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DESCRIPCION

Composicion que comprende microcapsulas

CAMPO TECNICO

La presente invencion se refiere a una composicién liquida que comprende microcapsulas, comprendiendo dichas
microcapsulas una resina que comprende formaldehido, y un eliminador de formaldehido basado en azufre con una
cinética de reaccion rapida. El eliminador es un eliminador de formaldehido basado en azufre seleccionado de
sulfito, bisulfito, disulfito y mezclas de los mismos. La composicién de forma adicional comprende, al menos, otro
eliminador de formaldehido presente en la suspension acuosa de premezcla de la microcdpsula que se afiade a una
composicién liquida del producto final. Este otro eliminador de formaldeido afiadido mediante la suspension acuosa
no esta basado en azufre.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los agentes beneficiosos como, por ejemplo, los perfumes, las siliconas, las ceras, los agentes saborizantes, las
vitaminas y otros agentes suavizantes de tejidos, son caros y generalmente menos rentables cuando se emplean a
niveles elevados en las composiciones para la higiene personal, composiciones limpiadoras, y composiciones para
el cuidado de tejidos. Por lo tanto, se desea maximizar la eficacia de dichos agentes beneficiosos. Un método para
conseguir dicho objetivo es mejorar la eficacia de suministro y periodo de vida activo del agente beneficioso. Esto
puede lograrse proporcionando el agente beneficioso como un componente de una microcapsula.

Las microcapsulas se fabrican manteniendo el agente beneficioso en un vehiculo poroso insoluble en agua o
encapsulando el agente beneficioso en una envoltura insoluble en agua. En el segundo tipo mencionado las
microcapsulas se fabrican mediante precipitacion y deposicion de polimeros en la interfase como, por ejemplo, en
los coacervatos, por ejemplo, seguin se describe en GB-A-O 751.600, US-A-3.341.466 y EP-A-0 385.534, u otras
rutas de polimerizacién como, por ejemplo, la condensacion interfacial US-A-3.577.515, US-A-2003/0125222, US-A-
6.020.066, W02003/101606, US-A-5.066.419. Un medio especialmente (til de encapsulacion es usando reaccién de
condensacion de melamina/urea - formaldehido segun se describe en US-A-3.516.941, US-A-5.066.419 y US-A-
5.154.842. Dichas capsulas se fabrican emulsionando primero un agente beneficioso en goticulas pequefias en un
medio de precondensacion obtenido mediante la reaccion de melamina/urea y formaldehido y a continuacion
dejando proceder la reaccion de polimerizacion junto con la precipitacion en la interfase aceite-agua. Los productos
de encapsulacién de tamafios comprendidos de unos pocos micrometros a un milimetro se obtienen entonces en
una forma de suspension en un medio acuoso.

Las microcapsulas proporcionan diversas ventajas. Tienen la ventaja de proteger el agente beneficioso de las
reacciones fisicas o quimicas con ingredientes incompatibles en la composicién, de la volatilizacion o de la
evaporacion. Las microcapsulas tienen la ventaja adicional de que pueden suministrar el agente beneficioso al
sustrato y pueden disefiarse de modo que se rompan en las condiciones deseadas como, por ejemplo, cuando un
tejido se seca. Las microcapsules pueden ser especialmente eficaces en el susministro y conservacion de los
perfumes. Los perfumes pueden suministrarse al tejido y mantenerse en el mismo mediante el uso de una
microcapsula que solamente se rompa, y por lo tanto libere el perfume, cuando el tejido esté seco.

Las microcapsulas preferidas tienen una arquitectura a modo de ndcleo contenido en una envoltura y comprenden
una envoltura de resina que comprende formaldehido. Los solicitantes han descubierto, sin embargo, que cuando
dichas microcapsulas se formulan en una composicién, independientemente del contenido del nicleo de la
microcapsula, la composicién que contiene dicha microcapsula pierde su coloracion. Es especialmente problematico
cuando un producto azul se vuelve verde. Esto es especialmente probleméatico cuando el producto se envasa en un
recipiente transparente o traslicido. Parece ser que la decoloracion depende del nivel de la microcapsula y de la
temperatura de almacenamiento. Una temperatura de almacenamiento superior y/o una concentracion superior de
microcapsula resulta en que un producto pierde su coloracion de forma mas rapida y a una mayor profundidad del
color.

SUMARIO DE LA INVENCION

Segun la presente invencion, se proporciona una composicion liquida que comprende una microcdpsula que
comprende una resina que comprende aldehido, uno o0 mas eliminadores de formaldehido basados en azufre
seleccionados de sulfito, bisulfito, disulfito y mezclas de los mismos y uno o mas eliminadores de formaldehido no
basados en azufre.

Segun la presente invencion, se proporciona también un proceso de preparacion de la composicion que comprende
las etapas de:

i) preparar una suspension acuosa de microcapsulas que comprende una resina que contiene
aldehido y uno o mas eliminadores de formaldehido no basados en azufre;
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ii) afiadir dicha suspensidn acuosa a una composicion que comprende uno o0 mas eliminadores de
formaldehido basados en azufre, seleccionado de sulfito, bisulfito, disulfito y mezclas de los mismos.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Las composiciones liquidas de la presente invencion son preferiblemente adecuadas para usar como composiciones
tratantes para el lavado de ropa o para la limpieza de superficies duras.

El término liquido incluye liquidos viscosos o fluidos con propiedades reoldgicas newtonianas o0 no newtonianas y
geles. Dicha composicién puede envasarse en un recipiente o como una dosis unitaria encapsulada. Esta ultima
forma se describe con méas detalle a continuacion. Las composiciones liquidas pueden ser acuosas 0 no acuosas.
Cuando la composicién es acuosa puede comprender de 20% a 90% de agua, mas preferiblemente de 20% a 80%
de agua y, con maxima preferencia, de 25% a 65% de agua. Las composiciones no acuosas comprenden menos de
20% de agua, preferiblemente menos de 15%, con méaxima preferencia menos de 10% de agua Las composiciones
usadas en productos de dosis unitaria que comprenden una composicion liquida envuelta en una pelicula soluble en
agua se describen frecuentemente como no acuosas. Las composiciones segun la presente invencion para su uso
comprenden, preferiblemente, de 2% a 15% de agua, mas preferiblemente de 2% a 10% de agua y, con maxima
preferencia, de 4% a 10% de agua.

Las composiciones de la presente invencién preferiblemente tienen una viscosidad de 1 a 10.000 centipoises (1-
10.000 mPa.s), mas preferiblemente de 100 a 7000 centipoises (100-7000 mPa.s) y, con maxima preferencia, de
200 a 1500 centipoises (200-1500 mPa.s) a 20 s? y 21°C. La viscosidad se puede determinar por métodos
convencionales. La viscosidad segun la presente invencion sin embargo, se mide con un reémetro AR 550 de TA
Instruments usando un vastago placa de acero con 40 mm de diametro y una distancia de 500 pum.

Microcépsula

La microcapsula de la presente invencion comprende una resina que comprende aldehido. Mas preferiblemente, la
microcapsula tiene una estructura de nucleo en envoltura. Mas preferiblemente, la envoltura es un aminoplasto. Con
maxima preferencia, la microcapsula comprende una envoltura que contiene formaldehido.

La microcapsula preferiblemente comprende un material a modo de nucleo y un material de pared de la envoltura
que, al menos parcialmente, preferiblemente completamente, rodea el material a modo de nudcleo. Dicha
microcapsula preferiblemente tiene:

a.) un coeficiente de variacién del tamafio de particulas de aproximadamente 1,5 a aproximadamente
6,0, de aproximadamente 2,0 a aproximadamente 3,5, o incluso de aproximadamente 2,5 a
aproximadamente 3,2;

b.) una resistencia a la fractura de aproximadamente 0,69 kPa (0,1 psia) a aproximadamente 758,2 kPa
(110 psia), de aproximadamente 6,89 kPa (1 psia) a aproximadamente 344,7 kPa (50 psia), o incluso
de aproximadamente 27,6 kPa (4 psia) a aproximadamente 110,3 kPa (16 psia);

c.) un indice de retencion del agente beneficioso de aproximadamente 2 a aproximadamente 110, de
aproximadamente 30 a aproximadamente 90, o incluso de aproximadamente 40 a aproximadamente
70;y

d.) un tamafio de particulas promedio de aproximadamente 1 micrometro a aproximadamente

100 micrémetros, de aproximadamente 5 micrometros a aproximadamente 80 micrémetros, o incluso
de aproximadamente 15 micrémetros a aproximadamente 50 micrémetros.

(1) indice de retencion del agente beneficioso

a.) Afiada 1 gramo de particulas a 99 gramos de la composicion en la que se empleara la particula.

b.) Mantener (para envejecer) la particula que contiene la composicion de a) durante 2 semanas a 40 °C
en un recipiente de vidrio precintado.

c). Recuperar las particulas de b) mediante filtracion.

d.) Tratar las particulas de c) con un disolvente que extraera todo el agente beneficioso de las
particulas.
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e.) Inyectar el disolvente que contiene agente beneficioso de d) en un cromatégrafo de gas e integrar
las areas del pico para determinar la cantidad total de agente beneficioso extraido de la muestra de
particulas.

f.) Esta cantidad se divide a continuacion por la cantidad que estaria presente si no hubiera habido

nada de pérdida de la microcéapsula (p. €j., la cantidad total de material a modo de nudcleo que se
dosifica en la composicion mediante las microcapsulas). Este valor se multiplica, a continuacion, por
la relacion del diametro de particula medio para conseguir un promedio del grosor de la particula con
el fin de obtener un indice de retencién del agente beneficioso.

Un procedimiento analitico detallado para medir el indice de retencion del agente beneficioso es:

Solucion ISTD

Pesar 25 mg de dodecano en una bandeja de pesado. Aclarar el dodecano en un matraz volumétrico de 1000 ml
usando etanol. Afiadir etanol hasta la marca de volumen. Remover la solucién hasta que se haya mezclado. Esta

solucién es estable durante 2 meses.

Patron de calibracion

Pesar 75 mg de material de nicleo en un matraz volumétrico de 100 ml. Diluir el volumen con la solucién ISTD
citada anteriormente. Esta solucién estandar es estable durante 2 meses. Mezclar bien. Analizar mediante GC/FID.

Preparacién de muestra basica (Preparar las muestras por triplicado)

Pesar 1000 gramos de muestra de particulas que contienen composiciéon envejecida en un vaso de precipitados con
tres ranuras de vertido de 100 ml. Registre el peso. Afiadir 4 gotas (aproximadamente 0,1 gramos) de 2-etil-1,3-
hexanodiol en el vaso de precipitados con tres ranuras de vertido. Afiadir 50 ml de agua desionizada al vaso de
precipitados. Agite durante 1 minuto. Con una jeringa de 60 cc, filirar a través de una membrana filtrante de
nitrocelulosa Millipore (1,2 micrometros, 25 mm de didmetro). Aclarar el filtro con 10 ml de hexano Extraer
cuidadosamente la membrana del filtro y transferirla a un frasco de centelleo de 20 ml (utilizando unas pinzas).
Afiadir 10 ml de solucién ISTD (como se ha preparado anteriormente) al frasco de centelleo que contiene el filtro.
Tapar herméticamente, mezclar, y calentar el vial a 60 °C durante 30 min. Enfrie a temperatura ambiente. Extraer
1 ml y filtrarlo a través de un filtro de jeringa PTFE de 0,45-micrémetros a un frasco GC. Es posible que sea
necesario utilizar varios filtros PTFE para filtrar una parte alicuota de la muestra de 1 ml. Efectuar un andlisis
mediante GC/FID.

Método de analisis GG/FID:

Columna — 30 m X 0,25 mm id, fase 1-um DB-1 GC — 6890 GC equipado con control EPC y accion de flujo
constante. Método — 50 °C, mantener 1 min. Calentar con una pendiente de temperatura de 4 °C/min hasta 300 °C, y
mantener a esa temperatura durante 10 min.

Inyector — inyeccion sin division de 1 pl a 240 °C

Método de andlisis GC/FID - Método de columna microbore:

Columna — 20 m X 0,1 mm id, 0,1 um DB-5. GC — 6890 GC equipado con control EPC y accion de flujo constante
(flujo constante 0,4 ml/min). Método — 50 °C, calentar sin tiempo de espera con una pendiente de temperatura de
16 °C/min a 275 °C, y mantener a esa temperatura durante 3 min. Inyector — Inyeccion de division de 1 pl (division
de 80:1) a 250 °C

Calculos:

A xW XA

per-std per-sam

XA, X W

per-std is-sam sam

x 100%

Porcentaje de perfume total=

donde

Ais= Area de patrén interno en el estandar de calibracion del material de nacleo; Woer-sii= Peso del material
de ndcleo en la muestra de calibracion; Aper.sam= Area de picos de material de ndcleo en la composicién que
contiene muestra de particula; Aper.sta= Area de picos de material de niicleo en la muestra de calibracion; Ajs.
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sam= Area de patrén interno en la composicion que contiene la muestra de la particula; Wsam= Peso de la
composicién que contiene la muestra de la particula

Indice retencidn= — Perfume total - - - £
Perfume dosificado en el producto mediante microcapsulas| T
5
donde
M es el diametro de particula promedio del Método de ensayo 1 y T es el espesor de particula
promedio calculado segun el Método de ensayo 3
(2) Resistencia a la fractura
10 a.) Coloque 1 gramo de particulas en 1 litro de agua destilada desionizada (DI).

b.) Deje que las particulas permanezcan en el agua desionizada durante 10 minutos y, a continuacion,
recupere las particulas por filtracion.

c). Determine la fuerza de ruptura media de las particulas realizando un promedio de la fuerza de ruptura de
50 particulas individuales. La fuerza de ruptura de una particula se determina utilizando el
15 procedimiento dado en Zhang, Z.; Sun, G; “Mechanical Properties of Melamine-Formaldehyde
microcapsules,” J. Microencapsulation, vol. 18, n.° 5, paginas 593-602, 2001. A continuacion, calcule
la presion de fractura media dividiendo la fuerza de ruptura media (en Newtons) por el area
transversal media (determinada segin el Método de ensayo 1 citado anteriormente) de la particula
esférica (Trr2, donde r es el radio de la particula antes de la compresion).

20 d) Calcule la resistencia a la fractura media utilizando la siguiente ecuacion:

P

cS‘I’ensién de fractura = 4((]/T)

donde

25 P es la presion de fractura promedio de a), d es el diametro promedio de la particula
(determinado mediante elMétodo de ensayo 1), T es el espesor de envoltura promedio de la
envoltura de la particula determinado mediante la siguiente ecuacion:

’E‘a’psula(l - C) p Perfume

B 3[cpPared+ (1 - C)pPerfume]

30
donde

c es el contenido de perfume promedio en la particula; r es el radio de particula
promedio; ppared €S la densidad promedio de la envoltura determinada mediante el
método ASTM B923-02, “Standard Test Method for Metal Powder Skeletal Density by

35 Helium or Nitrogen Pycnometry”, ASTM International. pperfume €S la densidad promedio
del perfume determinada mediante el método ASTM D1480-93(1997) “Standard Test
Method for Density and Relative Density (Specific Gravity) of Viscous Materials by
Bingham Pycnometer”, ASTM International.

En un aspecto de la invencion del solicitante, dicha microcapsula puede tener y/o comprender cualquier combinacion
40 de los parametros descritos en la presente memoria descriptiva.
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Los materiales de pared de la microcapsula adecuados incluyen materiales seleccionados del grupo que consiste en
productos de reaccién de una o0 mas aminas con uno o mas formaldehidos como, por ejemplo, urea reticulada con
formaldehido o gluterformaldehido, melamina reticulada con formaldehido; coacervatos de gelatina-polifosfato
reticulados con gluterformaldehido; y mezclas de los mismos. En un aspecto, el material de pared comprende
melamina reticulada con formaldehido.

Los agentes beneficiosos para usar en el nlcleo incluyen materia prima de perfume, aceites de silicona, ceras,
hidrocarburos, acidos grasos superiores, aceites esenciales, lipidos, refrigerantes para la piel, vitaminas, filtros
solares, antioxidantes, glicerina, catalizadores, particulas blanqueadoras, particulas de dioxido de silicio, agentes
reductores de los malos olores, tintes, abrillantadores, sustancias activas antibacterianas, sustancias activas
antitranspirantes, polimeros cationicos y mezclas de los mismos. En un aspecto, dicha materia prima de perfume se
selecciona del grupo que consiste en alcoholes, cetonas, formaldehidos, ésteres, éteres, nitrilos, alquenos. En un
aspecto, dicho perfume puede comprender una materia prima de perfume seleccionada del grupo que consiste en
materias primas de perfume que tienen un punto de ebullicion (P.E.) inferior a aproximadamente 250 °C y un ClogP
inferior a aproximadamente 3, materias primas de perfume que tienen un P.E. superior a aproximadamente 250 °C y
un ClogP superior a aproximadamente 3, materias primas de perfume que tienen un P.E. superior a
aproximadamente 250 °C y un ClogP inferior a aproximadamente 3, materias primas de perfume que tienen un P.E.
inferior a aproximadamente 250 °C y un ClogP superior a aproximadamente 3 y mezclas de los mismos. Las
materias primas de perfume que tienen un punto de ebullicién P.E. inferior a aproximadamente 250 °C y un ClogP
inferior a aproximadamente 3 se conocen como materias primas de perfume Quadrant I, las materias prima de
perfume que tienen un P.E. superior a aproximadamente 250 °C y un ClogP superior a aproximadamente 3 se
conocen como materias primas de perfume Quadrant IV, las materias primas de perfume que tienen un P.E. superior
a aproximadamente 250 °C y un ClogP inferior a aproximadamente 3 se conocen como materias primas de perfume
Quadrant II, las materias primas de perfume que tienen un P.E. inferior a aproximadamente 250 °C y un ClogP
superior a aproximadamente 3 se conocen como materias primas de perfume Quadrant Ill. En un aspecto, dicho
perfume comprende una materia prima de perfume que tiene un P.E. inferior a aproximadamente 250 °C. En un
aspecto, dicho perfume comprende una materia prima de perfume seleccionada del grupo que consiste en materias
primas de perfume Quadrant |, II, Ill y mezclas de los mismos. En un aspecto, dicho perfume comprende una materia
prima de perfume Quadrant lll. Se describen materias prima de perfume Quadrant I, II, 1l y IV en US-6.869.923 B1.

Proceso de fabricacién de microcapsulas y microcapsulas que contienen suspensién acuosa

Las microcépsulas son comerciales. El proceso de fabricacion de dichas microcapsulas se ha descrito en la técnica.
Se describen mas procesos especificos para fabricar microcdpsulas adecuadas en US-6.592.990 B2 y/o US-
6.544.926 B1 y en los ejemplos descritos en la presente memoria.

La suspension acuosa de la presente invencién es la composicidn resultante de este proceso de fabricacion. Dichas
microcdpsulas comprenden suspension acuosa, agua y materiales precursores para preparar las microcdpsulas. La
suspensién acuosa puede comprender otros ingredientes minoritarios como, por ejemplo, un activador para el
proceso de polimerizacion y/o un tamponador del pH. Puede afiadirse un eliminador de formaldehido a la
suspensién acuosa.

Eliminador de formaldehido

Los solicitantes han descubierto que las composiciones que comprenden microcapsulas que contienen formaldehido
pierden la coloracion a lo largo del tiempo. Este fenémeno se da incluso en ausencia de agentes beneficiosos en el
nacleo de la microcapsula. Los solicitantes han descubierto ademas que existe una seleccion preferida en la
eleccion de eliminador de formaldehido para obtener la composicion final mas estable, especialmente en términos
del color. En la presente invencion, la composicion comprende uno o mas eliminadores de formaldehido basados en
azufre y uno o mas eliminadores de formaldehido no basados en azufre.

El eliminador basado en azufre puede afiadirse a la suspension acuosa que contiene microcapsulas antes de la
adicion a la composicion. Sin embargo, la presencia de niveles elevados de eliminador basado en azufre en la
suspensién acuosa podria resultar en niveles elevados de emision de dioxido de azufre, lo que se contemplaria
como un problema de seguridad en planta. El eliminador de formaldehido basado en azufre es, por lo tanto,
preferiblemente afadido directamente al producto. El eliminador no basado en azufre se afiade preferiblemente a la
suspensién acuosa que contiene las microcapsulas antes de la adicién a la composicion para asegurar el control
adecuado del formaldehido en la suspension acuosa. Los solicitantes han descubierto que si se afiade un eliminador
no basado en azufre directamente a la composicion detergente, incluso si se afiade también mediante la suspension
acuosa, la composicion continda sufriendo pérdida de color, a pesar de la presencia de eliminador.

El eliminador de formaldehido no basado en azufre es preferiblemente seleccionado del grupo que consiste en urea,
etilenurea, lisina, glicina, serina, carnosina, histidina, acido 3,4-diaminobenzoico, alantoina, glicourilo, acido
antranilico, antranilato de metilo, 4-aminobenzoato de metilo, acetoacetato de etilo, acetoacetamida, malonamida,
acido ascérbico, dimero de 1,3-dihidroxiacetona, biuret, oxamida, benzoguanamina, acido piroglutamico, pirogalol,
galato de metilo, galato de etilo, galato de propilo, trietanolamina, succinamida, benzotriazol, triazol, indolina,
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oxamida, sorbitol, glucosa, celulosa, poli(alcohol vinilico), poli(vinilformamida) parcialmente hidrolizada, poli(amina
vinilica), poli(etilenimina), poli(oxialquilenamina), poli(alcohol vinilico)-co-poli(amina vinilica), poli(4-aminoestireno),
poli(l-lisina), quitosana, hexanodiol, etilendiamina-N,N’-bisacetoacetamida, N-(2-etilhexil)acetoacetamida, 2-
benzoilacetoacetamida, N-(3-fenilpropil)acetoacetamida, lilial, helional, melonal, triplal, 5,5-dimetil-1,3-
ciclohexanodiona, 2,4-dimetil-3-ciclohexenocarboxformaldehido, 2,2-dimetil-1,3-dioxan-4,6-diona, 2-pentanona,
dibutilamina, trietilentetramina, hidréxido amodnico, bencilamina, hidroxicitronelol, ciclohexanona, 2-butanona,
pentano diona, acido dehidroacético, hidréxido aménico o una mezcla de los mismos. Preferiblemente dicho
eliminador no basado en azufre es seleccionado del grupo que consiste en acetoacetamida, hidréxido aménico y
mezclas de los mismos.

El eliminador de formaldehido basado en azufre es seleccionado de sulfito, bisulfito, disulfito y mezclas de los
mismos. La composicion puede comprender otro eliminador de formaldehido basado en azufre seleccionado del
grupo que consiste en ditionitas, monoalquilsulfito, dialquilsulfito, dialquilensulfito, sulfuros, tiosulfatos y tiocianatos
(p. e., tiocianato potasico) de metal alcalino o de metal alcalinotérreo; mercaptanos como, por ejemplo, acido
tioglicdlico, mercaptoetanol, 4-hidroxi-2-mercapto-6-metilpirimidina, mercaptotiazolina, acidos tiodialcanoicos como,
por ejemplo, acido tiodipropidnico, acidos ditiodialcanoicos como, por ejemplo, acido 3,3'-ditiodipropiénico, sulfinatos
como, por ejemplo, formaldeidosulfoxilato de sodio o acido formamidinosulfinico, tiourea o mezclas de los mismos.
La actividad de dicho eliminador es preferiblemente independientemente del pH. Preferiblemente dicho eliminador
basado en azufre es seleccionado de sulfito o bisulfito de metal alcalino o de metal alcalinotérreo o mezclas de los
mismos. Con maxima preferencia, el eliminador basado en azufre es sulfito potasico.

El eliminador basado en azufre segln la presente invencion esta presente a un nivel total, con respecto al peso de la
composicion liquida total, de aproximadamente 0,001% a aproximadamente 2,0%, mas preferiblemente de
aproximadamente 0,01% a aproximadamente 0,5%. Cuando hay presente eliminador de formaldehido no basado en
azufre, esta presente preferiblemente en la composicion a un nivel total de aproximadamente 0,0001% a 1%, mas
preferiblemente de 0,001% a 0,2%, con respecto al peso de la composicion liquida. La relacién de eliminador no
basado en azufre a eliminador basado en azufre en la composicién liquida es, preferiblemente, de 0,001:1 a 5:1,
mas preferiblemente de 0,01:1 a 1:1. La relacion del eliminador basado en azufre al material de pared de la
microcapsula es, preferiblemente, de 0,05:1 a 10:1, mas preferiblemente de 0,1:1 a 6:1. El nivel de material de pared
de la microcapsula es una medida del nivel de ingredientes del material de pared usado en el proceso de fabricacion
de la pared de la microcapsula, por ejemplo, segun se describe en los ejemplos.

En una realizacion de la presente invencion, se proporciona una composicion liquida que comprende una
microcapsula, que comprende una resina que contiene aldehido, y uno o mas eliminadores de formaldehido que
reacciona o reaccionan con el formaldehido de modo que se completa mas de 60% de la reaccion en un periodo de
15 min a pH 8 a 21 °C. Sin pretender imponer ninguna teoria, se cree que el eliminador que contiene azufre evita la
decoloracion del producto debido a que reacciona rapidamente con el formaldehido presente en el producto (véase
la grafica). Se cree que la cinética de la reaccion de eliminacion se ve afectada por un nimero de factores incluidos
los siguientes: los eliminadores de bajo peso molecular tienen mayor movilidad para reaccionar con el formaldehido,
la reaccion de eliminacion simple es més rapida que las reacciones complejas en etapas mdltiples, la solubilidad en
agua del eliminador, puesto que el eliminador debe estar en la misma fase que el formaldehido. Los materiales que
reaccionan con el formaldehido con la misma o mayor rapidez también evitan del mismo modo la decoloracién.

Método de ensayo de eliminacién de formaldehido:

La valoracion de la cinética de la eliminacion por parte de un eliminador de formaldehido se lleva a cabo mediante la
cuantificacion del producto de reaccion formado. El % de reaccion completada se define como la cantidad medida de
producto de reaccion dividida por la cantidad maxima de producto de reaccion que puede formarse tedricamente
(suponiendo que todo el formaldehido ha sido eliminado por el eliminador).

Los ensayos cinéticos se llevan a cabo en un tampén comercial a pH 8 (Merck n.°1.09460, basado en una mezcla de
acido bodrico/hidroxido sédico/cloruro de hidrogeno) a 21 °C. A este tampdn se le afiade 0,2% en peso de
formaldehido y 2X el nivel tedrico de eliminador necesitado para eliminar todo el formaldehido (suponiendo que todo
el formaldehido ha sido eliminado), y se mezcla. Por ejemplo, para definir la cinética de reaccién de formaldehido
con sulfito potésico, en una reacciéon 1 a 1 molar, se afiade 2,1% en peso de sulfito potasico a 0,2% en peso de
formaldehido. El rendimiento de la reaccion entre el formaldehido y el eliminador en la mezcla liquida se mide
directamente mediante espectrometria de masas. Para el fin de los experimentos aqui descritos, los solicitantes
usaron un espectrémetro de masas triple-cuadruple (API3000 de Sciex Applied Biosystems). El espectrometro de
masas se ajusta para hacer el seguimiento del producto de reaccién sulfito/formaldehido 1/1 (acido
hidroximetanosulfénico) y el producto de reaccién acetoacetamida/formaldehido 2/1 (2,4-diacetilglutaramida) a lo
largo del tiempo. Las mediciones se llevan a cabo segun el manual del proveedor.

Como puede observarse a partir de los datos anteriores, al cabo de 15 minutos, el eliminador de sulfito potasico ha
completado practicamente el 100% de la reaccion (error = +/- 5%) mientras que la acetoacetamida ha completado
solamente aproximadamente un 35% de la reaccion.
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Ingredientes opcionales de la composicién

Las composiciones liquidas de la presente invencién puede comprender otros ingredientes seleccionados de la lista
de ingredientes opcionales mostrada mas adelante en la presente memoria. Salvo que se especifique mas adelante
en la presente memoria, una “cantidad eficaz” de un adyuvante para lavado de ropa particular es preferiblemente de
0,01%, més preferiblemente de 0,1%, aun mas preferiblemente de 1% a 20%, mas preferiblemente a 15%, alin mas
preferiblemente a 10%, todavia mas preferiblemente a 7%, con maxima preferencia a 5% en peso de las
composiciones detergentes.

Agente perlescente

En una realizacién de la presente invencion la composicion puede comprender un agente perlescente.

El agente perlescente puede ser organico o inorganico. Los ejemplos tipicos de agentes perlescentes organicos
incluyen monoésteres y/o diésteres de etilenglicol, propilenglicol, dietilenglicol, dipropilenglicol, trietilenglicol o
tetraetilenglicol con &cidos grasos que contienen de aproximadamente 6 a aproximadamente 22, preferiblemente de
aproximadamente 12 a aproximadamente 18 atomos de carbono como, por ejemplo, acido caproico, acido caprilico,
acido 2-etilhexanoico, acido caprico, acido laurico, acido isotridecanoico, acido miristico, acido palmitico, acido
palmitoleico, acido estearico, acido isostearico, acido oleico, acido elaidico, acido petrosélico, acido linoleico, acido
linolénico, acido araquidico, acido gadoleico, acido behénico, acido erucico, y mezclas de los mismos.

Entre los agentes perlescentes inorganicos preferidos se incluyen aquellos seleccionados del grupo que consiste en
mica, mica recubierta de 6xido de metal, mica recubierta de silice, mica recubierta de oxicloruro de bismuto,
oxicloruro de bismuto, miristato de miristilo, vidrio, vidrio recubierto de 6xido de metal, guanina, purpurina (de
poliéster o metalica) y mezclas de los mismos. Las micas adecuadas incluyen moscovita o hidroxifluoruro de
aluminio y potasio. Las plaguetas de mica estan recubiertas preferiblemente con una capa fina de 6xido metélico.
Los 6xidos metdlicos preferidos se seleccionan del grupo que consiste en rutilo, diéxido de titanio, 6xido férrico,
oxido de plomo, alimina y mezclas de los mismos. La capa cristalina perlescente se forma calcinando mica
recubierta de 6xido metalico a aproximadamente 732 °C. El calor forma un pigmento inerte que es insoluble en
resinas, tiene un color estable, y soporta el estrés térmico del procesamiento posterior.

Tensioactivos 0 tensioactivos detersivos

Las composiciones de la presente invencion pueden comprender de aproximadamente 1% a 80% en peso de un
tensioactivo. Estas composiciones comprenden preferiblemente de aproximadamente 5% a 50% en peso del
tensioactivo.

Los tensioactivos detersivos utilizados pueden ser de tipo anionico, no iénico, de ion hibrido, anfolitico o catiénico o
pueden comprender mezclas compatibles de estos tipos. Mas preferiblemente, los tensioactivos se seleccionan del
grupo que consiste en tensioactivos aniénicos, no iénicos, cationicos y mezclas de los mismos. Preferiblemente, las
composiciones estan practicamente exentas de tensioactivos de tipo betaina. Los tensioactivos detersivos Utiles en
la presente invencion se describen en US-3.664.961, concedida a Norris el 23 de mayo de 1972, US-3.919.678,
concedida a Laughlin y col. el 30 de diciembre de 1975, US-4.222.905, concedida a Cockrell el 16 de septiembre de
1980, y US-4.239.659, concedida a Murphy el 16 de diciembre de 1980. Se prefieren los tensioactivos aniénicos y no
iGnicos.

Los tensioactivos anidnicos Utiles pueden ser de diferentes tipos. Las sales solubles en agua de acidos grasos de
peso molecular alto, es decir, “jabones”, son tensioactivos aniénicos Utiles en las composiciones de la presente
invencién. Esto incluye jabones de metales alcalinos como, por ejemplo, las sales de sodio, potasio, amonio y
alquilolamonio de acidos grasos de peso molecular alto que contienen de aproximadamente 8 a aproximadamente
24 atomos de carbono vy, preferiblemente, de aproximadamente 12 a aproximadamente 18 atomos de carbono. Los
jabones pueden obtenerse mediante saponificacion directa de grasas y aceites 0 mediante neutralizaciéon de acidos
grasos libres. Particularmente Utiles son las sales de sodio y potasio de las mezclas de acidos grasos derivadas de
aceite de coco y sebo, es decir, sebo de sodio o potasio y jabdn de coco. Los jabones también presentan una
funcién reforzadora de la detergencia.

Los tensioactivos anidnicos no jabonosos adicionales que son adecuados para su uso en la presente invencion
incluyen las sales solubles en agua, preferiblemente las sales de metales alcalinos y de amonio, de productos
organicos de reaccion sulfirica que tienen en su estructura molecular un grupo alquilo que contiene de
aproximadamente 10 a aproximadamente 20 atomos de carbono, un grupo éster de acido sulfénico o de &cido
sulfdrico y alcoxilacion opcional. (La parte alquilo de los grupos acilo esta incluida en el término “alquilo”). Ejemplos
de este grupo de tensioactivos sintéticos son a) los alquilsulfatos de sodio, potasio y amonio, especialmente aquellos
obtenidos por sulfatacion de alcoholes superiores (atomos de carbono de Cg-Cig) tales como los obtenidos
reduciendo los glicéridos de aceite de sebo o de coco; b) los alquilsulfatos de sodio, potasio y amonio polietoxilados,
especialmente aquellos en los que el grupo alquilo contiene de 10 a 22, preferiblemente de 12 a 18, atomos de
carbono y en los que la cadena polietoxilada contiene de 1 a 15, preferiblemente de 1 a 6, restos etoxilados; y c) los
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alquilbenceno sulfonatos de sodio y potasio en los que el grupo alquilo contiene de aproximadamente 9 a
aproximadamente 15 atomos de carbono en una configuracién de cadena lineal o ramificada, p. €j., los del tipo
descrito en US-2.220.099 y US-2.477.383. Especialmente valiosos son los sulfonatos de alquilbenceno de cadena
lineal en los que el numero medio de atomos de carbono en el grupo alquilo es de aproximadamente 11 a 13,
abreviados como LAS C13-Cys.

Los tensioactivos no iénicos preferidos son los de formula R1(002H4)nOH, en donde R* es un grupo alquilo C10-C16 0
un grupo alquilfenilo Cs-C12, y n es de 3 a aproximadamente 80. Especialmente preferidos son los productos de
condensacion de alcoholes C12-C15 con de aproximadamente 5 a aproximadamente 20 moles de 6xido de etileno por
mol de alcohol, p. €j., alcohol C12-C13 condensado con aproximadamente 6,5 moles de 6xido de etileno por mol de
alcohol.

Agentes beneficiosos para el cuidado de tejidos

Las composiciones de la presente invencion pueden comprender un agente beneficioso para el cuidado de tejidos.
En la presente memoria, “agente beneficioso para el cuidado de tejidos” se refiere a cualquier material que pueda
proporcionar ventajas de cuidado de tejidos tales como suavizado de tejidos, proteccion de los colores, reduccién de
bolitas/pelusas, anti-abrasion, anti-arrugas y similares a las prendas de vestir y tejidos, especialmente en prendas de
vestir y tejidos de algoddn, cuando en la prenda de vestir/tejido est4 presente en una cantidad del material
adecuada. Los ejemplos no limitativos de agentes beneficiosos para el cuidado de tejidos incluyen tensioactivos
cationicos, siliconas, ceras de poliolefinas, latex, derivados oleosos de azUcares, polisacaridos cationicos,
poliuretanos, acidos grasos y mezclas de los mismos. Los agentes beneficiosos para el cuidado de tejidos, cuando
estan presentes en la composicién, son adecuados a niveles de hasta aproximadamente 30% en peso de la
composicién, de forma mas tipica, de aproximadamente 1% a aproximadamente 20%, preferiblemente de
aproximadamente 2% a aproximadamente 10% en determinadas realizaciones.

Los agentes beneficiosos para el cuidado de tejidos preferidos incluyen fluidos de silicona como, por ejemplo,
poli(di)alquilsiloxanos, especialmente polidimetilsiloxanos y siliconas ciclicas.

Enzimas detersivas

Las enzimas detersivas adecuadas para su uso opcional en la presente invencién incluyen proteasa, amilasa, lipasa,
celulasas, carbohidrasa, incluida mananasa y endoglucanasa, y mezclas de las mismas. Las enzimas se pueden
usar en los niveles descritos en la técnica, por ejemplo, a niveles recomendados por los proveedores, tales como
Novo y Genencor. Los niveles tipicos en las composiciones son de aproximadamente 0,0001% a aproximadamente
5%. Si hay enzimas presentes, se pueden utilizar en cantidades muy bajas, p. €j., de aproximadamente 0,001% o
menos, en determinadas realizaciones de la invencién; o bien se pueden utilizar en formulaciones de detergente
para lavado de ropa de fuerza elevada segun la invencion a niveles superiores, p. e€j., aproximadamente 0,1% y
superiores. De acuerdo con la preferencia de algunos consumidores por detergentes “no biolégicos”, la presente
invencion incluye realizaciones que contienen enzima y realizaciones exentas de enzima.

Coadyuvante de deposicién

Segun se usa en la presente memoria, “coadyuvante de deposicidon” se refiere a cualquier polimero catiénico o
anfétero, o combinacién de polimeros catidnicos y anfoteros, que mejore significativamente la deposicion del agente
beneficioso para el cuidado de tejidos sobre el tejido durante el lavado. Preferiblemente, el coadyuvante de la
deposicion, si esta presente, es un polimero catiénico o anfétero. Los polimeros anfoteros de la presente invencion
tendran también una carga neta nula o cationica; es decir; las cargas cationicas totales de estos polimeros
compensaran o excederan la carga anionica total. La densidad de carga del polimero oscila de aproximadamente
0,0 miliequivalentes/g a aproximadamente 6 miliequivalentes/g. La densidad de carga se calcula al dividir el nimero
de carga neta por unidad repetitiva por el peso molecular de dicha unidad repetitiva. En una realizacién, la densidad
de carga varia de aproximadamente 0,0 miliequivantes/g a aproximadamente 3 miliequivalentes/g. La carga positiva
podria estar en la cadena principal de los polimeros o en las cadenas laterales de los polimeros.

Modificador de la reologia

En una realizacion preferida de la presente invencion, la composicion comprende un modificador de la reologia. El
modificador de la reologia se selecciona del grupo que consiste en materiales cristalinos no poliméricos
hidroxifuncionalizados, modificadores de la reologia poliméricos que proporcionan propiedades de reduccién de la
viscosidad por cizallamiento a la matriz liquida acuosa de la composicion.

Por lo general, el modificador de la reologia comprendera de 0,01% a 1% en peso, preferiblemente de 0,05% a
0,75% en peso, mas preferiblemente de 0,1% a 0,5% en peso de la composicion en la presente memoria.

Agentes estructurantes que son especialmente Utiles en las composiciones de la presente invencién comprende
materiales no poliméricos (excepto la alcoxilacién convencional) cristalinos hidroxifuncionales que pueden formar
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sistemas estructurantes filamentosos por toda la matriz liquida cuando se cristalizan en la matriz in situ. Dichos
materiales pueden caracterizarse, generalmente, como acidos grasos, ésteres grasos 0 ceras grasas que contienen
grupos hidroxilo, cristalinos. Los modificadores de la reologia preferidos incluyen modificadores de la reologia
cristalinos que contienen hidroxilo, incluido el aceite de ricino y sus derivados. Son especialmente preferidos los
derivados de aceite de ricino hidrogenado como, por ejemplo, aceite de ricino hidrogenado y cera de ricino
hidrogenada. Un modificador de la reologia preferido es un modificador de la reologia que contiene hidroxilo,
cristalino, basado en aceite de ricino comercializado con el nhombre comercial THIXCIN® de Rheox, Inc. (actual
Elementis).

Pueden utilizarse otros tipos de modificadores de la reologia, a parte de los modificadores de la reologia cristalinos
gue contienen hidroxilo no poliméricos, descritos anteriormente en la presente memoria en las composiciones
detergentes liquidas de la presente invencién. También pueden emplearse materiales poliméricos que
proporcionaran caracteristicas de reduccion de la viscosidad por cizallamiento a la matriz liquida acuosa.

Por ejemplo, los modificadores de la reologia adecuados incluyen los del tipo poliacrilato, polisacérido o derivado de
polisacérido. Los derivados polisacéaridos que se usan de forma tipica como modificadores de la reologia
comprenden materiales de goma polimérica. Dichas gomas poliméricas incluyen pectina, alginato, arabinogalactano
(goma arabiga), carragenato, goma gellan, goma xantano y goma guar.

En ausencia de modificador de la reologia y para transmitir caracteristicas de reduccion de la viscosidad por
cizallamiento preferidas a la composicion liquida, puede proporcionarse a la composicion liquida estructura interna
mediante procesos quimicos de fase de tensioactivo o de fases de gel.

Agente reforzante de la detergencia

Las composiciones de la presente invencién pueden opcionalmente comprender un aditivo reforzante de la
detergencia. Los aditivos reforzantes de la detergencia adecuados se describen a continuacion:

Los aditivos reforzantes de la detergencia policarboxilatos adecuados incluyen compuestos ciclicos, especialmente
compuestos aliciclicos tales como los descritos en US-3.923.679, US-3.835.163, US-4.158.635, US-4.120.874 y US-
4.102.903.

Otros aditivos Utiles son los éter-hidroxipolicarboxilatos, los copolimeros del anhidrido maleico con etileno o
vinilmetiléter, el acido 1,3,5-trihidroxibenceno-2,4,6-trisulfonico y el acido carboximetiloxisuccinico, las diversas sales
de metales alcalinos, amonio y amonio sustituido de &cidos poliacéticos tales como el acido
etilendiaminotetraacético y el &cido nitrilotriacético, asi como los policarboxilatos tales como el acido melitico, el
acido succinico, el acido oxidisuccinico, el acido polimaleico, el &cido benceno-1,3,5-tricarboxilico, el acido
carboximetiloxisuccinico y sales solubles de los mismos.

Los aditivos reforzantes de la detergencia de tipo citrato, por ejemplo, el acido citrico y las sales solubles del mismo
(particularmente la sal sédica), son aditivos reforzantes de la detergencia de tipo policarboxilato de particular
importancia para las formulaciones detergentes liquidas de limpieza intensiva por su disponibilidad a partir de
recursos renovables y de su biodegradabilidad. Los oxidisuccinatos son también especialmente (tiles en este tipo de
composiciones y combinaciones.

Ejemplos especificos de aminocarboxilatos exentos de fésforo y que contienen nitrégeno incluyen acido
etilendiaminodisuccinico y sales del mismo (disuccinatos de etilendiamina, EDDS), &cido etilendiaminotetraacético y
sales del mismo (tetraacetatos de etilendiamina, EDTA), y acido dietilen-triamino-pentaacético y sales del mismo
(pentaacetatos de dietilentriamina, DTPA).

En las patentes US-4.144.226, concedida a Crutchfield y col. el 13 de marzo de 1979, y US-3.308.067, concedida a
Diehl el 7 de marzo de 1967, se describen otros policarboxilatos adecuados. Véase también US-3.723.322,
concedida a Diehl. Estos materiales incluyen las sales solubles en agua de homopolimeros y copolimeros de acidos
carboxilicos alifaticos tales como el &cido maleico, el &cido itaconico, el &cido mesaconico, el acido fumérico, el acido
aconitico, el &cido citracénico y el acido metilenmaldnico.

Sistema blanqueador

El sistema blanqueador adecuado para su uso en la presente invencion contienen uno o mas agentes blanqueantes.
Ejemplos no limitantes de agentes blanqueantes adecuados se seleccionan del grupo que consiste en complejos
metalicos cataliticos, fuentes de peroxigeno activo, activadores del blanqueador, reforzadores del blanqueador,
fotoblanqueantes, enzimas blanqueadoras, iniciadores de radicales libres, y blanqueadores de hipohalito.

Las fuentes de perdxido activadas adecuadas incluyen, aunque no de forma limitativa, peracidos formados

previamente, una fuente de peroxido de hidrogeno junto con un activador del blanqueador o una mezcla de las

mismas. Los peracidos formados previamente adecuados incluyen, aunque no de forma limitativa, compuestos

seleccionados del grupo que consiste en acidos y sales percaboxilicos, acidos y sales percarboénicos, acidos y sales
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perimidicos, acidos y sales peroximonosulfiricos y mezclas de los mismos. Las fuentes de peréxido de hidrégeno
adecuadas incluyen, aunque no de forma limitativa, compuestos seleccionados del grupo que consiste en
compuestos de perborato, compuestos de percarbonato, compuestos de perfosfato y mezclas de los mismos. Los
tipos y niveles adecuados de peroxigeno adecuado se encuentran en las patentes con nimeros US-5.576.282; US-
6.306.812 y US-6.326.348.

Perfume

Se incorporan perfumes preferiblemente a las composiciones detergentes de la presente invencion. Los ingredientes
de perfume se pueden premezclar para formar acordes de perfume antes de afiadirlo a las composiciones
detergentes de la presente invencién. Tal como se usa en la presente memoria, el término “perfume” abarca
ingredientes de perfume asi como acordes de perfume. Mas preferiblemente, las composiciones de la presente
invencién comprenden microcapsulas de perfume.

El nivel de acorde de perfume en la composicién detergente es de forma tipica de aproximadamente 0,0001% a
aproximadamente 5%, o superior, p. €j., a aproximadamente 10%; preferiblemente de aproximadamente 0,0002% a
aproximadamente 4,0%, mas preferiblemente de aproximadamente 0,003% a aproximadamente 3,0%, con maxima
preferencia de aproximadamente 0,005% a aproximadamente 2,0% en peso de la composicion detergente.

Sistema disolvente

El sistema disolvente en las composiciones de la presente invencidon puede ser un sistema disolvente que contiene
agua sola o mezclas de disolventes organicos con agua. Los disolventes organicos preferidos incluyen 1,2-
propanodiol, etanol, glicerol, dipropilenglicol, metilpropano diol y mezclas de los mismos. También se pueden usar
otros alcoholes inferiores, alcanolaminas C;-C,4, tales como monoetanolamina y trietanolamina. Los sistemas
disolventes pueden estar ausentes, por ejemplo, de realizaciones sélidas anhidras de la invencién, aunque de forma
mas tipica estan presentes a niveles en el intervalo de aproximadamente 0,1% a aproximadamente 98%,
preferiblemente al menos aproximadamente 10% a aproximadamente 95%, mas habitualmente de aproximadamente
25% a aproximadamente 75%.

Tintes matizadores y gue permanecen en el tejido

Los tintes se definen convencionalmente como acidos, basicos, reactivos, dispersos, directos, para cuba, de azufre o
disolventes, etc. Para el objeto de la presente invencion, los tintes directos, tintes acidos y tintes reactivos son los
preferidos; los tintes directos son los mas preferidos. El tinte directo es un grupo de tintes solubles en agua que se
captan directamente por las fibras desde una solucién acuosa que contiene un electrolito, supuestamente por
adsorcion selectiva. En el sistema de indice de Color, el tinte directivo hace referencia a varias estructuras
moleculares planares moleculares fuertemente conjugadas que contienen uno 0 mas grupos aniénicos sulfonato. El
tinte &cido es un grupo de tintes solubles en agua que se aplican desde una disolucién acida. El tinte reactivo es un
grupo de tintes que contienen grupos reactivos capaces de formar enlaces covalentes con determinadas partes de
las moléculas de las fibras naturales o sintéticas. Desde el punto de vista de la estructura quimica, los tintes que
permanecen en el tejido Utiles en la presente invencion puede ser un azocompuesto, estilbenos, oxazinas y
ftalocianinas.

Los tintes que permanecen en el tejido dtiles en la presente invencion incluyen los relacionados en el indice de
Color, tales como los tintes Direct Violet, los tintes Direct Blue, los tintes Acid Violet y los tintes Acid Blue.

El tinte matizador se incluye en la composicion detergente para lavado de ropa en una cantidad suficiente para
proporcionar un efecto de tefiido al tejido lavado en una solucién que contiene el detergente. En una realizacion, la
composicién comprende, en peso, de aproximadamente 0,0001% a aproximadamente 0,05%, mas especificamente
de aproximadamente 0,001% a aproximadamente 0,01%, del tinte matizador.

Tintes de matizado ilustrativos incluyen tintes basicos azules y violeta de triariimetano segun se expone en la Tabla
2, tintes basicos azules y violetas de metino segun se expone en la Tabla 3, tintes de antraquinona seguin se expone
en la Tabla 4, tintes de antraquinona Basic Blue 35 y Basic Blue 80, tintes azoicos Basic Blue 16, Basic Blue 65,
Basic Blue 66, Basic Blue 67, Basic Blue 71, Basic Blue 159, Basic Violet 19, Basic Violet 35, Basic Violet 38, Basic
Violet 48, tintes de oxazina Basic Blue 3, Basic Blue 75, Basic Blue 95, Basic Blue 122, Basic Blue 124, Basic Blue
141, Nile Blue Ay tinte de xanteno Basic Violet 10, y mezclas de los mismos.

Composicién encapsulada

Las composiciones de la presente invencién se pueden encapsular dentro de una pelicula soluble en agua. La
pelicula soluble en agua puede estar hecha de poli(alcohol vinilico) u otras variaciones adecuadas,
carboximetilcelulosa, derivados de celulosa, almidén, almidon modificado, azucares, PEG, ceras, o combinaciones
de los anteriores.
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En otra realizacion la pelicula soluble en agua puede incluir un copolimero de alcohol vinilico y un &cido carboxilico.
La patente US-7.022.656 B2 (Monosol) describe dichas composiciones de pelicula y sus ventajas. Una ventaja de
estos copolimeros es la mejora del periodo de validez de los detergentes embolsados gracias a la mejor
compatibilidad con los detergentes. Otra ventaja de dichas peliculas es su mejor solubilidad en agua fria (menos de
10 °C). Cuando esta presente el nivel del copolimero en el material pelicular es al menos 60% en peso de la
pelicula. El polimero puede tener cualquier peso molecular promedio en peso, preferiblemente de 1000 daltons a
1.000.000 daltons, mas preferiblemente de 10.000 daltons a 300.000 daltons, aun mas preferiblemente de
15.000 daltons a 200.000 daltons, con maxima preferencia de 20.000 daltons a 150.000 daltons. Preferiblemente, el
copolimero presente en la pelicula esté hidrolizado de 60% a 98%, mas preferiblemente hidrolizado de 80% a 95%,
para mejorar la disolucion del material. En una realizacion muy preferida, el copolimero comprende de 0,1% mol a
30% mol, preferiblemente de 1% mol a 6% mol, de dicho acido carboxilico.

La pelicula soluble en agua de la presente invencion puede también comprender comondémeros adicionales. Los
comondmeros adicionales adecuados incluyen sulfonatos y etoxilados. Un ejemplo de acido sulfénico preferido es
acido 2-acrilamido-2-metil-1-propanosulfonico (AMPS). Una pelicula soluble en agua adecuada para usar en el
contexto de la presente invencién es comercializada con el nombre comercial M8630™ por Mono-Sol de Indiana,
(EE. UU.). La pelicula soluble en agua de la presente invencién puede también comprender otros ingredientes,
ademas del polimero o del material polimérico. Por ejemplo, puede ser beneficioso afiadir plastificantes, por ejemplo,
glicerol, etilenglicol, dietilenglicol, propanodiol, 2-metil-1,3-propanodiol, sorbitol y mezclas de los mismos, agua
adicional, coadyuvantes de la disgregacion, cargas, agentes antiespumantes, agentes emulsionantes/dispersantes
y/o agentes antibloqueo. Puede ser util que la propia bolsa o pelicula soluble en agua comprenda un aditivo
detergente que se libera al agua de lavado como, por ejemplo, agentes repelentes de manchas poliméricos
organicos, dispersantes o inhibidores de transferencia de tintes. Opcionalmente, la superficie de la pelicula de la
bolsa puede lubricarse con un polvo fino para reducir el coeficiente de friccion. El aluminosilicato de sodio, el talco de
silice y la amilosa son ejemplos de polvos finos adecuados.

Las bolsas encapsuladas de la presente invencidon pueden fabricarse usando cualquier técnica conocida
convencional. Mas preferiblemente, las bolsas se fabrican usando técnicas de termoconformado mediante relleno en
horizontal.

Otros adyuvantes

Ejemplos de otros materiales adyuvantes de limpieza adecuados incluyen, aunque no de forma limitativa, acidos
benzoicos alcoxilados o sales de los mismos como, por ejemplo, el acido trimetoxibenzoico o una sal del mismo
(TMBA); sistemas estabilizadores de enzimas; quelantes incluyendo aminocarboxilatos, aminofosfonatos, fosfonatos
exentos de nitrégeno, y quelantes exentos de fésforos y carboxilatos; aditivos reforzantes de la detergencia
inorgénicos que incluyen aditivos reforzantes de la detergencia inorganicos tales como zeolitas y aditivos reforzantes
de la detergencia organicos solubles en agua tales como poliacrilatos, copolimeros de acrilato / maleato y similares;
agentes eliminadores incluyendo agentes de fijacion para tintes aniénicos, agentes acomplejantes para tensioactivos
anionicos, y mezclas de los mismos; sistemas efervescentes que comprenden peroxido de hidrégeno y catalasa;
abrillantadores 6pticos o fluorescentes; polimeros para la liberacion de la suciedad; dispersantes; supresores de las
jabonaduras; tintes; colorantes; sales de carga tales como sulfato de sodio; hidrétropos tales como toluensulfonatos,
cumensulfonatos y naftalenosulfonatos; fotoactivadores, tensioactivos hidrolizables; conservantes; antioxidantes;
agentes antiencogimiento; agentes antiarrugas; germicidas, fungicidas; motas de color; perlas, esferas o extruidos
coloreados; filtros solares; compuestos fluorados; arcillas; agentes perlescentes; agentes luminescentes o agentes
quimioluminescentes; agentes anticorrosion y/o protectores de aparatos; fuentes de alcalinidad u otros reguladores
del pH; agentes solubilizantes; mejoradores del proceso; pigmentos; agentes eliminadores de radicales libres, y
mezclas de los mismos. Los materiales adecuados incluyen los descritos en las patentes con numeros US-
5.705.464, US-5.710.115, US-5.698.504, US-5.695.679, US-5.686.014 y US-5.646.101. Mezclas de adyuvantes: las
mezclas de los componentes anteriores pueden prepararse en cualquier proporcion.

Preparacion de la composicién

Las composiciones de la presente invencion pueden de forma general prepararse preparando en primer lugar una
suspension acuosa de microcapsulas y, de forma opcional, un eliminador de formaldehido, preferiblemente un
eliminador de formaldehido que no contiene azufre y, a continuacién, combinando dicha suspensién acuosa con el
resto de ingredientes, incluido el eliminador de formaldehido que contiene azufre.

Sin embargo, si se usa un modificador de la reologia, es preferible formar primero una premezcla en la que se
disperse el modificador de la reologia en una parte del agua posteriormente utilizada para comprender las
composiciones y, a continuacién, combinar la premezcla con la composicion.

Ejemplos

Los Ejemplos 1y 2 son ejemplos de microcapsulas preferidas y métodos para fabricarlas.
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Ejemplo 1: 84% en peso de nlcleo / 16% en peso de capsula de melamina formaldehido (MF) de la pared

Se disuelven 25 gramos de emulsionante de copolimero de acrilato de butilo-acido acrilico (Colloid C351, 25% de
sustancias solidas, pka 4,5-4,7, (Kemira Chemicals, Inc. Kennesaw, Georgia, EE. UU.) y se mezclan en 200 gramos
de agua desionizada. El pH de la solucion se ajusta a pH de 4,0 con solucién de hidroxido sédico. Se afiaden
8 gramos de resina de metilol melamina parcialmente metilada (Cymel 385, 80% de sustancias sélidas, (Cytec
Industries West Paterson, New Jersey, EE. UU.)) a la solucién de emulsionante. Se afladen 200 gramos de aceite
perfumado a la mezcla anterior mediante agitacion mecanica y se eleva la temperatura a 50 °C. Tras mezclar a alta
velocidad hasta que se obtiene une emulsion estable, se afiaden a la emulsion la segunda solucion y 4 gramos de
sal sulfato de sodio. Esta segunda solucion contiene 10 gramos de emulsionante de copolimero de acrilato de butilo-
acido acrilico (Colloid C351, 25% de sustancias sélidas, pka 4,5-4,7, Kemira), 120 gramos de agua destilada,
solucion de hidroxido sédico para ajustar el pH a 4,8, 25 gramos de resina de metilol melamina parcialmente
metilada (Cymel 385, 80% de sustancias sélidas, Cytec). Esta mezcla se calienta a 70 °C y se mantiene durante la
noche con agitacion continua para completar el proceso de encapsulacion. Se afladen 23 gramos de
acetoacetamida (Sigma-Aldrich, Saint Louis, Missouri, EE. UU.) a la suspension. Se obtuvo un tamafio de capsula
promedio de 30 um segun se determiné mediante un aparato Model 780 Accusizer.

Ejiemplo 2: 80% en peso del nucleo / 20% en peso de capsula de melamina formaldehido para la pared

Se disuelven y se mezclan 18 gramos de una mezcla de 50% de emulsionante de copolimero de acrilato de butilo-
acido acrilico (Colloid C351, 25% de sustancias solidas, pka 4,5-4,7, Kemira) y 50% de poli(acido acrilico) (35% de
sustancias sélidas, pKa 1,5-2,5, Aldrich) en 200 gramos de agua desionizada. El pH de la solucién se ajusta a pH de
3,5 con solucion de hidréxido sédico. Se afiaden 6,5 gramos de resina de metilol melamina parcialmente metilada
(Cymel 385, 80% de sustancias soélidas Cytec) a la solucién de emulsionante. Se afiaden 200 gramos de aceite
perfumado a la mezcla anterior mediante agitacion mecénica y se eleva la temperatura a 60 °C. Tras mezclar a alta
velocidad hasta que se obtiene une emulsion estable, se vierte a la emulsién la segunda solucién y 3,5 gramos de
sal sulfato de sodio. Esta segunda solucion contiene 10 gramos de emulsionante de copolimero de acrilato de butilo-
acido acrilico (Colloid C351, 25% de sustancias solidas, pka 4,5-4,7, Kemira), 120 gramos de agua destilada,
solucion de hidroxido sédico para ajustar el pH a 4,6, 30 gramos de resina de metilol melamina parcialmente
metilada (Cymel 385, 80% de sustancias soélidas Cytec). Esta mezcla se calienta a 75 °C y se mantiene durante 6
horas con agitacién continua hasta completar el proceso de encapsulaciéon. Se afiaden 23 gramos de
acetoacetamida (Sigma-Aldrich, Saint Louis, Missouri, EE. UU.) a la suspension.

Para demostrar la ventaja de la presente invencion, los solicitantes prepararon una matriz de detergente liquido A,
véase la Tabla 1 mostrada a continuacion.

Tabla 1

Material activo en % en peso A
Alquil C14 — C15 poli etoxilado 7 3,39
Alquil C12 - C14 — poli etoxilado 7 1,13
Sulfato de alquil C12 — C14 polietoxilado 3, sal sédica 7,66
Acido alquilbenceno sulfonico 1,17
Acido citrico 2,73
Acido graso C12-18 5,06
Enzimas 0,2
Acido bérico 1,40
Hexametilendiamina quat etoxilada sulfatada en posiciones trans 0,81
Acido dietilentriamino pentametilen fosfonico 0,12
Aceite de ricino hidrogenado estructurante 0,300
Etanol 1,59
1,2-propanodiol 0,07
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Hidréxido sédico 3,48
Emulsion de silicona PDMS 0,0025
Colorante azul 0,0006
Conservante Acticide MBS 2550 (ex Thor) 0,0135
Perfume Nada
Polimero Merquat 5300 (1) 0,19

Agua Hasta el 95%

A partir de este detergente liquido A, se obtuvo un nimero de muestras (A1-A9) mediante la adicién de niveles
diferentes de eliminadores, microcépsulas, perfume y agua (hasta 100). Las muestras de detergente azul se
almacenaron durante 4 meses a 35 °C en botellas de vidrio, y se protegieron de la luz solar con papel de aluminio.
Tras el almacenamiento, la decoloracién del producto de las muestras de detergente se evalud utilizando dos
evaluadores de color cualificados diferentes utilizando una escala PSU. La escala PSU segun se indica en la
presente memoria es una comparacion acoplada entre el color del detergente para lavado de ropa liquido de
referencia Al y el color del detergente para lavado de ropa liquido sometido a ensayo A2-A9. Las botellas de vidrio
con detergente se comparan a continuacion entre si en condiciones estandar de iluminaciéon natural. La distancia
entre el evaluador y las muestras es de 2 metros, y las muestras se sitian a la altura del ojo. La escala de
puntuacién es de 0 a 4 (véase la Tabla 2 mostrada a continuacion). La puntuacion para cada detergente para lavado
de ropa es el promedio de las puntuaciones dadas por los 2 evaluadores de color cualificados. Los resultados se
proporcionan en la Tabla 3.

Tabla 2 — Escala de puntuacién PSU

PUNTUACION SIGNIFICADO

0 No hay diferencia

1 Creo que este es mas verdoso (dudoso)

2 Sé que este es mas verdoso (seguro)

3 Este es mucho mas verdoso

4 Este es claramente verde
Tabla 3

Al A2 A3 A4 AS A6 A7 A8 A9

Eliminador 1

. - - 0,035% |0,035% [0,035% |0,035% |0,035% |0,035% |0,035%
acetoacetamida

Eliminador 2 Sulfito

potasico ) i i i ) i 0.1 0.2 0.2
PMC (2) - 0,3 0,3 0,3 - - 0,3 0,3 -
PaMC (3) - - - - 0,3 0,3 - - 0,3
Perfume - - - 0,6 - 0,6 0,6 0,6 -
Agua Hasta Hasta Hasta Hasta Hasta |Hasta Hasta Hasta Hasta

100 100 100 100 100 100 100 100 100
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Decoloracion del
detergente tras un

periodo de Ref 4 4 4 4 4 1,5 0,5 0,5
almacenamiento de 4

meses a 35 °C (PSU)

PASS if Delta PSU <2 |Ref FAIL FAIL FAIL FAIL FAIL PASS PASS PASS

(1) Merquat 5300: terpolimero con relacién molar: 90% PAM/5% AA/5%MAPTAC producido por Nalco.

(2) PMC: Microcapsula de perfume: aceite perfumado encapsulado en una envoltura de melamina-formaldehido

(3) PaMC: Microcapsula de parafina: aceite de parafina (Marcol 152 ex Exxon) encapsulada en una envoltura de

melamina-formaldehido

Los niveles de (2) y de (3) se expresan como aceite perfumado o aceite de parafina suministrado mediante las

capsulas.

Los siguientes son ejemplos de composiciones liquidas segin la presente invencion que superan los criterios de

aceptabilidad anteriores (Tabla 4).

Tabla 4

Material activo en % en peso
1 2 3 4

Composicion pH: 7,5 -8,5
Alquil C14 — C15 poli etoxilado 7 6,0 6,0 3,39 6,0
Alquil C12 — C14 poli etoxilado 7 2,0 2,0 1,13 2,0
Sulfato de alquil C12 — C14 polietoxilado (3), sal sédica 13,55 13,55 7,66 13,55
Acido alquilbenceno sulfénico 1,17 1,17 1,17 1,17
Acido citrico 4,83 4,83 2,73 4,83
Acido graso C12-18 8,95 8,95 5,06 8,95
Enzimas 0,8 0,8 0,2 0,4
Acido boérico 1,92 1,92 1,40 1,92
E;;‘(:metilendiamina quat etoxilada sulfatada en posiciones 1,43 1,43 081 1,43
Acido dietilentriamino pentametilen fosfénico 0,21 0,21 0,12 0,21
Aceite de ricino hidrogenado estructurante 0,3 0,3 0,3 0,3
Etanol 2,2 2,2 1,59 2,2
1,2-propanodiol 0,27 0,27 0,07 0,27
Glicerol - - 0,05 0,05
Hidréxido sédico 6,2 6,2 3,48 6,2
Emulsién de silicona PDMS 0,0025 0,0025 0,0025 0,0025
Tinte 0,0006 0,0006 0,0008 0,0006
Conservante Acticide MBS2550 - - 0,0135 -
Mearlin Superfine 9120V+ agente perlescente (ex BASF) - - 0,05 0,05
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Perfume - - 0,65 1,3
Merquat 5300 0,3 0,3 0,19 0,3
Acetoacetamida 0,07 0,075 0,035 0,07
NH,OH - - - -
PMC: microcapsulas de perfume(z) 0,6 - 0,3 0,6
PaMC: microcapsula de parafina® - 0,65 - -
Sulfito potéasico 0,2 0,3 0,1 0,2
Agua Hasta Hasta Hasta Hasta
100 100 100 100

(1) Merquat 5300: terpolimero con relacion molar: 90% PAM/5% AA/5%MAPTAC producido por Nalco.
(2) PMC: Microcépsula de perfume: aceite perfumado encapsulado en una envoltura de melamina-formaldehido

(3) PaMC: Microcapsula de parafina: aceite de parafina (Marcol 152 ex Exxon) encapsulada en una envoltura de
melamina-formaldehido

Los niveles de (2) y de (3) se expresan como aceite perfumado o aceite de parafina suministrado mediante las
capsulas.

Los siguientes son ejemplos de ejecuciones de dosis unitaria en los que la composicion liquida esta encerrada en
una pelicula de PVA (Tabla 5). La pelicula preferida usada en los ejemplos siguientes es Monosol M8630 con un
espesor de 76 pum.

Tabla 5

Material activo en % en peso
5 6 7

Composicion de pH 7,5 para una bolsa (39 ml)
Acido alquilbenceno sulfonico 22,60 22,60 22,60
Alcohol etoxilado C12-14 EO7 16,49 16,49 16,49
Acido graso C12-18 17,70 17,70 17,70
Proteasa 0,3 0,3 0,3
Aceite de silicona (PDMS) 1,23 1,23 1,23
Abrillantador 6ptico 0,27 0,27 0,27
Propilenglicol 13,14 13,14 13,14
Glicerol 6,89 6,89 6,89
Monoetanolamina 6,74 6,74 6,74
Sosa caustica 1,09 1,09 1,09
Sulfito potéasico 0,17 0,30 0,30
Agua de adicion 1,97 1,97 1,97
Aceite de ricino hidrogenado 0,23 0,23 0,23
PMC: microcépsula de perfume (2) 0,45 1,00 1,0
Acetoacetamida 0,05 0,11 0,11
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NH40H - - -
Perfume 1,89 1,89 1,89

Tintes 0,0058 0,0058 0,0058
Agente perlescente Mearlin MP3001 (ex BASF) 0,10

Agua Hasta el 100 | Hasta el 100 | Hasta el 100

Las magnitudes y los valores descritos en la presente memoria no deben entenderse como estrictamente limitados a

los valores numéricos exactos mencionados. Por el contrario, salvo que se indique lo contrario, cada una de estas

magnitudes significa tanto el valor mencionado como un rango de valores funcionalmente equivalente alrededor de
5 este valor. Por ejemplo, una magnitud descrita como “40 mm” significa “aproximadamente 40 mm”.
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REIVINDICACIONES

Una composicién liquida que comprende una microcapsula que comprende una resina que contiene aldehido,
uno o mas eliminadores de formaldehido basados en azufre seleccionados de sulfito, bisulfito, disulfito y
mezclas de los mismos y un eliminador de formaldehido no basado en azufre.

Una composicion liquida segun la reivindicacién anterior, en donde la composiciébn comprende una
suspensién acuosa previamente preparada que comprende la microcapsula y el eliminador de formaldehido
no basado en azufre.

Una composicién segun la reivindicacion 2, en donde la composicion comprende de 0,0001% a 1%, mas
preferiblemente de 0,001% a 0,2% de eliminador de formaldehido no basado en azufre, preferiblemente
acetoacetamida.

Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la composicién comprende
de 0,001% a 2,0%, mas preferiblemente de 0,01% a 0,5% de eliminador de formaldehido basado en azufre.

Una composiciéon segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la relacion del eliminador
basado en azufre al material de pared de la microcapsula es de 0,05:1 a 10:1, més preferiblemente de 0,1:1 a
6:1.

Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la relacion del eliminador no
basado en azufre a eliminador basado en azufre es de 0,001:1 a 5:1, mas preferiblemente de 0,01:1 a 1:1.

Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la microcépsula es una
microcapsula de nucleo en envoltura que comprende un agente beneficioso seleccionado del grupo que
consiste en materias primas de perfume, aceites de silicona, ceras, hidrocarburos, acidos grasos superiores,
aceites esenciales, lipidos, refrigerantes para la piel, vitaminas, filtros solares, antioxidantes, glicerina,
catalizadores, particulas blanqueadoras, particulas de dioxido de silicio, agentes reductores de los malos
olores, tintes, abrillantadores, sustancias activas antibacterianas, sustancias activas antitranspirantes,
polimeros catiénicos y mezclas de los mismos.

Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde el eliminador de formaldehido
no basado en azufre se selecciona del grupo que consiste en urea, etilenurea, lisina, glicina, serina,
carnosina, histidina, acido 3,4-diaminobenzoico, alantoina, glicourilo, acido antranilico, antranilato de metilo,
4-aminobenzoato de metilo, acetoacetato de etilo, acetoacetamida, malonamida, acido ascorbico, dimero de
1,3-dihidroxiacetona, biuret, oxamida, benzoguanamina, acido piroglutdmico, pirogalol, galato de metilo,
galato de etilo, galato de propilo, trietanolamina, succinamida, benzotriazol, triazol, indolina, oxamida, sorbitol,
glucosa, celulosa, poli(alcohol vinilico), poli(vinilformamida) parcialmente hidrolizada, poli(amina vinilica),
poli(etilenimina), poli(oxialquilenamina), poli(alcohol vinilico)-co-poli(amina vinilica), poli(4-aminoestireno),
poli(l-lisina), quitosana, hexanodiol, etilendiamina-N,N’-bisacetoacetamida, N-(2-etilhexil)acetoacetamida, 2-
benzoilacetoacetamida, N-(3-fenilpropil)acetoacetamida, lilial, helional, melonal, triplal, 5,5-dimetil-1,3-
ciclohexanodiona, 2,4-dimetil-3-ciclohexenocarboxformaldehido, 2,2-dimetil-1,3-dioxan-4,6-diona, 2-
pentanona, dibutilamina, trietilentetramina, hidréxido aménico, bencilamina, hidroxicitronelol, ciclohexanona,
2-butanona, pentano diona, acido dehidroacético, hidroxido amdénico o una mezcla de los mismos.

Una composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde la composicién comprende
otro eliminador de formaldehido basado en azufre seleccionado del grupo que consiste en ditionitas,
monoalquilsulfito, dialquilsulfito, dialquilensulfito, sulfuros, tiosulfatos y tiocianatos de metal alcalino o de metal
alcalinotérreo, mercaptanos como, por ejemplo, acido tioglicélico, mercaptoetanol, 4-hidroxi-2-mercapto-6-
metilpirimidina, mercaptotiazolina; acidos tiodialcanoicos como, por ejemplo, acido tiodipropidnico; acidos
ditiodialcanoicos como, por ejemplo, &cido 3,3'-ditiodipropiénico; sulfinatos como, por ejemplo,
formaldeidosulfoxilato de sodio o acido formamidinosulfinico y tiourea y mezclas de los mismos.

Un proceso de preparacion de la composicion segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que
comprende las etapas de:

i) preparar una suspension acuosa de microcapsulas que comprende una resina que contiene
aldehido y uno o mas eliminadores de formaldehido no basados en azufre; y, a continuacion,

i) afiadir dicha suspensién acuosa a una composicion que comprende uno o0 mas eliminadores de
formaldehido basados en azufre, seleccionado de sulfito, bisulfito, disulfito y mezclas de los mismos.
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ES 2385762 T3

% Completado de la reaccién

Cinética de la eliminacion de formaldehido de
acetoacetamida y sulfito potasico a pH 8 y 21 °C

T t d

5 10 15 20 25 30 35

Tiempo (min.)

—&— % Completado de la reaccién complejo Acetoacetamida — Formaldehido 2:1
—a— % Completado de la reaccion complejo Sulfito potasico — Formaldehido 1:1

Figura 1
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