aliphatic, primary alcohol containing about 9-
15 carbon atoms, such as Cg-C11 alkanol condensed with 4 to 10 moles of sthylene
oxide (Neodol 91-8 or Neodol 91-5), C12-13 alkanol condensed with 6.5 moles
ethyiene oxide (Neodal 23-6.5), C12-15 alkanol condensed with 12 moles sthylene
oxide (Neodol 25-12), C14-15 alkanol condensed with 13 moles ethylene oxide (Neodol
45-13), and the like. Such ethoxamers have an HLB (hydrophobig lipophilic balance)
value of about 8 to 15 and give good O/W emulsification, whereas ethoxamers with
HLB values below 7 contain less than 4 ethyleneoxide groups and tend to be poor
emulsifiers and poor detergents.

Additional satisfactory water soluble alcohol ethylene oxide condensates are the
condensation products of a secondary aliphatic alcohol containing 8 to 18 carbon
atoms in a straight or branched chain configuration condensed with 5 to 30 moles of
ethylene oxide. Examples of commercially available nonionic detergents of the

foregoing type are C11-C15 secondaty alkanol condensed with either 9 EO (Tergitol
15-8-9) or 12 EO (Tergitol 15-5-12) marketed by Union Carbide.
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One of the water soluble nonionic surfactants which can be utilized in this

invention are an aliphatic ethoxylated/propoxylated nonionic surfactants which are ~ “—

depicted by the formula:

R—6—(CH2CH20}x——(CH2CH2CH20)y-H

or
H3

R—G—(CH2CH20)——(CH2CHO}y~H
wherein R is a branched chain alkyl group having about 10 to about 16 carbon atoms,
preferably an isotridecyl group and x and y are independently numbered from 1 to 20.
A preferred ethoxylated/propoxylated nonionic surfactant is Plurafac® 300
manufactured by BASF,

Regarding the anionic surfactant present in the powdered cleaning compositions
any of the conventionally used water-soluble anionic surfactants or mixtures of said
anionic surfactants and anionic surfactants can be used in this invention. As used
herein the term "anionic surfactant® is intended to refer to the class of anionic and
mixed anionic-nonionic detergents providing detersive action.

Suitable water-soluble non-soap, anionic surfactants include those surface-
active or detergent compounds which contain an organic hydrophobic group containing
generally 8 to 26 carbon atoms and preferably 10 to 18 carbon atoms in their molecular
structure and at least one water-solubilizing group selected from the group of sulfonate,
sulfate and carboxylate so as to form a water-soluble detergent. Usually, the
hydrophobic group will include or comprise a C8-C22 alkyl, alkyl or acyl group. Such
surfactants are employed in the form of water-soluble salts and the sait-forming cation
usually is selected from the group consisting of sodium, potassium, ammonium,
magnesium and mono-, di- or tri-C2-C3 alkanolammonium, with the sodium,
magnesium and ammonium cations again being preferred.

Examples of suitable sutfonated anionic surfactants are the well known higher

alkyl mononuclear aromatic sulfonates such as the higher alkyl benzene sulfonates
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8
containing from 10 to 16 carbon atoms in the higher alkyl group in a straight or
branched chain, Cg-C15 alkyl toluene sulfonates and Cg-C15 alkyl phenol sulfonates. \___

A preferred sulfonate is linear alkyl benzene sulfonate having a high content of
3- (or higher) phenyl isomers and a correspondingly low content (well below 50%) of 2-
(or lower) pheny! isomers, that is, wherein the benzene ring Is preferably attached in
large part at the 3 or higher (for example, 4, 5, 6 or 7) position of the alkyl group and
the content of the isomers in which the benzene ring is attached in the 2 or 1 position is
comespondingly low. Particularly preferred materials are set forth in U.S. Patent
3,320,174.

Other suitable anionic surfactants are the olefin sulfonates, including long-chain
alkene sulfonates, long-chain hydroxyalkane sulfonates or mixtures of alkene
sulfonates and hydroxyalkane sulfonates. These olefin sulfonate detergents may be
prepared in a known manner by the reaction of sulfur trioxide (SO3) with long-chain

olefins containing 8 to 25, preferably 12 to 21 carbon atoms and having the formula
RCH=CHR1 where R is a higher alkyl group of 6 to 23 carbons and R{ is an alkyl
group of 1 to 17 carbons or hydrogen to form a mixture of sultones and alkene sulfonic
acids which Is then treated to convert the sultones to sulfonates. Preferred olefin
sulfonates contain from 14 to 16 carbon atoms in the R alkyl group and are obtained by
sulfonating an a-olefin.

Other examples of suitable anionic sulfonate surfactants are the paraffin
sulfonates containing 10 to 20, preferably 13 to 17, carbon atoms. Primary paraffin
sulfonates are made by reacting long-chain alphé olefins and bisulfites and paraffin
sulfonates having the sulfonate group distributed along the paraffin chain are shown in
U.S. Patents Nos.. 2,503,280; 2,507,088; 3,260,744, 3,372,188; and German Patent
735,096.

Examples of satisfactory anionlc sulfate surfactants are the Cg.C1g alkyl sulfate

salts and the Cg-C18 alkyl sulfate salts and the Cg-C18 alkyl ether polyethenoxy
sulfate salts having the formula R(OC2H4)n OSOaM wherein n is 1 to 12, preferably 1

to 5, and M is a solubilizing cation selected from the group consisting of sodium,
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potassium, ammonium, magnesium and mono-, di- and triethanol ammonium ions. Th
alkyl suifates may be obfained by sulfating the alcohols obtained by reducing glyceride%\
of coconut oil or tallow or mixtures thereof and neutralizing the resultant product.

On the other hand, the alkyl ether polysthenoxy sulfates are obtained by
sulfating the condensation product of ethylene oxide with a Cg-C1g alkanol and
neutralizing the resultant product. The alkyl sulfates may be obtained by sulfating the
alcohols obtained by reducing glycerides of coconut oil or tallow or mixtures thereof
and neutralizing the resultant product. On the other hand, the alkyl ether polyethenoxy
sulfates are obtained by sulfating the condensation product of ethylene oxide with a
Cg-C18 alkanol and neutralizing the resuitant product. The alkyl ether polyethenoxy
sulfates differ from one another in the number of moles of sthylene oxide reacted with
one mole of alkanol. Preferred alkyl sulfates and preferred alkyl sther polysthenoxy
sulfates contain 10 to 16 carbon atoms in the alkyl group.

The Cg-C42 alkylphenyl sther polyethenoxy sulfates containing from2 to 6
moles of ethylene oxide in the molecule also are suitable for use in the inventive
compositions. These surfactants can-be prepared by reacting an alkyl phenol with 2 to
6 moles of ethylene oxide and sulfating and neutralizing the resultant ethoxylated
alkylphenol.

Other suitable anionic detergents are the Cg-C15 alkyl ether polyethenoxyl
carboxylates having the structurai formula R{OC2H4)nOX COOH wherein n is &

number from 4 to 12, preferably 5 to 10 and X is selected from the group consisting of
CHg2, C(O)R1 and

wherein R{ is a C{-C3 atkylene group. Preferred compounds include Cg-C1 1 atkyl
ether polyethenoxy (7-9) C(0) CH2CH2COOH, C13-C15 alkyl ether polyethenoxy (7-9)

0
i _@GOOH
—C )
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10
and C10-C12 alky! ether polyethenoxy (5-7) CH2COOH. These compounds may b
prepared by condensing ethylene oxide with appropriate alkanol and reacting this
reaction product with chloracetic acid to make the ether carboxylic acids as shown in
US Pat. No. 3,741,911 or with succinic anhydride or phtalic anhydride.

Obviously, these anlonic detergents will be present either In acid form or salt

form depending upon the pH of the final composition, with the salt forming catlon being
the same as for the other anionic detergents.

Of the foregoing non-soap anionic surfactants, the preferred surfactants are the
C9-C15 linear alkylbenzene sulfonates and the C43-C17 paraffin or alkane sulfonates.

Particularly, preferred compounds are sodium C40-C13 alkylbenzene suifonate and
sodium C43-C147 alkane sulfonate.

The multivalent salt is an Inorganic or organic salt of oxide of a multivalent metal
cation, particutarly Mg**. The metal salt or oxide provides several benefits including
improved cleaning performance In dilute usage, particularly in soft water areas.
Magnesium sulfate, either anhydrous or hydrated (e.g., heptahydrate), is especially
preferred as the magnesium salt. Good results also have been obtained with
magnesium oxide, magnesium chloride, magnesium acetats, magnesium propionate
and magnesium hydroxide. These magnesium salts can be used with formulations at
neutral or acidic pH since magnesium hydroxide will not precipitate at these pH levels.
Although magnesium is the preferred multivalent metal from which the saits (inclusive
of the oxide and hydroxide) are formed, other polyvalent metal ions also can be used
provided that their saits are nontaxic.

The bleach which is used in the instant composition is selected from the group of
chlorine bleach such as sodium dichloroisocyanurate, clichloro-dimethy! hydantoin and
chlorinated TSP and mixtures thereof peroxygen bleach such as potassium
monopersulfate. '

The powdered cieaning composition of this invention may, if desired, also
contaln other components either to provide additional effect or to make the product

more attractive to the consumer. The following are mentioned by way of example:
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Colors or dyes in amounts up to ‘0.5% by weight; bactericides In amounts up o 1% \O
weight;, preservatives or antioxidizing agents, such as formalin, 5-bromo-5-ni|m—dioxk
1,3; 5-chloro-2-methyl-4-isothaliazolin-3-one, 2,8-di-tert.butyl-p-cresol, etc., in amounts
up to 2% by weight.

In final form, the cleaning compositions which contain less than 7 wt. %, more
preferably less than 5 wt. % and most preferably lass than 2 wt. % of water exhibit
stability at reduced and increased temperatures. Such compositions exhibit a pH, at
1% solution, in the acid or neutral range depending on intended end use.

The compositions are easily prepared simply by combining all the ingredients in
a suitable vessel or contalner. The order of mixing the ingredients is not particularly
important and generally the various ingredients can be added sequentially.

The water soluble confainer which can be in the form of a sachet, a blow molded
capsule or other blow molded shapes, an injected molded ampoule or cther injection
molded shapes, or rotationally molded spheres or capsules are formed from a water
soluble thermoplastic resin. Water soluble plastics which may be considered for forming
the container include low molecular weight and/or chemically modified polylactides;
such polymers have been produced by Chronopol, Inc. and sold under the Heplon
trademark. Also included in the water soluble polymer family are melt processable
poly(vinyl) alcohol resins (PVA); such resins are produced by Texas Polymer Services,
inc., tradenamed Vinex, and are produced under license from Air Products and
Chemicals, Inc. and Monasol film produced by Chris Craft Film. Other sultable resins
include poly (ethylene oxide) and cellulose derived water soluble carbohydrates. The
former are produced by Union Carbide, Inc. and sold under the tradename Polyox; the
latter are produced by Dow Chemical, Inc. and sold under the Methocel trademark.
Typically, the cellulose derived water soluble polymers are not raadily melt
processable. The preferred water soluble thermoplastic resin for this application is
Chris Craft Film. Any number or combination of FVA resins can be used. The preferred
grade, considering resin processability, container durability, water solubility

characteristics, and commercial viability is Monosol film having a weight average
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molecular weight range of about 55,000 to 85,000 and a number average molecular
weight range of about 27,000 to 33,000.

The sachet may be formed from poly(vinyl) alcohol film. The pelletized, pre-
dried, melt processable polyvinyl alcohol {PVA) resin, is feed o a film extruder. The
feed material may also contain pre-dried color concentrate which uses a PVA carrler
resin, Other additives, similarly prepared, such as antioxidants, UV stabilizers, anti-
blocking additives, etc. may aiso be added to the extruder. The resin and concentrate
are melt blended in the extruder. The extruder die may consist of a circular die for
producing blown fiim or a coat hanger die for producing cast film. Circular dies may
have rotating die lips and/or mandrels to modify visual appearance and/or properties.

Typical film properties are:

1, Tensile strength (125 mill, break, 50% RH) = 4,700 to 5,700 psi

2. Tensile modulus (125 mil, 50% RH) = 47,000 to 243,000 psi; preferred
range is 140,000 to 150,000 psi

3. Tear resistance (mean) (ASTM-D-199gm/mt) = 900-1500

4, Impact strength (mean) (ASTM-D-1709, gm) = 600-1,000

. 5. 100% Elongation (mean) (ASTM-D-882, psi) = 300-600

6. Oygen transmission (1.5 mil, 0% RH, 1 atm) = 0.0350 to 0.450 cc/100 sq.
in/24 h

7. Oxygen transmission (1.5 mil, 50% RH, 1 atm) = 1.20 to 1.50 cc/100 sq.
in/24 h

8. 100% modulus (mean) (ASTM-D-882, psi) = 1000-3000

9.  Solubliity (sec) (MSTM-205,75°F) disintegration = 1-15; dissolution = 10-30

Typical resin properties are:

1. Glass Transition Temperature (°C) = 28 to 38; preferred is 28 to 33,

2. Waeight Average Molecular Weight (Mw) = 15,000 to 85,000; preferred is
55,000-85,000
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3. Number Average Molecular Weight (Mn) = 7,500 to 60,000; preferred iQQ
27,000 to 33,000. Preferred poly(viny!) aicohal film is formed from Monasol 7030 or
Monosol 8630

The extruded film is slit to the appropriate width and wound on cores. Each core
holds one reel of film. The reels of slit film are fed to either a vertical form, fill, seal
machine (VFFS) or a horizontal form, fill, seal machine (HFFS). The Form, Fill, Seal
machine (FFS) makes the appropriate sachet shape (cylinder, square, pillow, oval, etc.)
from the film and seals the edges longitudinally (machine direction seal). The FFS
machine also makes an end seal (transverse direction seal) and fills the appropriate
volume of non-aqueous liquid above the initial transverse seal. The FFS machine then
applies another end seal. The liquid is contained in the volume between the two end
seals.

Blow molded capsules are formed from the poly(vinyl) alcohol resin having a
molecular weight of about 50,000 to about 70,000 and a glass transition temperature of
about 28 to 33°C, Pelletized resin and concentrate(s) are feed into an extruder. The
extruder into which they are fed has a circular, oval, square or rectangular die and an
appropriate mandrel. The molten polymer mass exits the die and assumes the shape of
the die/mandrel combination.. Air is blown into the interior volume of the extrudate
(parison) while the extrudate contacts a pair of split molds. The molds control the final
shape of the package. While in the mold, the package is filled with the appropriate
volume of liquid. The mold quenches the plastic. The powder is contained within the
interior volume of the blow molded package.

An injection molded ampoule or capsule is formed from the poly(vinyl) aicohol
resin having a molecular weight of about 50,000 to about 70,000 and a glass transition
temperature of about 28 to 38°C. Pelletized resin and concentrate(s) are fed to the
throat of an reciprocating screw, injection molding machine. The rotation of the screw
pushes the pelletized mass forward while the increasing diameter of the screw
compresses the peliets and forces them to contact the machine's heated barrel. The
combination of heat, conducted to the pellets by the barrel and frictional heat,
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generated by the contact of the pellets with the rotating écrew, melts the pellets as they
are pushed forward. The molten polymer mass collects in front of the screw as the
screw rotates and begins to retract to the rear of the machine. At the appropriate time,
the screw moves forward forcing the melt through the nozzle at the tip of the machine
and Into a mold or hot runner system which feeds several molds. The molds control
the shape of the finished package. The package may be filled with liquid either while in
the mold or after ejection from the mold. The filling port of the package is heat sealed
after filling is completed. This process may be conducted either in-line or off-line.

A rotationally moided sphere or capsule is forred from the poly{vinyl) alcohol
resin having a molecular welght of about 50,000 to about 70,000 and a glass transition
temperature of about 28 to 38°C. Pefletized resin and concentrate are pulverized to an
appropriate mesh size, typically 35 mesh. A specific weight of the pulverized resin is
fed to a cold mold having the desired shape and volume. The mold is sealed and
heated while simultaneously rotating in three directions. The powder melts and coats
the entire inside surface of the mold. While continuously rotating, the mold is cooled so
that the resin solidifies into a shape which replicates the size and texture of the mold.
After rejection of the finished package, the liquid is injected into the hollow package
using a heated needie or probe after filling, the injection port of the package is heat
sealed.

The following examples illustrate the powdered cleaning compositions of the
described invention. Unless otherwise specified, the proportions in the film and

elsewhere in the specification are by weight.

Example 1
The following formula was prepared in wt. % by simple mixing:

A '
aDCC (56% AvCl2) 20.00
lum blcarbonate 29.00
itric acid 23.15
NaLAS 16.50
Dobanol 91-8 0.40
Parfume 1.00
ent blue 0.05
oftened water 0.40
Magnesium sufate 9.50
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The above formula was filed at a dosage of 7.5 g by the previously described
method into a polyvinyl alcohol sachet having a film thickness of about 0.25 to 5 mis,
more preferably 1 to 3 mis.

The sachet containing the abave formulas were dissolved in one to two minutes

in 500 ml of water in a vessel.
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laimed: \

1. A cleaning systam which comprises approximately by weight: N

(@) a water soluble container;

(b) apowdered cleaning composition disposed in said water soluble
container, wherein sald powdered cleaning composition comprises approximately by
weight:

(i) 10% to 20% of an anionic surfactant;

(i) 0.1% to 5% of a nonionic surfactant;

(lii) 5% to 15% of a multivalent salt;

(iv) 15% to 30% of an alpha hydroxy aliphatic acid such as citric acid;
(v) 0.1% to 1.5% of a perfume;

(vi) 20% to 40% of an alkail metal bicarbonate; and

(vii) 1% to 15% of a bleach compound,

2. The system according to Claim 1 wherein said container is formed from a
water soluble, melt processable polymer.

3. The system according to Claim 1 wherein said container is formed from a
polyvinyl alcohol polymer. ‘

4, The system according to Claim 2 wherein said container is a sachet,
ampoule, capsule or sphere.

5. The system according to Claim 4 wherein said nonionic surfactant is
selected from the group consisting of ethoxylated nonionic surfactants and
ethoxylated/propoxylated nonionic surfactants.

6. The cleaning system according to Claim 1, wherein said anionic
surfactant is a linear alkyl benzene sulfonate.

7. The cleaning system according o Claim 6, wherein said multivalent salt is
magnesium sulfate.

8. The cleaning system according to Claim 7, wherein said bleach

compound is a chlorine bleach.
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9. The cleaning system according to Claim 8, wherein said alkali metal "
—
bicarbonate is sodium bicarbonate.

i,
10.  The cleaning system according to Claim 1, wherein said bleach !
compound is a peroxygen bleach.

| Wy
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UN SISTEMA LIMPIADOR QUE INCLUYE UNA (&\
COMPOSICION LIMPIADORA EN POLVO DISPUESTA
EN UN RECIPIENTE SOLUBLE EN AGUA

RESUMEN

Un recipiente soluble en agua que tiene alll dispuesto una composiciéon
limpiadora en polvo contentiva de por lo menos un agente tensoactivo no idnico, un

perfume y un agente tensoactivo anibnico.



COMPOSICION LIMPIADORA EN POLVO DISPUESTA
EN UN RECIPIENTE SOLUBLE EN AGUA

UN SISTEMA LIMPIADOR QUE INCLUYE UNA Q !

Campo de la Invencién

Esta invencion se refiere a un sachet soluble en agua que contiene una
compaosicion limpiadora en polvo, la cual tiene excelentes propiedades de formacién
de espuma asi como excelentes propiedades de cortar la grasa, disefiado en
particular para limpiar superficies duras y que resulta efectivo en eliminar las
manchas de grasa y/o las manchas del bafio y en dejar las superficies no
enjuagadas con un aspecto brillante.

Antecedentes de la Invencién

En los afios recientes los detergentes liquidos todo-propésito se han hecho
ampliamente aceptados para la limpieza de superficies duras, por ejemplo,
maderamen y paneles pintados, paredes de azulejos, tazas de bafio, bafieras, pisos
de lindleo o baldosas, papel de empapelar paredes lavables, etc. Dichos liquidos
todo-proposito comprenden mezclas acuosas claras y opacas de detergentes
organicos sintéticos solubles en agua y sales mejoradoras detergentes solubles en
agua. A fin de lograr una eficiencia limpiadora comparable con las composiciones
limpiadoras granulares o en polvo para todo-propésito se favorecidé el uso de sales
inorgénicas mejoradoras de fosfato solubles en agua en los liquidos todo-propésito
del arte precedente. Por ejemplo, dichas composiciones previas contentivas de
fosfato son descritas en las Patentes EE.UU. Nos. 2.560.839; 3.234,138; 3.350.319
asl como en la Patente britanica No. 1.223.739.

En vistas de los esfuerzos ambientales por reducir los niveles de fosfato en el
agua del suelo han aparecido liquidos todo-propésito mejorados contentivos de
con entraciones reducidas de sales inorgdnicas mejoradoras de fosfato o sales
mejoradoras no-fosfato. Un liquido Gtil auto-opacado del tipo antes descrito es

descrito por la Patente EE.UU. No. 4.244.840.

4



Sin embargo, estos detergentes liquidos para todo-propésito contentivos de Lq
sales detergentes mejoradoras u otros equivalentes tienden a dejar peliculas, puntos “\
o vetas sobre las superficies limpias no enjuagadas, particularmente sobre Ias("b
superficies brillantes. De esta manera, dichos liquidos requieren de un enjuague
cuidadoso de las superficies lavadas que resulta en mayor consumo del tiempo
empleado por el uéuan'o.

A fin de solucionar la anterior desventaja del liquido todo-propésito del arte
precedente, la Patente EE.UU. No. 4.017.409 ensefla que se deberia emplear una
mezcla de sulfonato de parafina y una concentracién reducida de sal mejoradora
inorgénica de fosfato. Sin embargo, dichas composiciones ho son completamente
aceptables desde el punto de vista ambiental basado en el contenido de fosfato. Por
otro lado, otra alternativa para lograr liquidos libres de fosfato todo-propésito ha sido
utilizar una proporcién mayor de una mezcia de detergentes anidnicos y no iénicos
con cantidades menores de disolvente glicol éter y amina organica, como se muestra
en la Patente EE.UU. No. 3.935.130. Nuevamente, este enfoque no ha sido
completamente satisfactorio y los altos niveles de detergentes organicos necesarios
para lograr la limpieza producen espuma que, a su vez, conlleva a la necesidad de
un enjuague cuidados, que es sabido resulta indeseable para los consumidores de
hoy en dia.

Otro enfoque de la formulacion de composiciones detergentes liquidas todo-
propésito o para superficies duras en las cuales la homogeneidad y la claridad son
consideraciones importantes comprende la formacién de microemulsiones aceite-en-
agua (o/w, siglas en inglés por oil-in-water) que contienen uno o méds compuestos
detergentes superficie-activos, un disolvente inmiscible en agua (caracteristicamente
un disolvente hidrocarburo), agua y un compuesto “co-agente tensoactivo” que
proporciona estabilidad al producto. Por definicién, una microemulsién o/w es una
dispersién coloidal, que se forma espontidneamente de particulas de fase “aceite”

que tienen un tamafio de particula en el rango desde 25 hasta 800 A en una fase

acuosa continua.



En vistas del tamafio de particula extremadamente fino de las particulas
dispersas en la fase aceite, las microemulsiones son transparentes a la luz y son
claras y usualmente estables contra la separacion de fase.

Las revelaciones de Patente que se refieren al uso de disolventes que
eliminan la grasa en las microemulsiones o/w incluyen, por ejemplo, las Solicitudes
de Patente europeas EP 0137615 y EP 0137616 — Herbots y colaboradores; La
Solicitud de Patente europea EP 0160782 — Johnston y colaboradores; y la Patente
EE.UU. No. 4.561.891 — Herbots y colaboradores. Cada una de estas revelaciones
de Patente también ensefia la utilizacion de por lo menos 5% en peso de disolvente
para eliminacién de |a grasa.

También se conoce a pariir de la Solicitud de Patente britanica GB 2144763 A
a Herbots y colaboradores, publicada a 13 de marzo de 1985, que las sales de
magnesio mejoran el rendimiento de eliminacibn de grasa de los disolventes
organicos que eliminan la grasa, tales como terpenos, en las composiciones
detergentes liquidas en microemulsion o/w. Las composiciones de esta invencion
descritas por Herbots y colaboradores requieren por lo menos 5% de la mezcla de
disolvente de eliminacién de grasa y sal de magnesio y, preferiblemente, por lo
menos 5% de disolvente (que puede ser una mezcla de disoivente no-polar
inmiscible en agua con un disolvente ligeramente polar escasamente soluble) y por
lo menos 0,1% sal de magnesio.

Sin embargo, dado que la cantidad de componentes inmiscibles en agua y
escasamente solubles que pueden estar presentes en una microemulsidn o/w, con
pocos ingredientes activos totales sin perjudicar la estabilidad de la microemulsion,
s bastante limitado (por ejemplo, hasta 18% en peso de la fase acuosa), la
presencia de dichas altas cantidades de disolvente de eliminacion de grasa tiende a
reducir la cantidad total de manchas de grasa o aceite que pueden ser absorbidas
por la microemulsion sin causar la separacion de fase.

La Patente EE.UU. No. 6.037.319 ensefla un sachet soluble en agua que

contiene una composicién limpiadora contentiva de un alcohol y hexilenglicol.

Q
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La Patente EE.UU. No. 5.783.541 ensefia una composicién lavaplatos
dispuesta en una pelicula soluble en agua, donde la pelicula soluble en agua es
revestida con una cola que se disuelven en el agua.

La Solicitud de Patente UK GB2355269 A ensefia una composicion limpiadora
liquida en bolsa que tiene una amina alcoxilada.

La Patente EE.UU. No. 6.136.776 enseiia una composicién limpiadora liquida
en bolsa que contiene un compuesto de amonio cuaternario.

La Patente EE.UU. No. 6.037.318 enseiia una composicion limpiadora liquida

en bolsa que contiene un alquilenglicol.

Resumen de la Invencidn

La presente invencién proporciona un sistema limpiador que comprende un
sachet soluble en agua contentivo de una composicién limpiadora en polvo que tiene
propiedades excelentes de alta formacion de espuma y excelentes propiedades de
corte de grasa el cual, cuando se diluye en una cubeta, es adecuado para la
limpieza de superficies duras tales como superficies plasticas, vitreas y metdlicas
que tienen un acabado brillante, pisos manchados de aceite, motores automotrices y
otros motores. Mas particularmente, las composiciones limpiadoras mejoradas, con
excelentes propiedades de formacion de alta espuma y excelentes propiedades de
corte de grasa, muestran buenas propiedades de eliminacién de las manchas de
grasa debido a las tensiones interfaciales mejoradas, cuando se utilizan diluidas y
dejan las superficies Jimpias brillantes sin necesidad de, o requiriendo Unicamente
una cantidad minima de, enjuague o restregado adicional. La Ultima caracteristica
esta evidenciada por residuos escasos o no visibles sobre las superficies limpias no
enjuagadas y, de acuerdo con ello, soluciona una de las desventajas de los
productos del arte precedente.

En un aspecto, la invencidn proporciona de manera general un sachet soluble
en agua, estable, elaborado de material termopléstico soluble en agua, donde el
sachet contiene una composicion limpiadora en polvo que comprende,

aproximadamente en peso:



" (a) 10% hasta 20% de un agente tensoactivo aniénico;

(b) 0,1% hasta 5% de un agente tensoactivo no iénico;

(c) 5% hasta 15% de una sal muitivalente;

(d) 15% hasta 30% de un acido alfa hidroxi alifatico tal como el acido citrico;
(e) 0,1% hasta 1,5% de un perfume;

() 20% hasta 40% de un bicarbonato de metal alcalino; y

(g) 1% hasta 15% de un compuesto blanqueador,

donde la compaosicién no contiene més de 7% en peso, mas preferiblemente 5% en
peso de agua.

Descripcion Detallada de la Invencion

La presente invencidn se refiere a un sachet soluble en agua contentivo de
una dosis unitaria de una composicion limpiadora en polvo, donde el sachet soluble
en agua es formado a partir de una sola capa de una pelicula termoplastica soluble
en agua, tal como alcohol polivinilico, donde la capa interna de la pelicula estid en
contacto con la composicién limpiadora liquida y la capa externa de la pelicula no
tiene cola soluble en agua alli dispuesta.

La composicidn limpiadora en poivo contenida en el sachet soluble en agua
comprende, aproximadamente en peso:

(a) 10% hasta 20%, mas preferiblemente 12% hasta 18% de un agente

tensoactivo aniénico;

(b) 0,1% hasta 5%, mas preferiblemente 0,2% hasta 3%, de un agente
tensoactivo no idnico;

{c) 5% hasta 15%, mas preferiblemente 7% hasta 13%, de una sal
multivalente;

(d) 15% hasta 30%, mas preferiblemente 18% hasta 279%, de un &cido alfa
hidroxi alifatico tal como el acido cltrico;

(e) 0,1% hasta 1,5%, mas preferiblemente 0,3% hasta 1,3%, de un perfume;

() 20% hasta 40%, mas preferiblemente 25% hasta 35%, de un bicarbonato
de metal alcalino; y

J
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(@) 1% hasta 15%, mas preferiblemente 4% hasta 14%, de un compuesto
blanqueador.

Conforme se emplea en la presente asl como en las reivindicaciones anexas,
el término “perfume” se utiliza en su sentido ordinario para referirse e incluyendo
cualquier sustancia fragante no soluble en agua o mezcla de sustancias incluyendo
sustancias naturales (es decir, aquellas obtenidas por extraccion de flores, hierbas,
capullos o plantas), artificiales (es decir, mezclas de aceites naturales o
constituyentes de aceites) y sustancias odoriferas producidas sintéticamente.
Caracteristicamente, los perfumes son mezclas complejas de combinaciones de
varios compuestos organicos, tales como alcoholes, aldehidos, éteres, compuestos
arométicos y cantidades variables de aceites esenciales (por ejemplo, terpenos),
tales como desde 0% hasta B0O%, usualmente desde 10% hasta 70% en peso,
siendo los aceites esenciales ellos mismos compuestos odoriferos volaties y
sirviendo también para disolver los otros componentes del perfume.

En la presente invencidén, la composicion precisa del perfume no es de
consecuencia particular para el rendimiento limpiador siempre y cuando cumpla con
los criterios de inmiscibilidad en agua y tenga un olor agradable. Por supuesto que,
especialmente para las composiciones limpiadoras ideadas para uso en el hogar, el
perfume asi como los demés ingredientes deberan ser cosméticamente aceptables,
es decir, no téxicos, hipoalergénicos, etc.

Dicho por lo menos un agente tensoactivo no ibnico utilizado en la
composicion limpiadora actual es seleccionado a partir del grupo compuesto por un
agente tensoactivo no idnico etoxilado alifatico y un agente tensoactivo alifatico
etoxilado / no idnico propoxilado y las mezclas de los mismos.

Los agentes tensoactivos etoxilados alifaticos solubles en agua utilizados en
esta invencion son comercialmente bien conocidos e incluyen etoxilados primarios
de alcohol alifatico y etoxilados secundarios de alcohol alifatico. La extensién de la
cadena polietenoxi puede ser ajustada para lograr el equilibrio deseado entre los
elementos hidrofobicos e hidrofilicos.
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La clase de agente tensoactivo no ibnico incluye los productos de
condensacion de un alcohol superior (es decir, un alcanol contentivo de
aproximadamente 8 hasta 16 atomos de carbono en una configuraciébn de cadena
recta 0 ramificada) condensado con aproximadamente 4 hasta 20 moles de éxido de
etileno, por ejemplo, aicohol laurilico o miristilico condensado con aproximadamente
16 moles de Oxido de etileno (EO), tridecanol condensado con aproximadamente 6
hasta 15 moles de EO, alcohol miristilico condensado con aproximadamente 10
moles de EO por mol de alcohol miristilico, el producto de condensacién de EO con
un corte de alcohol graso de nuez de coco contentivo de una mezcla de alcoholes
grasos con cadenas alquilo que varian desde 10 hasta aproximadamente 14 atomos
de carbono de extension y donde el condensado contiene tanto aproximadamente 6
moles de EQO por mol de alcohol total o aproximadamente 9 moles de EQ por mol de
alcohol y etoxilatos de alcohol de sebo contentivos de 8 EO hasta 11 EO por moi de
alcohol.

Un grupo preferido de los agentes tensoactivos no idnicos anteriormente
mencionados son los etoxilatos Neodol (Shell Co.), que son alcoholes primarios
aliféticos superiores, los cuales contienen aproximadamente 9 hasta 15 dtomos de
carbono, tales como Cg-C14 alcanol condensado con 4 hasta 10 moles de éxido de
etileno (Neodol 91-8 0 Neodol 91-5), C12.13 alcanol condensado con 8,5 moles de
oxido de etileno (Neodol 23-8,5), Cs2.15 alcanol condensado con 12 moles de 6xido
de etileno (Neodol 25-12), Cq4.15 alcanol condensado con 13 moles de Oxido de
stileno (Neodol 45-13) y similares. Dichos etoxameros tienen un valor HLB (balance
hidrofébico lipofilico) de aproximadamente 8 hasta 15 y dan una buena emulsion
O/, mientras los etoxdmeros con valores HLB por debajo de 7 contienen menos
que 4 grupos de Oxido de etileno y tienden a ser emulsionantes pobres y detergentes
pobres.

Los condensados alcohol oxido de etileno solubles en agua adicionales
satisfactorios son los productos de condensacion de un alcohol alifatico secundario
que contiene desde 8 hasta 18 dtomos de carbono en una configuracion de cadena

recta o ramificada condensados con 5 hasta 30 moles de 6xido de etileno. Ejemplos
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' cie detergentes no idnicos comercialmente disponibles del tipo anterior son el alcanol
secundario Cy4-C4s5 condensado con 9 EO (Tergitol 15-8-9) 6 12 EO (Tergitol 15-S-
12) comercializado por Union Carbide.

Uno de los agentes tensoactivos no idnicos solubles en agua que pueden ser
utilizados en esta invencion son los agentes tensoactivos no idnicos alifaticos
etoxilados / no ibnicos propoxilados que son trazados por la formula:

R o (CH2CHZ0), (CH2CH2CH:0)y H

CHy
R___ O__ (CH:CHO) (CH.CHO), H

donde R es un grupo alquilo dé cadena ramificada que tiene aproximadamente 10

hasta aproximadamente 18 atomos de carbono, preferiblemente un grupo isotridecilo
y donde x asi como y son independientemente numerados desde 1 hasta 20. Un
agente tensoactivo no idnico etoxilado / propoxilado preferido es PlurafacR 300
manufacturado por BASF.

En relaciéon con el agente tensoactivo anidnico presente en las composiciones
limpiadoras en polvo, en la presente invencién se puede utilizar cualquiera de los
agentes tensoactivos anionicos solubles en agua convencionalmente utilizados o
mezcias de dichos agentes tensoactivos anibnicos y agentes tensoactivos
aniénicos. Conforme se emplea en el presente, el término “agente tensoactivo
aniénico” trata de referirse a la clase de detergentes anidnicos y mezclados
anidnicos — no idnicos que proporcionan accién detergente.

Los agentes tensoactivos anibnicos, sin jabobn, solubles en agua incluyen
aquellos compuestos detergentes o de superficie-activos que contienen un grupo
hidrofébico organico contentivo, en general, desde 8 hasta 26 atomos de carbono
y. de preferencia, desde 10 hasta 18 atomos de carbono en su estructura molecular
y por lo menos un grupo que solubiliza en agua seleccionado a partir del grupo de
sulfonato, sulfato y carboxilato de modo de formar un detergente soluble en agua.
Usualmente, el grupo hidrofébico incluira o comprendera un grupo Cs-C22 alquilo,

alquilo o acilo. Dichos agentes tensoactivos son empleados en la forma de sales
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“solubles en agua y el catién de formacion de sal usualmente es seleccionado a partir
del grupo que consiste de sodio, potasio, amonio, magnesio y mono-, di- o tri-Cz-C3
alcanolamonio, siendo los cationes sodio, magnesio y amonio los preferidos.

Ejemplos de los agentes tensoactivos anidnicos sulfonados adecuados son
los sulfonatos aromaticos mononucleares alquilo superior bien conocidos, tales
como los alquil benceno sulfonatos superiores contentivos desde 10 hasta 16
atomos de carbono en el grupo alquilo superior en una cadena recta o ramificada,
Cs-C1s alquil toluen suifonatos y Cg-C15 alquil fenol sulfonatos.

Un sulfonato preferido es el alquil benceno sulfonato lineal que tiene un alto
contenido de isémeros 3- (o superior) fenilo y un bajo contenido correspondiente (por
debajo del 50%) de isomeros 2- (o inferior) fenilo, o sea, donde el anilio benceno es
preferiblemente unido en gran parte en la posicién 3 ¢ superior (por ejemplo, 4, 5, 6
6 7) del grupo alquilo y el contenido de los isémeros en el cual el anillo benceno se
une en la posicion 2 6 1 es correspondientemente bajo. Los materiales
particularmente preferidos son aquellos especificados en la Patente EE.UU. NO.
3.320.174.

Otros agentes tensoactivos anionicos adecuados son los sulfonatos de
olefina, incluyendo los alqueno sulfonatos de cadena extensa, los hidroxialcano
sulfonatos de cadena extensa o las mezclas de alqueno suifonatos e hidroxialcano
sulfonatos. Estos detergentes de sulfonato de olefina pueden ser preparados de una
manera conocida mediante la reaccién de trioxido de azufre (SOs) con olefinas de
cadena extensa que, contienen desde 8 hasta 25, preferiblemente 12 hasta 21
atomos de carbono y que tienen la férmula RCH = CHR,, donde R es un grupo
alquilo superior de 6 hasta 23 carbonos y Ry es un grupo alquilo de 1 hasta 17
carbonos o hidrégeno, para formar una mezcla de sulfonas y acidos alqueno
sulfdnicos que luego es tratado para convertir las sultonas en sulfonatos. Los
sulfonatos de olefina preferidos contienen desde 14 hasta 18 atomos de carbono en
el grupo R alquilo y se obtienen sulfonando una a-olefina.

Otros ejemplos de agentes tensoactivos de sulfonato anidnico adecuados son

los sulfonatos de parafina contentivos desde 10 hasta 20, preferiblemente 13 hasta



17 atomos de carbono. Los sulfonatos de parafina primarios son elaborados
mediante la reaccion de las alfa olefinas de cadena extensa y bisulfitos; los
sulfonatos de parafina que tienen el grupo sulfonato distribuido a lo largo de la
cadena parafina se muestran en las Patentes EE.UU, Nos. 2.503.280, 2.507.088,
3.260.744, 3.372.188 y la Patente alemana No. 735.096.

Ejemplos de agentes tensoactivos anidnicos satisfactorios son las sales de
Cs-C1s alquil sulfato y las sales de Cy-C1s alquil sulfato y las sales de Cy-C1s alguil
éter polietenoxi sulfato que tienen la formula R(OCzH,4)s OSO3sM, donde n es 1 hasta
12, preferiblemente 1 hasta 5, y M es un cation de solubilidad seleccionado a partir
del grupo que consiste de iones sodio, potasio, amonio, magnesio y mono-, di- y
trietanol amonio. Los alqui'l sulfatos pueden ser obtenidos sulfatando los alcoholes
obtenidos reduciendo los glicéridos a aceite de nuez de coco o sebo o mezclas de
los mismos, y neutralizando el producto resultante.

Por otro lado, los sulfatos alquil éter polietenoxi son obtenidos sulfatando el
producto de condensacién de éxido de etileno con un Ca-Cyp aicanol y neutralizando
el producto resultante. Los alquil suilfatos pueden ser obtenidos sulfatando los
alcoholes obtenidos reduciendo los glicéridos de aceite de nuez de coco o sebo o las
mezclas de los mismos y neutralizando el producto resuitante. Por otro lado, los
alquil éter polietenoxi sulfatos son obtenidos sulfatando el producto de condensacion
de 6xido de etileno con un Cs-Css alcanol y neutralizando el producto resultante. Los
alquil éter polietenoxi sulfatos difieren entre si en el nUmero de moles de 6xido de
etileno que se hace reaccionar con un mol de alcanol. Los alquil sulfatos preferidos y
los alquil éter polietenoxi sulfatos contienen 10 hasta 16 atomos de carbono en el
grupo alquilo.

Los Cg-C12 alquilfenil éter polietenoxi sulfonatos contentivos desde 2 hasta 6
moles de éxido de etileno en la molécula también son adecuados para utilizarse en
las composiciones de la invencidn. Estos agentes tensoactivos pueden ser
preparados reaccionando un alquil fenol con 2 hasta 8 moles de 6xido de etileno y

sulfatando y neutralizando el alquilfenol etoxilado resultante.
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Otros detergentes anidnicos adecuados son los Cg-C45 alquil éter polietenoxil
carboxilatos que tienen la formula estructural R(OC2Hs),OX COOH donde n es un
nimero que alcanza desde 4 hasta 12, preferiblemente 5 hasta 10 y X es

seleccionado a partir del grupo que consiste de CHz, C(O)R, y

donde R; es un grupo C4-C, alquileno. Los compuestos preferidos incluyen Cg-Cy4
alqui! éter polietenoxi (7-9) C(O)CH; CH,COOH, C13-C+s alquil éter polietenoxi (7-8)

(o}
_ g _@COOH

y C10-C12 alquil éter polietenoxi (5-7) CH,COOH. Estos compuestos pueden ser
preparados condensando 6xido de etileno con el alcanol adecuado y reaccionando
este producto de reaccion con acido cloroacético para elaborar los acidos éter
carboxilicos, tal como se demuestra en la Patente EE.UU. NO. 3.741.811, o con
anhldrido succinico o anhidrido ftalico.

Obviamente, estos detergentes anidnicos estardn presentes en forma acida o
en forma sal, dependiendo del pH de la composicién final, siendo la sal que forma el
catibn la misma que para los demas detergentes aniénicos.

De los anteriores agentes tensoactivos aniénicos sin-jabén mencionados, los
agentes tensoactivos preferidos son los alquilbenceno sulfonatos Cg-Cy5 lineales y
los C43-C47 parafina o alcano sulfonatos. Los compuestos particularmente preferidos
son ol C45-Cq3 alquilbenceno sulfonato de sodio y el C13-Cy7 alcano sulfonato de
sodio.

La sal multivalente es una sal de éxido inorganica u organica de un catién de
metal multivalente, particularmente Mg++. La sal metalica u éxido proporciona

varios beneficios incluyendo un rendimiento limpiador mejorado en uso diluido,



: ﬁarticularmente en las areas de aguas dulces. El sulfato de magnesio, sea anhidro o
hidratado (es decir, heptahidrato), resulta especiaimente preferido como la sal de
magnesio. Se han obtenido buenos resultados con éxido de magnesio, cloruro de
magnesio, acetato de magnesio, propionato de magnesio y el hidroxido de
magnesio. Estas sales de magnesio puede emplearse con formulaciones de pH
neutro o acido dado que el hidréxido de magnesio no se precipitard a estos niveles
de pH. Aungue el magnesio es el metal multivalente preferido a partir del cual se
forman las sales (inclusive de 6xido e hidroxido), otros iones de metal polivalente
pueden ser utilizados a condicién que sus sales no sean téxicas.

El blanqueador que se utiliza en la presente composicién es seleccionado a
partir del grupo de blanqueadores de cloro, tales como dicloroisocianurato de sodio,
dicloro — dimetil hidantolna y TSP clorado y las mezclas de los mismos con
blanqueador peroxigeno, tal como monopersulfato de potasio.

La composicidn limpiadora en polvo de esta invencion puede, si se desea,
contener también otros componentes sea par suplir un efecto adicional o hacer que
el producto sea més atractivo para el consumidor. Los especificados a continuacién
se mencionan a modo de ejemplo:

Colores o tintes en cantidades de hasta 0,5% en peso; bactericidas en
cantidades de hasta 1% en peso; preservativos o agentes antioxidantes, tales como
formalina, 5-bromo-5-nitro-dioxan-1,3; 5-cloro-2-metil-4-isotaliazolin-3-ona, 2,6-di-
tert.butil-p-cresol, etc., en cantidades de hasta 2% en peso.

En la forma final, las composiciones limpiadoras que contienen menos del 7%
en peso, mas preferiblemente menos del 5% en peso, Yy todavia mas
preferiblemente menos del 2% en peso de agua muestran estabilidad ante las
temperaturas reducidas e incrementadas. Dichas composiciones muestran un pH, en
una solucion al 1%, en el rango acido o neutro, dependiendo del uso final que se les
habra de dar.

Las composiciones son faciimente preparadas simplemente combinando

todos los ingredientes en un recipiente adecuado. El orden de mezcla de los
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'ingredientes no resulta particularmente importante y, en general, los diferentes
ingredientes pueden ser agregados en secuencia.

El recipiente soluble en agua puede ser en forma de un sachet, una capsula
moldeada por soplado u otras formas moldeadas por soplado, una ampolia
moldeada inyectada u otras formas moldeadas por inyeccion, o se forman esferas o
cépsulas moldeadas por rotacibn a partir de una resina termoplastica soluble en
agua. Los plasticos solubles en agua que pueden ser considerados para la
formacion del recipiente incluyen los polilactidos de bajo peso molecular y/o
quimicamente modificados; dichos polimeros han sido producidos por Chronopol,
Inc. y vendidos bajo la Marca de Fabrica Heplon. También incluidos en la familia
polimeros solubles en agua se encuentran las resinas de alcohol poli(vinilico) (PVA)
capaces de ser procesadas por fusion; dichas resinas son producidas por Texas
Polymer Services, Inc., bajo la marca Vinex y son producidas bajo licencia de Air
Products and Chemicals, Inc. y la pelicula Monosol producida por Chris Craft Film.
Las otras resinas adecuadas incluyen el poli(etilen dxido) y la celulosa derivada de
carbohidratos solubles en agua. Las primeras son producidas por Union Carbide,
Inc. y vendidas bajo el nombre comercial Polyox; las Gltimas son producidas por
Dow Chemical, Inc. y vendidas bajo la marca de fabrica Methocel.
Caracteristicamente, los polimeros solubles en agua derivados de celulosa no son
procesables por fusién rapidamente. La resina termopiastica soluble en agua
preferida para esta aplicacién es Chris Craft Film. Se puede emplear cualquier
cantidad o combinacién de resinas PVA. E| grado preferido, tomando en
consideracion la capacidad de procesamiento de la resina, 1a durabilidad del
recipiente, las caracteristicas de solubilidad en agua y la viabilidad comercial, es la
pelicula Monosol que tiene un peso molecular promedio en el rango desde
aproximadamente 55.000 hasta 65.000 y un nimero molecular promedio en e! rango
desde aproximadamente 27.000 hasta 33.000,

El sachet puede ser formado a partir de una pelicula de alcohol poli(vinilico).
La resina de alcohol polivinllico (PVA) procesable por fusion, en granulos,

presecada, es alimentada a una extrusora de pelicula. El material alimentado



también puede contener concentrado de color previamente secado que utiliza una
resina vehiculo PVA. Otros aditivos preparados de manera similar, tales como los
antioxidantes, estabilizadores UV, aditivos antibloqueo, etc. también pueden ser
agregados a la extrusora. La resina y el concentrado se mezclan fundidos en la
extrusora. La matriz de la extrusora puede consistir de una matriz circular para
producir una pelicula soplada o una matriz de revestimiento para producir la pelicula
fundida. Las matrices circulares pueden tener rebordes de matriz giratorios y/o
mandriles para modificar el aspecto visual y/o las propiedades.
Las propiedades tipicas de la pelicula son:
1. Resistencia de tension (125 mil, rotura, 50% RH) = 4.700 hasta 5.700 psi.
2. Mddulo de tension (125 mil, rotura, 50% RH) = 47.000 hasta 243.000 psi; el rango
preferido es 140.000 hasta 150.000 psi.
3. Resistencia a romperse (media) (ASTM-D-199 gm/ml) = 900-1500.
4. Resistencia al impacto (media} ASTM-D-1709, gm) = 600-1.000.
5. Elongacion 100% (media) (ASTM-D-882, psi) = 300-600.
6. Transmision de oxigeno (1,5 mil, 0% RH, 1 atm) = 0,0350 hasta 0,450 cc/100
pulgadas cuadradas / 24 h.
7. Transmision de oxigeno (1,5 mil, 50% RH, 1 atm) = 1,20 hasta 1,50 ¢c/100
pulgadas cuadradas / 24 h,
8. Mddulo 100% (media) (ASTM-D-882, psi) = 1000-3000.
9. Solubilidad (sec) (MSTM-205, 75° F) desintegracion = 1-15; disolucién = 10-30.
Las propiedades tipicas de la resina son:
1. Temperatura de Transicion a Vidrio (°C) = 28 hasta 38; preferido es 28 hasta 33.
2. Peso Molecular Promedio en Peso (Mw) = 15.000 hasta 95.000; preferido es
55.000 — 65.000.
3. Peso Molecular Promedio en Nimero (Mn) = 7.500 hasta 80.000; el preferido es
27.000 hasta 33.000. La pelicula de alcohol poli(vinilico) prefrida es formada de
Monosol 7030 o Monosol 8630.
La pelicula extrusionada es hendida al ancho adecuado y envuelta sobre

ntcleos. Cada nicleo mantiene un carrete de pelicula. Los carretes de |a pelicula



" hendida son alimentados a una maquina de sellado, relleno, de forma vertical
(VFFS) o un maquina de sellado, relleno de forma horizontal (HFFS). La maquina de
Formado, Relleno, Sellado (FFS) hace la forma adecuada del sachet (sello en
direccion a la maquina). La maquina FFS también hace un sello final (sello en
direccién transversal) y llena el volumen adecuado de liquido no acuose por encima
del sello inicial transversal. Luego, la maquina FFS aplica otro sello final. El liquido
esta contenido en el volumen entre los dos sellos de extremo.

Las capsulas moldeadas por soplado son formadas a partir de 1a resina de
alcohol poli(vinilico) que tienen un peso molecular de aproximadamente 50.000
hasta aproximadamente 70.000 y una temperatura de transicién de vidrio de
aproximadamente 28 hasta 33°'C. La resina granulada y el (los) concentrado(s) es
(son) alimentado(s) a la extrusora. La extrusora hacia la cual son alimentados tiene
una matriz circular, oval, cuadrada o rectangular y un mandril adecuado. La masa
de polimero fundida sale de la matriz y asume la forma de la combinacién matriz /
mandril. Se sopla aire hacia el volumen interior del extrudato (parison) mientras el
extrusionado contacta un par de moldes hendidos. Los moldes controlan la forma
final del envase. Mientras esta en el molde, el envase se llena con el volumen de
liquido adecuado. El molde templa el plastico. El polvo esta contenido cientro del
volumen interior del envase moldeado por soplado.

Se forma una ampolla 0 capsula moldeada por inyeccion a partir de la resina
de alcohol poli(vinllico) que tiene un peso molecular de aproximadamente 50.000
hasta aproximadamente 70.000 y una temperatura de transicibn de vidrio de
aproximadamente 28 hasta 38° C. La resina granulada y el (los) concentrado(s) son
alimentados hacia el gollete de una maquina de moldeo por inyeccién de tornillo de
vaivén. La rotacién del tornillo empuja la masa granulada hacia fuera mientras el
didmetro que se incrementa del tornillo comprime los granulos y los obliga a hacer
contacto con el barril calentado de la maquina. La combinacién de calor, conducida a
los granulos mediante el tambor y el calor de la friccién, generada por el contacto de
los granulos con el tomillo giratorio, funde los granulos a medida que son empujados

hacia fuera. La masa de polimero fundido se recoge en el frente del tornillo a



-

,

" medida que el tornillo gira y comienza a retraerse al fondo de la méquina. En el
momento adecuado, el tornillo se mueve hacia delante forzando la fusidn a través de
la boquilla en la unta de la maquina y hacia un moide o sistema de corrida en
caliente que alimenta varios moldes. Los moldes controlan la forma del envase
terminado. El envase puede llenarse con liquido sea mientras estdn en el molde o
después de la eyeccidn del molde. El puerto de lienado del paquete o envase es
sellado caliente después de haberse completado el llenado. Este proceso puede ser
conducido en-linea o fuera de linea.

Una esfera o capsula moldeada por rotacion es formada a partir de resina de
alcohol pali{vinilico) que tiene un peso molecular de aproximadamente 50.000 hasta
aproximadamente 70.000 y una temperatura de transicion de vidrio de
aproximadamente 28 hasta 38° C. La resina granulada y el concentrado son
pulverizados a un tamafio de mesh adecuado, caracteristicamente 35 mesh. Un
peso especifico de la resina pulverizada es alimentado a un molde frlo que tiene la
forma y el volumen deseados. El molde es sellado y calentado mientras gira
simultaneamente en tres direcciones. El polvo se funde y reviste la superficie interna
completa del molde. Mientras gira de manera continua, el molde es enfriado de
modo que la resina se solidifique en una forma que replica el tamafio y la textura del
molde. Después del rechazo del envase terminado, el liquido es inyectado hacia el
envase hueco utilizando una aguja calentada o sonda después del llenado, el puerto
de inyeccién del envase es sellado en caliente.

Los ejemplos presentados a continuacidn ilustran las composiciones
limpiadoras en polvo de la invencion descrita. Salvo que se especifique de otro
modo, las proporciones en ia pelicula y otras partes de la especificaciéon son en
peso.

Ejemplo 1
Se preparo la siguiente férmula en % en peso por mezcla simple:



A
NaDCC (56% AvCI2) 20,00
Bicarbonato de sodio 29,00
Acido citrico 23,15
NalAS 16,50
Dobanol 91-8 0.40
Perfume 1,00
Pigmento azul 0,05
Agua ablandada 0,40
Sulfato de magnesio 9,50

La fbrmula anterior se llené en una dosis de 7,5 g, mediante el método
anteriormente descrito, en un sachet de alcohol polivinilico que tiene un espesor de
pelicula de aproximadamente 0,25 hasta 5 mls, mas preferiblemente 1 hasta 3 mis.

El sachet contentivo de las férmulas anteriores se disolvid en uno a dos

minutos en 500 ml de agua en un recipiente.



REIVINDICACIONES

1. Un sistema limpiador que comprende, aproximadamente en peso:

(a) un recipiente soluble en agua;

(b) una composicién limpiadora en polvo dispuesta en dicho recipiente
soiuble en agua, donde dicha composicion limpiadora en polvo comprende,
aproximadamente en peso:

(i) 10% hasta 20% de un agente tensoactivo anibnico;

(i) 0,1% hasta 5% de un agente tensoactivo no idnico;

(iiiy 5% hasta 15% de una sal multivalente;

(iv) 15% hasta 30% de un acido alfa hidroxi alifatico tal como el &cido citrico;

(v) 0,1% hasta 1,5% de un perfume;

(vi) 20% hasta 40% de un bicarbonato de metal aicalino; y

{(vii) 1% hasta 15% de un compuesto blanqueador.

2. El sistema de acuerdo con la reivindicacién 1, donde dicho recipiente esta
formado de un polimero soluble en agua, procesable fundido.

3. El sistema de acuerdo con la reivindicacién 1, donde dicho recipiente es
formado a partir de un polimero de alcohol polivinllico.

4. El sistema de acuerdo con la reivindicacién 2, donde dicho recipiente es un
sachet, ampolla, capsula o esfera.

5. EI sistema de acuerdo con la reivindicacion 4, donde dicho agente
tensoactivo no i6nico es seleccionado a partir del grupo que consiste de agentes
tensoactivos no idnicos etoxilados y agentes tensoactivos no iénicos etoxilados /
propoxilados.

8. El sistema limpiador de acuerdo con la reivindicacién 1, donde dicho
agente tensoactivo anidnico es un alquil benceno sulfonato lineal.

7. El sistema limpiador de acuerdo con la reivindicacion 8, donde dicha sal
multivalente es sulfato de magnesio.
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8. El sistema limpiador de acuerdo con la reivindicacion 7, donde dicho
compuesto blanqueador es un blanqueador cloro.

9. El sistema limpiador de acuerdo con la reivindicacién 8, donde dicho
bicarbonato de metal alcalino es bicarbonato de sodio.

10. EIl sistema limpiador de acuerdo con la reivindicacién 1, donde dicho

compuesto blanqueador es un blanqueador peroxigeno.
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Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento en el articulo 38 de la
Decisién 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de
Cooperacién en Materia de Patentes (PCT), regla 51 bis del Reglamento y Circular Unica
de la Superintendencia de Industria y Comercio, se le comunica que:

o La solicitud no contlene copia del documento en que consta la cesién del derecho
de patente de! inventor al solicitante o a su causante (Art. 26-k) Decisién 486).

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisién 4886, se le requiere para
que dentro del término de dos meses siguientes a la fecha de notificacién del presente
oficlo, complete los requisitos anteriormente enunciados. En caso de no dar cumplimiento
al presente requerimiento, la solicitud se considerard abandonada y perderé su prelacion.

Notifiquese el presente oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del
capitulo quinto del titulo primero de la Circular Unica N° 10 de 2001.

ESPEDES DE VERGEL
Jefe de la Divisioh de Nuevas Creaciones.
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