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RESUMEN CON EL OBJETO Y LA FINALIDAD DE LA PATENTE DE MODELO DE UTILIDAD
Un proceso mejorado para la preparacifn de una composicibn de cuidado oral de mez-
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soluble en agua ¢ hinchable en agua con un polfmero soluble en agua o hinchable en

agua en partfculas gue han sido al menos parcialmente aglomeradas por tratamiento con

agua o una solucifn acuosa de polfmerc o polfmeros y secar las partfculas aglomeradas.
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110399DE

Harcum & Modi Cas 1

PROCESS FOR MAKING TOOTHPASTE USING
AGGLOMERATED DISPERSIBLE POLYMERS

Field of the invention
This invention relates to using a composition of water-soluble or water-
swellable polymer agglomerated by treatment with water or an aqueous solution of

the polymer and drying for making oral care compositions.

Background of the invention

Oral care compositions generally refer to dentifrice and dental adhesives.
Dentifrice formulations generally contain dentally acceptable abrasive, humectant,
water, and water-soluble polymer which serves as a thickener and binder for the
ingredients. A variety of other ingredients such as flavors, color, vitamins,
antiplaque, anti-tarter, breath freshener, color, sweeteners, preservatives and
fluoride are also used at low levels. Glycerol and sorbitol (usually as an aqueous
solution) are the most commonly used humectants for dentifrice, and depending on
the characteristics desired in the product, polyethylene glycol or propylene glycol
may be incorporated as well. Four types of dentifrice are widely produced: 1) cream,
2) transparent or translucent gel, 3) stripes of cream and gel, and 4) dry powders.

The thickeners or binders used for dentifrice are carboxymethyl cellulose
(CMC), hydroxyethyl cellulose (HEC), silica, magnesium aluminum silicate,
carrageenan, xanthan, guar, alginate, polyacrylic acids, salts of polyacrylic acids,
polymers of ethylene oxide, copolymer of ethylene oxide and propylene oxide,
processed euchemia seaweed (PES), starch, starch derivatives, pectin, and agar.

In the manufacturing process for dentifrice, incorporation of a dry water-
soluble binder polymer into the composition often presents difficulties because of the
tendency for lump formation when the dry polymers are added to and dispersed in
aqueous systems. This increases the time required to obtain uniform hydration or
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uniform dispersion of the binder polymer. And sometimes, portions of th polymer
could remain in dentifrice in partially hydrated gel form. This can not only aff ct
dentifrice shelf stability and rheology but would also make dentifrice aesthetically
unappealing. A re-occurring problem in the dentifrice industry is to make a polymer
that is universally dispersible regardless of the environment in which it is to be used.
Making a polymer dispersible based on a particular formulation has been done prior
to the present invention but that makes a polymer formulation specific.
Consequently, there is a need in the industry for a method of incorporating water-
soluble binder polymers into dentifrice formulations universally which lead to dust-
free and lump-free products, rapid viscosity development and reduced batch
preparation time, and allow convenient handling of the binder.

US Patent No. 5,869,029 discloses a dentifrice composition using an
agglomerated composition of a water-soluble polymer at least partially agglomerated
by treatment with at least one polyol. US Patent No. 3,396,034 discloses a process
of converting a hard to disperse particulate cellulose ether material or vegetable gum
into a readily dispersible, dust-free particulate material by subjecting fine particles to
water spray in an amount sufficient to cause superficial hydration. US Patent No.
4,557,938 discloses a process for preparing a dispersible agglomerated vegetable
gum/carrier particles by dry blending particulate carrier, such as starch and the
vegetable gum in a fluid bed dryer. The fluidized vegetable gum and starch particles
are sprayed with water to wet the surface of the particles to cause agglomeration.
US Patent No. 3,455,714 discloses the agglomerating of a water-soluble polymer
with water-soluble cellulose ether that does not have a tendency to agglomerate
when added to water. Japanese Patent No. 93075369 B discloses a method of
spraying water onto water-soluble powdery paste under fluidized state and drying
the formed granules. The starting powdery paste can be hydroxypropylcellulose or
carboxymethyicellulose among other polymers.

None of the above patents discloses the use of water or aqueous polymer

agglomerated water-soluble or water-swellable polymer in oral care compositions.
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Summary of the Invention

This invention relates to an improved process for preparing an oral care
composition comprising of at | ast one dry, water-soluble or water-swellable polym r
(excluding methythydroxypropyiceliulose alone), the improvement éompﬁsing
substituting for the dry, water-soluble or water-swellable polymer, a particulate
water-soluble or water-swellable polymer which has been at least partially
agglomerated by treatment with water alone or an aqueous solution of a water-
soluble polymer or polymers and drying. The particulate water-soluble or water-
swellable polymer which has been at least partially aggilomerated by such treatment
with water alone or an aqueous solution of the water-soluble polymer and dried,
hydrates in polyhydric alcohol, water, or water-containing solvents substantially
faster than the corresponding untreated water-soluble or water-swellable polymer,
without the formation of polymer lumps and being dust free.

Detailed Description of the Invention
It was surprisingly found that a particulate water-soluble or water-swellable
polymer at least partially agglomerated by treatment with water alone or an aqueous
solution of the polymer and dried has greater dispersibility without producing dust

and formation of polymer lumps in the preparation of oral care compositions.
Agglomeration is defined herein as the aggregation of individual particles resulting in
an increase in the particle size of the particulate material.

Any natural or synthetic water-soluble or water-swellable polymer may be
employed to prepare the composition of this invention. Preferred water-soluble or
water-swellable polymers are polysaccharides. Useful polysaccharides may include,
but are not limited to, cellulose ethers, guar, guar derivatives, locust bean gum,
psyllium, gum arabic, gum ghatti, gum karaya, gum tragacanth, carrageenan,
Konjac, agar, alginates, xanthan, scleroglucan, dextran, pectin, starch, starch
derivatives, chitin and chitosan.

Preferred polysaccharides are cellulose ethers, carrageenan, guar, guar

derivatives and pectin.
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Cellulose eth rs forus in the invention include hydroxyethyl cellulose (HEC),
hydroxypropyl cellulose (HPC), water soluble thylhydroxyethyl cellulose (EHEC),
carboxymethyl cellulose (CMC), carboxymethylhydroxyethyl celiulos (CMHEC),
hydroxypropylhydroxyethyl cellulose (HPHEC), methyl cellulose (MC),
methylhydroxypropyl cellulose (MHPC)(when used in combination with other
polymers), methylhydroxyethyl cellulose (MHEC), carboxymethyimethyl cellulose
(CMMC), hydrophobically modified carboxymethyt cellulose (HMCMC),
hydrophobically modified hydroxyethyi cellulose (HMHEC), hydrophobically modified
hydroxypropyl cellulose (HMHPC), hydrophobically modified ethylhydroxyethyl
cellulose (HMEHEC), hydrophobically modified carboxymethylhydroxyetﬁyl cellulose
(HMCMHEC), hydrophobically modified hydroxypropyihydroxyethyl cellulose
(HMHPHEC), hydrophobically modified methyi cellulose (HMMC), hydrophobically
modified methylhydroxypropyl cellulose (HMMHPC), hydrophobically modified
methylhydroxyethyl cellulose (HMMHEC), hydrophobically modified
carboxymethylmethyl cellulose (HMCMMC), cationic hydroxyethyl cellulose (cationic
HEC) and cationic hydrophobically modified hydroxyethyl cellulose (cationic
HMHEC). Preferred cellulose ether is carboxymethyi cellulose.

Guar derivatives for use in the invention include carboxymethyl guar (CM
guar), hydroxyethyl guar (HE guar), hydroxypropyl guar (HP guar),
carboxymethylhydroxypropyl guar (CMHP guar), cationic guar, hydrophobically
modified guar (HM guar), hydrophobically modified carboxymethyl guar (HMCM
guar), hydrophobically modified hydroxyethyl guar (HMHE guar), hydrophobicalty
modified hydroxypropyl guar (HMHP guar), cationic hydrophobically modified
hydroxypropyl guar (cationic HMHP guar), hydrophobically modified
carboxymethylhydroxypropyt guar (HMCMHP guar) and hydrophobically modified
cationic guar (HM cationic guar).

More preferred polysaccharides for use in preparing the oral care
compositions of this invention are carboxymethyl cellulose and carrageenan, or
mixtures thereof. Most preferred is carboxymethyl cellulose.

The synthetic water-soluble or water-swellable polymers are homo- or

copolymer comprising an acrylic acid or acrylic acid salt monomer, homo or

f
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copolymer comprising of ethylene oxide or propylene oxide, copolymer of
poly(methyl vinyl ther/maleic anhydride), and polyvinylpyrrolidone. The preferred
synthetic polymer is a homo- or copolymer comprising an acrylic acid or acrylic acid
salt monomer. \

Water or an aqueous solution of a polymer(s) is an ideal agglomeration agent
because these components are aiready used in the dentifrice formulations. Hence,
these agents are not adding any new or undesirable ingredient that may be
undesirable in some formulations. In other words, the polymer is considered neat,
i.e., one that does not have any foreign material on it that will affect or limit the final
dentifrice product.

The aggiomerated compositions may be prepared by spraying particulate
polymer with water or an aqueous solution of the polymer or polymers. Commercially
available fluidized bed spray units may be employed for the operation.

The agglomerated water soluble or water-swellable polymers of this invention
hydrate or dissolve without dusting in water or water-containing solvents or
polyhydric alcohol substantially faster than do the corresponding untreated water-
soluble or water-swellable polymers. This hydration or dissolving rate is measured
using a Haake Visco Tester 501, which measures the amount of torque (force)
needed to maintain the rotation of the sensor in the solution at a set speed (400
rpm) as the polymer hydrates and thickening occurs. Hydration time is considered
to be the time in minutes it takes to achieve 95% of final viscosity, where the final
viscosity is taken as the average of the last 5 minutes viscosity during a one-hour
trial.

In this work, hydration in water was determined at 25°C and/or 55°C. For
example, under the above conditions, untreated carboxymethyi cellulose lumped
immediately and then required about 15 minutes to reach 95% viscosity; while
carboxymethyl cellulose agglomerated by treatment with water or an aqueous
solution of CMC quickly dispersed and dissolved in less than five minutes. -

An added advantage of these agglomerated polymers is that the
agglomeration serves to reduce the amount of dusting that occurs when the
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untreated polymers are handled. Hence, this reduces both h alth and safety { .g.,
slippery fioor or dust inhalation) concems in the industry.

Inth present invention, the process of agglomeration/spray coating can be
used for a single polymer coating or blend of polymers. Similarly, épray—coating
solution can be of the same polymer as the base polymer or a different polymer or a
blend of polymers. The spray coating solution of polymer could be of a solvent such
as water (when using CMC, HEC, HPC, guar, pectin, cross-linked acrylic acid
polymers), water/ethanol (when using HPC, HPMC, HEC, HP guar), ethanol (when
using HPC, cross linked acrylic acid polymers, and HMHEC), polyethylene glycol
(when using HPC) propylene glycol (when using HPC, cross-linked acrylic acids) or
glycerol {(when using HEC), ethanol/polyethylene glycol (when using HPC).

The spray coating solution could also contain ingredients of the oral care
formulations, such as a buffering agent, vitamins, whitening agent, color, flavor,
abrasive, breath freshener, salts, water, humectants, organic solvents, antimicrobial
agent, antiplaque agent, anticavity agent for more uniform distribution of the active
ingredients throughout the formulation.

The dentifrice of this invention contains abrasives, humectants, and water-
soluble polymers. Humectants are used to retain moisture in dentifrice, particularly
at the nozzle end of the tube where the dentifrice can be in prolonged contact with
air. The water-soluble polymers serve as thickeners and binders for the ingredients.

A variety of other ingredients such as secondary thickener (clay, silica, synthetic
polymers), flavors, color, teeth whitening agent, salts (e.g. NaCl, Na benzoate, tetra
sodium pyrophosphate), sweeteners, preservatives, detergents, opacifiers,
sequestering agents, film formers, vitamins, antimicrobial agent, teeth whitening
agents, tartar control agents, plaque control agents and fluoride may also be used at
low levels.

The déhtal abrasives for use in the dentifrice of this invention are typically
silica and substantiatty insoluble inorganic salts. Preferred inorganic salts are
dicalcium phosphate, calcium carbonate, dibasic calcium phosphate, tribasic calcium

phosphate, calcium sulfate, sodium bicarbonate, insoluble sodium metaphosphate,

\\
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i
hydrated aluminum oxide, and magn sium carbonates and phosphates. Silica and \ 7
silica xerog Is are particularly useful for translucent or transparent dentifrice.

Typical humectants for use inth  dentifrice of this invention include glycerol,
sorbitol, propylene glycol, or mixtures thereof, which are mixed with a suitable
humectant vehicle such as water. Other polyhydric alcohols could also be used as
humectants such as ribitol, xylitol, mannitol, arabitol, polyethylene glycol, and
mixtures thereof.

Dentifrice may contain polyols at a level of from about 0.5 to about 99.5 wt.%
based on the total weight of the dentifrice. A preferred level is from about 2 to about
50 wt. %, and a more preferred level is from about 10 to about 30 wt.%.

For preparation of the dentifrice of this invention, the water-soluble or water-
swellable polymer which has been agglomerated by treatment with water or aqueous
solution of the polymer is stirred with: a) humectant or a mixture of humectants; b)
humectant vehicle, most typically water; ¢) salts, colorants, and dentifrice actives; d)
abrasive; e) surfactants; and f) flavors to obtain a complete dentifrice formulation. In
a preferred method of preparation, the agglomerated water-soluble polymer is added
directly to the mixture of humectants and humectant vehicle and stirred until the
polymer particles are fully dissolved or swollen; then any salts are added, followed
by abrasive. The abrasive is added after complete dissolution of the salts. The
mixture is stirred until the particles of abrasive are wetted out to form a paste; then
the surfactant is added, followed by adding flavors.

In accordance with this invention, the oral care composition can be in the form
of a dental adhesive. A dental adhesive is needed mainly when the denture fits
poorly to the gums. The function of the dental adhesive is to aid in retaining the
denture in the mouth and to provide a cushion (to reduce discomfort) for the gums.
Dental adhesives provide an extra degree of security during eating and speaking.
The characteristics desired in the dental adhesive, among others, are that it should:
be easy to extrude from its container and apply, be stabie to microbial growth, be
non-toxic, be non-irtitant, be odorless, have a non-greasy mouthfeel, and be easy to

clean.
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Generally, dental adhesives are either in the form of creams or powders. The
creams typically include an adhesive (e.g., CMC, copolymer of poly(methyl vinyi
ether/maleic anhydride), marketed under the trademark Gantrez by ISP Co. of
Wayne, New Jersey, karaya, polyethylene oxide, gelatin, etc.), a véhicle (e.g.,
petrolatum, mineral oil, wax, glycerin), a filler (e.g., magnesium oxide), flavor, color,
preservative, wetting agent, extrusion aid, and humectant. The powders are almost
similar to the creams in the composition except that they do not contain a liquid
vehicle. The powder may additionally contain an anticaking agent such as silica.

This invention will be further illustrated by the following examples, which are
for illustration purposes only, and are not intended to be limiting thereon. All

percentages or parts are by weight uniess otherwise indicated.

STANDARD PROCEDURE
For all of the Examples, except where otherwise noted, the polymers were
treated in a Glatt Fluid Bed Processor (Model GPCG-5) top spray unit with water or
1% aqueous solutions of the polymer. After the appropriate particle sizes were
achieved, the samples were then dried in the Glatt Fluid Bed Processor with an inlet
hot air temperature of about 65° C to below 9% moisture content in the samples and

then cooled to ambient temperature. The batch sizes were about 3 kg.

Examples 1-4
Examples 1-4 demonstrate the testing of carboxymethyi cellulose

agglomerated by treatment with water and an aqueous solution of the polymer.
Carboxymethyl cellulose was either CMC 9M31XF or CMC 7MXF (available from
Hercules Incorporated, Wilmington, DE).

The agglomerated samples and the untreated controls were evaluatqd for
their dispersibility and hydration/dissolution characteristics in deionized water at
25°C and/ or 5§5°C using a Haake VT501 viscometer equipped with a FL 10 sensor.™
This instrument measures the amount of torque (force) needed to maintain the
rotation of the sensor in the solution at the set speed (400 rpm) as the polymer

R



AT b S e

b an
LY B

10

15

20

25

hydrates and thickening occurs. The data are then mathematically converted oy
computer to viscosity (cps) and % final viscosity.

The hydration time reported in Table 1 and 2 is the time in minutes required to
reach 95% of the final viscosity. 100% viscosity is the average vis'cosity of the last
five minutes of a one-hour hydration test.

The data are in Table 1. Comparative Example A and B is presented to show
the hydration time for untreated carboxymethyl cellulose.

The data indicate that the hydration time and dust are substantially reduced

by agglomeration with water or an aqueous solution of the polymer.

Table 1
Agglomerating CMC by Treatment with_Aqueous Polymer Solution or Water
Time to 95% Time to 95%
Example Dispersibiity &  Viscosily @ Viscasity @
No.  Polymer Treatment Dusting 25°, min 55°. min
A CMC SM31XF  — ++ Lumping/Dust  18.4 234
1 CMC 9M31XF Water No Lumping 1.0 06
No Dust
2 CMC SM31XF CMC 9M31XF No Lumping 0.6 0.6
Salution No Dust
B CMC 7TMXF -— ++ Lumping/Dust 24 25
3 CMC 7MXF 1% CMC 7MXF No Lumping 0.6 0.6
Solution No Dust
4 CMC 7TMXF Water No Lumping 0.8 0.6
No Dust

++Many large lumps at start of hydration test, with a few remalining after 60 minuets. CMT
9M31XF: it is anionic carboxymethylcellulose. It has carboxymethyl substitution between 0.8 and 0.95;
and has Brookfield viscosity of 1500-3100cps at 2.0% at 25°C. It is available from Hercules
Incorporated, Wilmington, DE.

CMC 7MXF: it is anionic carboxymethylcellulose. it has carboxymethyl substitution between
0.65 and 0.9; and has Brookfield viscosity of 400-800cps at 2.0% at 25°C. N is available from Hercules
incorporated, Wilmington, DE.

— les §-11
These examples illustrate the agglomeration of Natrosol® 250H, HMHEC 2,

and a 1/1 blend of HMHEC 2 and Benecel® MP 843 product by treatment with an
aqueous solution of the polymer and by water alone. The data are in Table 2.
Comparative Example C, D1, D2, D3, E, and F are presented to show the hydration

-9-
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time for untreated polymer. These Comparative Examples D1, D2, & D3 show that
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product is used in combination with another polymer.

The data indicate that the dusting was reduced by agglomeration with water

or an aqueous solution of the polymer.

Table 2
Agglomerating Of HMHFC 2, Natrosol and Benecel 843 by Treatment with Aqueous Polymer
Solution or Water
Time to 95% Time to 95%
Example Dispersibility scosi Viscosity @ :
No,  Folvmer Treatment & Dusting °C. [min 55°C. [min}
C HMHEC 2 —_ No Lumping 54 24
i Dust
"B HMHEC2  Water No Lumping 38 2.7
No Dust
6 HMHEC 2 HMHEC 2 No Lumping 4.6 -
No Dust
D1 Benecel® — Lumping/Dust 200 -
MP843
D2 Benecel® Water Lumping No + 60 -
MP843 Dust
D3 Benecel® Benecel® MP843 Lumping +60 -
MP843 solution No Dust
£ Natrosol® —_ No Lumping 14 9
250H Dust
7 Natrosol® Water No Lumping 116 104
250H No Dust
8 Natrosol® Natrosol 250H No Lumping 17 -
250H Solution No Dust
F 1:1, Benecel — A few small 6.4 -
MP843/ Lumps/ Dust
HMHEC 2
9 11, HMHEC 2 No Lumping 55 -
Benecel® No Dust
MPB843/
HMHEC2

HMHEC 2: Hydrophobically modified hydroxyethyiceliulose. It is nonionic and has 1.0% aqueocus sotion
viscosity of about 2000cps at 25°C. it is avallable from Hercules incorporated of Wilmington Delaware.

Benocel® MP843: Hydroxypropyl methyicellulose. it is nonionic and has 2.0% aqueous solution viscosity of

about 4,000 cps at 20°C. It is available from Hercules Incorporated of Wilmington, Defaware.

-10 -
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Natrosol® 250H: hydroxyethyl cellulose. it is nonionic and has 1.0% aqueous viscosity of 1500 to 2500¢ps at
25°C, itis available from Hercules incorporated of Wilmington, Delaware.

Examples 10 and 11 and Comparative Examples G
These examples illustrate the dicalcium phosphate abrasive based

formulation of dentifrice utilizing carboxymethyl! cellulose agglomerated by treatment
with water or with polymer solution. The comparative examples demonstrate
formulation of control compositions where untreated carboxymethyl cellulose was
used. ’

Examples 10 and 11 illustrate the preparation of dentifrice at room
temperature using carboxymethyl celiufose CMC 8M31XF which was agglomerated
by treatment with water and with 1.0% solution of CMC 9M31XF, respectively.
Comparative example G demonstrates similar formulations where the CMC 9M31XF
was untreated. The ingredients and ingredient levels for each formulation are listed
in Table 3.

Jable 3 —
Dentifrice Formutations. W.%
Comparative
Ingredient Example 10 Example 11 Example G
CMC 9M31XF aggiomerated with water 0.20
CC 9M31XF agglomerated with 1% 0.90
solution of SM31XF
CMC 9M31XF 0.0
Glycerol 00.00 00.00 00.60
Sorsbitol (70% aq. sol.) 35.43 3543 3543 |
Distilled Water 8.99 8.99 8.99
Dicalclum Phosphate, dihydrate 45.0 45.0 45.0
Tetrasodium Pyrophosphate 042 0.42 0.42
Sodium Saccharin 0.20 0.20 0.20
Sodium Monofluorophosphate 0.76 0.76 0.76
Sodium Benzoate 0.50 0.50 0.50
| Distilled Water 6.25 6.25 6.25
Flavor 0.55 0.55 055  _
|_Sodium Lauryl sulfate 1.00 1.00 1.00

For the dentifrice formulations (Examples 10, 11 and Comparative Example

G), the following procedure was used:

-11-
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1. Tetra sodium pyrophosphate (0.42 parts), sodium saccharin (0.20 parts)
sodium monoflurophosphate (0.76 parts) and sodium benzoate (0.50 parts) were
added to 6.25 parts of water with stirring, and heat d to about 60°C to dissolve.

2. The carboxymethyl celiulose (0.9 parts) was added to the sorbitol solution
(35.43 parts) in a beaker and stirred for 15 minutes or until adequately dispersed.
8.99 parts of water was then added and the resulting mixture was stirred for 15 to 30
minutes making sure the polymer was completely hydrated (no gels). Then the
warm salt solution from Step 1 was added with stirring, which was continued for 15
minutes or until homogeneity (no lumps or gels). The mixture was then transferred
to a Ross double planetary mixer.

3. The dicalcium phosphate dihydrate (DCP) (45.00 parts) was added to the
mixer and mixing was continued for 10 minutes to completely wet the DCP. The
mixer was then opened and the beaters and bowl sides were scraped down. The
mixer was then closed; vacuum was applied; and mixing was continued at high
speed for 20 minutes or until the mix was smooth.

4, The sodium lauryl sulfate (1.00 parts) was then added and mixing was
continued for 5 minutes at low speed without vacuum. Then the flavor (0.55 parts)
was added followed by mixing for 2 minutes at low speed. The mixer was then
opened and the beaters and bowl sides were scraped down. The mixer was then
closed; vacuum was applied; and mixing was continued at medium speed for 15
minutes. The mixer was then shut off; vacuum was broken; and dentifrice was
packed out.

Comparative Examples H

These examples illustrate the Calcium carbonate abrasive based formulation
of dentifrice utilizing carboxymethyl cellulose 9M31XF agglomerated by treatment
with water. The comparative examples demonstrate formulation of control
compositions where untreated carboxymethyl celluiose was used. The ingredients

and ingredient levels for each formulation are listed in Table 4.

-12-
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Table 4
Dentifrice Formulations, Wt %

Comparative
Ingredient Example 14 Example H

CMC 9M31XF aggiomerated with Water 1.20

CMC 9M31XF 1.20
Glycerol 00.00 00.00
Sorbitol (70% aq. sol.) 24.00 24.00
Distilled Water 206 20.6
Calcium Carbonate 48.00 48.00

Sodium Saccharin 0.20 0.20

Sodium Monofluorophosphate 0.80 0.80

Sodium Benzoate 0.20 0.20

Flavor 0.50 0.50

|_Sodium Lauryl sulfate (33%) 4.5 45

For the dentifrice formulations (Examples 12 and Comparative Example H),
the following procedure was used:
CMC was dispersed in sorbitol and water solution while stirring. The stirring
10 was continued until the CMC was fully hydrated and no gels were observed.
The agglomerated CMC dispersed easily without lumping and dusting. The
lumping of CMC was observed with the unagglomerated control CMC. Next,
sodium saccharin and sodium benzoate were added while mixing. Mixing was
continued until no lumps were observed. The slurry was than transferred to
15 Ross double planetary mixer. The abrasive calcium carbonate was added to
the mixer and mixed for 10 minutes at low speed to complete wetting of
abrasive. The mixer was open to scrape down the stirring blade and walls of
the Ross mixer walls. The mixer was closed and mixed at high speed until
the dentifrice appeared smooth. The detergent sodium lauryl sulfate and
20 flavor were added and mixed under vacuum at a low speed for 5 minutes and
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then at a medium speed at 5 minutes. The dentifrice then packed into tubes
and glass jars.
Example 13

The polymers in this study were evaluated in a model cream denture
adhesive formulation, which consisted of 50 wt % of CMC, 45 wt % of petrolatum,
and 5 wt % of mineral oil. It should be noted that t he adhesion value is not only
affected by the adhesive type and its level, but also by the ratio of the petrolatum to
mineral oil.

One hundred-gram batches of denture adhesive were prepared according fo

the following formula:

Petrolatum 450wt %
Mineral Oil 5.0 wt %
CMC 7H3SXF 50.0 wt %
Total 100.0 wt %

The petrolatum and mineral oil were weighed into a 250-mi beaker. The
beaker was then placed in a circulating oil bath heated to 67°C. The contents were
stirred at the lowest speed setting of a Caframo mixer which had two 1 1/2" diameter
propellers spaced 1/4" apart on the shaft. When contents in the beaker were 650C,
the polymer was added slowly while adjusting the mixer speed to maintain a vortex
in the mixture. Mixing was continued for one hour.

The dispersible CMC was free flowing and dust free when added to the
mineral oil/petrolatum mixture in the beaker.

Artificial saliva was prepared from artificial saliva concentrate having the

following composition:

Potassium thiocyanate 2.00
Potassium chioride 14.60
Sodium phosphate, dibasic, 7-hydrate 2.00 -
Sodium phosphate, monobasic, monohydrate 1.80
Deionized water, bailed 1000.00
TOTAL 1019.80

-14 -
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The artificial saliva concentrate was diluted as follows:

Concentrat 1 part by weight b
Deionized water, boiled 9 parts by weight
TOTAL 10 Parts by weight

The pH of the diluted artificial saliva concentrate was adjusted to 7.0 with sodium «
phosphate, dibasic, 7H,0.
MTS Cyclic Compression /Tension Test:

Ter e oo

The apparatus included a specially designed fixture having a 3" diameter
Plexiglas upper plate and a 2" diameter Plexiglas lower plate, surrounded by a 4.5"
diameter Plexiglas cylinder to form a reservoir. Special adapters were fabricated for
mounting in the MTS instrument. Two milliliters of the dental adhesive sample were
dispensed from a 5-ml disposable syringe and spread evenly onto the lower stage of
the test fixture. The fixture reservoir was filled with artificial saliva so as to barely
immerse the surface of the sample (about 180 ml). The upper stage of the fixture
was brought into contact with the sample, leaving a starting position span of 0.04"
above the lower plate. The instrument was cycled to travel up to a span of 0.06" and
down to a span of 0.03" at a crosshead speed of 0.20 inch per minute and full-scale
load of 20 to 50 Ibs. The test was operated for 200 cycles, and the tension and
compression forces were recorded. Formulations were run in triplicate and the

averages were reported.

-15-
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What | claimed is:

1. In a process for preparing an oral care composition comprising at least
one dry, water-soluble or wat r-swellable polymer, the improvement comprising
substituting for the dry, water-soluble or water-swellable polymer, particulate water-
soluble or water-swellable polymer (excluding methylhydroxypropyicellulose (MHPC)
alone) which has been at least partially agglomerated by treatment with water or an
aqueous solution of a polymer and dried.

2. The process of claim 1, wherein the agglomerated water-soluble or
water-swellable polymer hydrates in polyhydric alcohols, water or water-containing
solvents substantially faster than untreated water-soluble or water-swellable
polymer, without formation of polymer lumps or significant dusting.

3. The process of claim 1, wherein the water-soluble or water-swellable
——

polymer is a polysaccharide.

4, The process of claim 3, wherein the polysaccharide is at least one
member selected from the group consisting of cellulose ethers (excluding MHPC
alone), guar, guar derivatives, Iocufsﬁean gum, psyllium, gum arabic, gum ghatti,
gum karaya, gum tragacanth, carrageenan, konjac, agar, alginates, xanthan,
scleroglucan, dextran, pectin, starch, starch derivatives, chitin chitosan, and
processed euchemia seaweed (PES).

5. The process of claim 3, wherein the polysaccharide is at least one
cellulose ether selected from the group consisting of hydroxyethy! cellulose (HEC),
hydroxypropyl cellulose (HPC), water soluble ethylhydroxyethy! cellulose (EHEC),
carboxymethyl cellulose (CMC), carboxymethylhydroxyethyl celiulose (CMHEC),
hydroxypropylhydroxyethyl cellulose (HPHEC), methyl cellulose (MC),
methylhydroxypropyl celiulose (MHPC) (when used in combination with other
polymers), methylhydroxyethyl cellulose (MHEC), carboxymethyimethyl cellulose
(CMMC), hydrophobically modified carboxymethyt cellulose (HMCMC),

-16-
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hydrophobically modified hydroxysthyl cellulose (HMHEC), hydrophobically modified ’7/7/
hydroxypropyl cellulose (HMHPC), hydrophobically modified ethylhydroxyethyl
cellulose (HMEHEC), hydrophobically modified carboxym thylhydroxyethyl cellulose
(HMCMHEC), hydrophobically modified hydroxypropylhydroxyethyi cellulose
(HMHPHEC), hydrophobically modified methyl cellulose (HMMC), hydrophobically
modified methylhydroxypropy! cellulose (HMMHPC), hydrophobically modified
methylhydroxyethyl celiulose (HMMHEC), hydrophobically modified
carboxymethylmethyl cellulose (HMCMMC), cationic hydroxyethyl cellulose (cationic
HEC) and cationic hydrophobically modified hydroxyethyi cellulose (cationic
HMHEC).

6. The process of claim 3, wherein the polysaccharide is at least one guar
derivative selected from the group consisting of carboxymethyl guar (CM guar),
hydroxyethyl guar (HE guar), hyd?&ypmpyl guar (HP guar),
carboxymethylhydroxypropyl guar (CMHP guar), cationic guar, hydrophobically
modified guar (HM guar), hydrophobically modified carboxymethyl guar (HMCM
guar), hydrophobically modified hydroxyethyl guar (HMHE guar), hydrophobically
modified hydroxypropyl guar (HMHP guar), cationic hydrophobically modified
hydroxypropyt guar ( cationic HMHP guar), hydrophobically modified
carboxymethylhydroxypropyl guar (HMCMHP guar) and hydrophobically modified
cationic guar (HM cationic guar).

7. The process of claim 3, wherein the polysaccharide is selected from
the group consisting of carboxymethyl cellulose, carrageenan, xanthan, guar, PES,

starch, starch derivatives, pectin, and mixtures thereof.

8. The process of claim 3, wherein the polysaccharide is carbbxymethyl

cellulose. -
—_—

9. The process of claim 3, wherein the polysaccharide is carrageenan.

~/
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10.  The process of claim 3, wherein the polysaccharid is a mixture of
carboxymethyl cellulose and carrageenan.

11.  The process of clainTt, wherein the water-soluble or water-swellable
synthetic polymer is homo- or copolymer comprising an acrylic acid or acrylic acid
salt monomer, homo or copolymer comprising of ethylene oxide or propylene oxide,
copolymer of poly(methyl! vinyl ether/maleic anhydride), and polyvinylpyrrolidone.

12. The process of claim 1, wherein the water-soluble or water-swellable
polymer is a mixture of polysaccharide and a synthetic polymer.

13. The process of claim 12, wherein the polysaccharide is selected from
the group consisting of CMC, HEC, carrageenan, and xanthan gum.

14. The process of claim 13, wherein the synthetic polymer is selected
from the group consisting of a homo- or copolymer comprising acrylic acid or acrylic
acid salt monomer, and a homo- or _oopolymer comprising ethylene oxide or

propylene oxide monomer.

15.  The process of claim 1, wherein the oral care composition is a
dentifrice or a dental adhesive.
16. The process of claim 15, wherein the oral care composition is a
dentifrice composition and further comprises dental abrasive and humectant.
—
17.  The process of claim 16, wherein the humectant is a polyhydric
alcohol.
e —
18. The process of claim 17, wherein the polyhydric alcohol is selected
from the group consisting of glycerol, sorbitol, polyethylene glycol, propylene glycol,

and mixtures thereof.

-18 -
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19.  The process of claim 1, wherein the at least partially agglomerated
particulat water-soluble or wat r-swellable polymer is prepared by spraying water
or aqueous solution of the po|ymg&nto particles of water-soluble or water-swellable
polymer and drying the particles.

20. The process of claim 19, wherein the spraying of the water or aqueous
solution of the polymer onto the particles takes place in a fluidized bed.

21. The process of claim 1, wherein the dentifrice further comprises
ingredients selected from the group consisting of secondary thickener, flavors,
herbs, sweeteners, preservatives,detergent, surfactants, antibacterial, coloring
agents, opacifier, buffering agent, sequestering agents, film former, antiplaque
agents, tartar control agents, vitamin, antimicrobial, breath freshener, teeth
whitening agent and fluoride.

22. Anoral care composition prepared by the process of claim 1.
..// :

23. The process of claim 21, wherein the dentifrice contains no polyhydric

alcohols.

———

24. The process of claim 16, wherein the dentifrice is anhydrous.
-
25. The process of claim 15, wherein the dentifrice contains no

humectants or organic solvents.

-

26. The process of claim 15, wherein the dental adhesive is in the form of

a powder or paste. y

-~
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5 27. The process of claim 26, wherein the paste comprises a
polysaccharide, tackifier, secondary adhesive, vehicle, filler, flavor, color, wetting

agent, extrusion aid, and humectant.

28. The process of claim 26, wherein the powder comprises a
10  polysaccharide, secondary adhesive; tackifier, filler, flavor, and an anticaking agent.

-20-




154
S PATENT

Modi Case 1

10 PROCESS FOR MAKING ORAL CARE COMPOSITIONS
USING AGGLOMERATE DISPERSIBLE POLYMERS

the Disclosure

An improved process for preparing an oral care composition of mixing at least
15 one dry oral care ingredient and a dry water-soluble or water-swellable polymer, the
improvement is by replacing the dry, water-soluble or water-swellable poltymer with a
particulate water-soluble or water-sweliable polymer which has been at least partially
agglomerated by treatment with water or an aqueous solution of polymer(s) and
drying the agglomerated particles.
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[ Docket No.
Harcum & Modi 1

Declaration and Power of Attorney For Patent Application

English Language Declaration
As a below named inventor, | hereby declare that:
My residence, post office address and citizenship are as stated below next to my name,

| believe | am the original, first and sole inventor (if only one name is listed below) or an original,

first and joint inventor (if plural names are listed below) of the subject matter which is claimed and for
which a patent is sought on the invention entitled

Process for Making Toothpaste Using Agglomerated Dispersible Polymers

the specification of which

{check cne)

K is attached hereto.

O was filed on as United States Application No. or PCT iIntemational
Application Number
and was amended on

(if applicable)

| hereby state that | have reviewed and understand the contents of the above identified specification,
including the claims, as amended by any amendment referred to above.

| acknowledge the duty to disclose to the United States Patent and Trademark Office all information

known to me to be material to patentability as defined in Titie 37, Code of Federal Regulations,
Section 1.56.

| hereby claim foreign priority benefits under Title 35, United States Code, Section 119(a)-(d) or
Section 365(b) of any foreign application(s) for patent or inventor's certificate, or Section 365(a) of
any PCT International application which designated at least one country other than the United States,
listed below and have also identified below, by checking the box, any foreign application for patent or
inventor's certificate or PCT International application having a filing date before that of the application
on which priority is claimed.

Prior Foreign Application(s) Priority Not Claimed
- a
(Number) (Country) (Day/Month/Year Filed)
{Number) (Country) (DayMonth/Year Filed) .
(Number) (Country) {Day/Month/Year Filed) ° T

Form PTO-SB-01 (3-05) (Modified) POYREVO2 — Patent and Trademark OWice-U.S. DEPARTNENT UF COMMERCE:
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| hereby claim the b nefit under 35 U.S.C. Section 119(e) of any United States provisional
application(s) list d below:

(Application Serial No.) (Filing Date)
(Application Serial No.) (Filing Date)
(Application Serial No.) (Fiing Date)

| hereby claim the benefit under 35 U. S. C. Section 120 of any United States application(s), or
Section 365(c) of any PCT International application designating the United States, listed below and,
insofar as the subject matter of each of the claims of this application is not disclosed in the prior
United States or PCT Intemational application in the manner provided by the first paragraph of 35
U.S.C. Section 112, | acknowledge the duty to disclose to the United States Patent and Trademark
Office all information known to me to be material to patentability as defined in Title 37, C. F. R,,
Section 1.56 which became available between the filing date of the prior application and the national
or PCT Intemational filing date of this application:

(Application Serial No.) (Filing Date) (Status)
(patented, pending, abandoned)

(Application Serial No.) (Filing Date) (Status)
{patented, pending, abandoned)

(Application Serial No.) (Filing Date) (Status)
{patented, pending, abandoned)

| hereby declare that all statements made herein of my own knowledge are true and that all
statements made on information and belief are believed to be true; and further that these statements
were made with the knowledge that wiliful false statements and the like so made are punishable by
fine or imprisonment, or both, under Section 1001 of Title 18 of the United States Code and that such
willful false statements may jeopardize the validity of the application or any patent issued thereon.

Form PTO-SB-01 (8-85) (Modified)
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POWER OF ATTORNEY: As a named inventor, | hereby appoint the following attomey(s) and/or
agent(s) to prosecute this application and transact all business in the Patent and Trademark Office
connected therewith. (list name and registration number)

|

Hercules Incorporated, 1313 N. Market Str., Greenblum & Bernstein, PLC
Wilmington, Delaware 19894-0001, USA 1941 Roland, Clark Place, Reston, YA 22091, USA
Boyd, Steven D., No. 31,000 Cairns, James A., No. 32,557 Bernstein, Bruce H, No. 29,027
Edwards, David 27,293 Greenblum, Neil F. 28,394
Kuller, Mark D. 31,925 Rowland, James L. 32,674
Millikin, Margaret S. 38,969 Turk, Arnold 33,094
Morrison, Joyce L. 31,902
O'Fiynn O'Brien, Robert P, 35,629
Rossi, Joanne Mary Fobare 43,061
Sloan, Martin F. 38,618
Wood, John L. 32,183
Send Correspondence to: David Edwards

Hercules Incorporated

1313 North Market Street

Wilmington, DE 19894-0001 USA

Direct Telephone Calls to: (nrame and telephone number)
«302) 594-6974

B Full name of sole or first inventor
| Harcum, Weldon Wright

Soieorﬁtsu—rmssgnam \’Q MW\J IM‘n)ﬁ?a“i

New Castle County Delaware
Citizenship
USA

Post Office Address
77 W. Cherokee Dr.

[ Newark, DE 19713 USA
t

I|  Full name of second inventor, if any ]
| Modi, Jashawant J.

Second Inventor’s signature r ) f . — —Date—
\\fmq\ An \/2\—\(\/’ 3 'Y}/\J% l"/l‘?/‘f"f
Residence
New Castle County Delaware
Cilizenship -
USA

Post Office Address
__57 Raphael Road, Bella Vista

Hockessin, Delaware 19707 USA

Form PTO-SB-01 [8-95) (Modified)
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REIVINDICA NES
Se rcivindica en un proceso pama preparar una composicion de cuidado oral que
comprende al menos un polimero seco, solublc cn agua o hinchable en agua, cl
mejoramienio qué comprende substituir en lugar del polimero _seco, soluble en agua o
hinchablc en agua, un polimero en particulas, soluble en agua ¢ hinchablc cn agua
(excluyendo la metilhidroxipropilcelulosa (MEIPC) sols), que ha sido al menns
parcialmente aglomerado pur tratamiento con agua o una solucidn acuosa dec un

polimero y secado.

£l prooeso de Ia reivindicacion 1, en el que el polimero aglomerado, soluble cn agus o
hinchsble en agua se hidrata en sicoholcs polikidricos, sgua o disofventes que
contienen agua, de una manera esencialmente mis répida que ol polimero soluble ¢n
auus o hinchable on agus no tratado, sin la formacion de terronea de polimero o
formacin significativa de polvo,

El proceso de la reivindicacion 1, en ¢l que el polimero soluble cn agua o hinchable co
agua es un polisacarido.

El proceso de 1a reivindicacion 3, en el que el polisacirido es al menos un miembro
seleccionado del grupo consistente en éteres de cclulosa (cxcluyendo MHPC sola),
guar, derivados de guar, goma de algarroba, silio, goma aribigs, goma ghatti, goma
Karaya, goma trayscanlo, camagesnan, konjac, agar, alginatos, xanlanos,
escleroghicano, dextrano, peptina, almidén, derivados de almiddn, chitina chistosan y
alga marina de euchemia procesada (PES).

El proceso do la reivindicacién 3, en el que ol polisacdrido es al menos un dter de
cclulosa seleccionado del grupo ounsistente en celulosa de hidroxietile (HEC),
celulass de hidroxipropilo (HPC), celulosa de hetilhidroxictilo (EHEC) soluble cp
agus, coluloss de carboximetilo (CMC), celulosa de carboximeMihidroxietilo
(CMHEC), celulosa de hidroxipropilhidroxietilo (HPHEC), cclulosa de metilo (MC),
celulosa de metilhidroxipropilo (MHPC) (cuando sc uliliza en combinacion con otros
polimoros), cclulosa de metilhidroxietilo (MHEC), celulosa de carboximetilmetilo
(CMMC), celulosa de carboximetilo hidrofobicamente modificads (HMCMC),
celulosa de hidroxictila hidrofébicamentc modificada (HMHEC), cclulosa de

QN
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11.

hidroxipropila hidrofobicamente modificada (HMHPC), celulosa de etilhidroxietilo
hidrofobicamente maodificads (HMEHEC), celulosa de carboximetilhidroxietilo
hidrofébicsmonte modificada (HMCMHEC), celulosa do hidroxipropilhidroxietilo
hidrofobicamente modificada (HMHPHEC), celulosa de metilo hidrofobicamente
modificada (HMMC), celuloss dc metilhidroxipropilo hidroftbicamente modificada
(HMMHPC), celulosa de metilhidroxiesilo hidrofobicamente modificada (HMMHEC),
celulosa de carboximetilmetilo hidrofébicamente modificada (HMCMMC), celulosa
calidnica de hidroxietilo (HEC oatidnica) y celulosa de hidroxietilo catiénica
hidrofébicamente modificada (HMHEC catidnica).

El proceso de Ia reivindicacitin 3, en el que ol polisachrido es al menos un derivado de
guar scloccionado dol grupo consistemic cn guar de carboximctilo (guar de CM), guar
de hidroxietilo (guar de HE), guar de hidroxipropilo (guar de HP), guar de
carboximetilhidroxipropilo (yuar de CMHP), guar cationico, guar hidrofébicamente
modificado (guar HM), guar de carboximelilo hidroldbicamente modificado (guar de
HMCM), guar de hidroxietilo hidrofobicamente modificado (guar dc HMHE), yuar de
hidroxipropilo hidrofobicamente modificado (guar de HMHP), guar de hidroxipropilo
catidnico hidrofdbicamemte modificade (guar de HMHP catidnico), guar de
carhoximetilhidroxipropilo hidrofdbicamcnte modificado (guar de HMCMHP) y guar
catibnico hidrofobicamente modificado (guar catidnico HM).

I proceso de la reivindicacién 3, en ¢l que ¢l polisschrido se selecciona del grupo
consistente en celulosa dc carboximelilo, carmageenan, xantana, gusr, PES, almidén,
derivados dc almiddn, pectina y mezclas de los mismos.

El proceso de la reivindicacién 3, cn ol que el polisachrido e celulosa de
carboximetilo.

El proceso de la reiviadicacion 3, en el que el polisscirico ¢s carmageenan.

£l proceso de Ia reivindicacion 3, en ¢l que el polisacérido es una mezcla do colulosa
de carboximetilo y carragcenan,

El proceso de Ia reivindicacién |, cn ol que ¢l polimero sintético soluble en agua o
hinchable en agua es un homopolimero o un copolimero que comprende un monbmero
de #cido scrilico o sal de é&cido acrilico, un homopolimero o copolimero que
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comprende Gxido de etileno u éxido de propileno, un copolimero de poli(éter de
metilvinilo/anhidrido maléico) y polivinilpirrolidona,

El proceso dc la reivindicacién 1, en ef que ¢l polimero soluble en agua o hinchable en
agua es una mexcla de un polisacirido y un polimero sintético.

El proceso dc la reivindicacion 12, en ¢l quo ol polisacirido se selecciona del grupo
consistenie en CMC, HEC, carrageenan y goma xantano.

El proceso de Ia reivindicasion 13, en e que el palimero sintético sc sclecciona del
grupo consistcnte en un homopalimero 0 un copolimero que comprende un monémero
de &cido acrilico o sal de icido acrilico y un homopolimero ¢ copolimero que
comprende un mondmero de dxido de ctileno u dxido de propileno.

Bl proceso de la reivindicacién 1, en ol que la composicidn de cuidado oral cs un
dentifiico o un pdhesivo dental.

T proccso de la reivindicacion 15, en ¢l que la caompasicidn de cuidado oral ¢s una
composicidn de dentifrico y comprende ademds un abrasivo dental y un humectante.
El proceso de Ia reivindicacion 16, cn cl que cl lumcctantc cs un alcobol polihidrico.
prooeso de I reivindicacién 17, en ¢ que el alcohol polihldrico se selecciona del
grupo consistente en glicerol, sorbitol, polictilenglicol, propilenglicol y mezclas de los
mismos.

El prootso de la reivindicacion 1, en el que se prepara al menos un polimero cun
particulas, parcisimente aglomerado, solublc cn agua 0 hinchable en agua, mciando
agua o una solucin acuosa del polimero sobre las particulas del polimero soluble en
ague o hinchable en agua y secando las particulas.

Bl proceso de la reivindicacion 19, cn el que ol rociamiento de agua o solucién acuosa
dcl polimero sobre las particulas tiene lugar en un lecho fluidizado,

El proceso de la reivindicacién 1, on ¢l que el dentifrico comprende ademas
ingredicntes solcecionados del grupo consistente en espesador sccundario, sabores,
hicrbas, dulcificadores, preservativos, detergente, agemtcs ionsoaclivos, agentes
antibacterianox, ageatcs colorantes, opacificador, agente de amortiguacion, aycnies de
captacion, formador de pelicula, agentes antipiaca, agentes para control de sarro,
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vitamina, agoutes antimicrobisnos, rcfrescante de s respiracidn, agente pars
blangqueado de dientes y fluoruros,

Una composicién de cuidado oral preparada por el proceso de Ia reivindicacion 1,

El proceso de la reivindicacion 21, en ol que el dentifrico no contiene ningun alcohol
polihidrico.

El proceso de Ia reivindicacidn 16, cn el que el demiftico es anhidro,

proceso de Ia reivindicacién 15, en ¢l quc ¢l dentifrico no contienen ningin
humectanie ni ningiin disolvente orginico.

El proceso de la reivindicacion 15, en ol quo el adhesivo dental estd en la forma de un
polvo o pasta.

Bl procoso de la reivindicacién 26, en el que la pasta comprende un palisachrico,
viscosificador, adhesivo secundario, vehiculo, rellcno, sabor, color, agente
humectante, ayuda de extrusion y humectante.

El proceso de la reivindicacion 26, en el que el polvo comprende un polisacirido,
adhesivo secundario, viscosificador, relleno, sabor y un agente antipastel.
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PROCESO PARA LA PRODUCCION DE COMPOSICIONES
DE CUIDADO ORAL UTILIZANDO POLIMEROS
DISPERSABLES AGLOMERADOS

Resumen
Un proceso mejorado para la preparacidn de una composicibon dc cuidado oral de
mezclar 3l menos un ingrediente seco de cuidado oral y un polimero séco, soluble ¢n agus ©
hinchable en agua, el mejoramiento consiste en reemplazar el polimero seco, soluble en agus o
hinchablc cn agus con un polimero soluble ¢n agua 0 hinchable en agua en particulas que han
sido al menos parcialmente aglomeradas por matamiento con agus o una solucidn acuosa do
polimero o polimeros y secar las particulas aglomoradas.
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PROCESO PARA 1.A PRODUCCION DE COMPOSICIONES DE
CUIDADO ORAL UTILIZANDO POLIMEROS DISPERSABLES
AGLOMERADQS

Esta invencién s¢ relaciona con ol uso dc una composicién de un polimero soluble en
agua o hinchable en agua, aglomerado por tratamiento con agua 0 une solucién acuoss del
polimero y el secado para producir composiciones de cuidado oral.

Las composiciones de cuidado oral generalmente se refieren a dentifricos y adhesivos
dentales. Las formulaciones de dentifricos generalmente contienen un abrasivo dentalmente
aceptable, un humectante, agua y un polimero saluble cn agus que sirve como un cspesador o
aglutinador para Jos ingredienies, Se ufilizan también en bajos niveles una variedad de otros
ingredientes, 1ales como sabores, color, vitaminas, antiplaca, anti-sarro, rcfrcscantes ds la
rospiracibn, color, dulcificantcs, prescrvalivos y fluoruros. El glicerol y el sorbitol
(generalmente como una solucidn acuosa) son los humectantes dc dontifricos mds
cominmente utilizades y, dependicndo de las caracteristicas deseadas en el producto, pueden
incorporarse también polietiicaglicol v propilengflicol. Cuatro tipos do dentifricos s praducen
generalmente: 1) croma, 2) gel transparente o transliicido, 3) cintas de crema y gel y 4) polvos
$BCOS.

Los espesadorcs © aghtinantes empleados pars dentifricos son celulosa de
carbaximetilo (CMC), celulosa de hidroxietilo (HEC), sitice, silicato de aluminio do magnesio,
oarrageenan, xantano, guer, alginalo o dcidos poliacrilicos, sales de acidos poliacrilicos,
polimeros de 6xido do etilenn, copalimero de dxiio de etileno y éxido de propilcno, algs
merina suchemia procesada (PES), almidén, derivados de almiddn, pepting y agar,

En el proceso de fabricacién del deatiftico, la incorporacian de un polimero agiutinanie
seco sotuble en ayua cn ls composicion presenta frocueniemente dificultades por causs de la
tendencia a formar terrones cuando los polimeros secos se agregan y s¢ dispersan en sistemas
acu0sos. Listo sumenta cl tiempo requerido pars obtcnor una hidratacién uniforme o una
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disporsién uniforme del polimero aglutinantc. Y algunas veces, parciones dol polimero
podrian permanecer en el dentifrico en forma de gel parcialmente hidratado. Esto puede no
solamente afectar 8 la cstabilidad de anaquel del dentifrico y su reologia, sino quc también
haria al dentifrico estéicamente inaceptabic. Un problema que surge una y atra vez en Ia
industria del dentiftico es hacer un polimero que sea universalmente dispersable sin tencr cn
cucnts cl ambicnte en el que se va & utilizar. La produccién de un polimero dispersable, basado
en una formulacién en particulas ha sido ya hecha antes de la prosente invencion, pero se
produce una formulacién de polimero especifica. Por consiguiente, existe Ia necesidad en Ia
industria de un mé&odo para incorporar universalmente polimeros aglutinantes solubles en
agua cn las formulaciones de demlfricos, con el que re consigan productos libres de polvo y
libres de terrones, un ripido desamrollo de Ia viscosidad y una rcducoibn del tiempo de
preparacion de los lotes, Y 36 permita ef convenieate manejo del aghrinante.

1.3 Patente de Estados Unidos N°5.869.029 expone una composicion de demtifrico que
utiliza una composicién aglomerada dc un polimero soluble en agua al menos parcialmente
sglomerado por tratamicmto con al menos un policl. La Patente de Estados Unidos
N*3.396.034 expone un proceso pars converlir un malerial de &er de celulosa en particulas
dificil de dispcrsar 0 una goma vegetal en un material en particulas Bbro de polvo y ficilmente
disporsable, sometiendo las particulas finas & un rociamionio con agua en una cantidad
suficionte para producir uma hidretacion superficial, La Pateme de Estados Unidos
N"4.557.938 exponc un proceso para preparar goma vegetal aglomerada dispersable/particulas
poriadorss merclando en seco ¢l portador cn particulas, tales como el almidbén y la goma
vegetal, en un secador de lecho fluido. La goma vegetal fluidizada y las particulas de aimiddn
se rocian con agua para humedecer la superficic dc las particulas para producir la
sglomeracidn. La pateme de Estados Unidos N°3.455.714 expone la aglomeracion de un
polimero solublc cn agua con éter de celulosa soluble en agun que no tiene una fendencia a
sglomerarsc cuando se agrega al agua. La Patente jeponesa N°93075369 B expone un método
para rociar agua sobre una pasta co polvo soluble en agua bajo estado fluidizado y secar los
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grinulos formados. La pasts en polva inicie! pucde ser hidroxiprapilcelulosa o
carboximetilcelulosa catre otros polimeros.

Ninguna de las patentcs antcriores expone ol uso de un polimero soluble on agua o
hinchable en agua, aglomerado con agua ¢ un polimero acuoso, cn composiciones de cuidado
oral,

Eisia invencidn ye relaciona con un proocso mecjorado para proparer una composicion de
cuidado oral que comprende a! menos un polimero seco, sokible en agua o hinchable an agua
(excluyenxio solamente la metilhidroxipropilcclulosa), o mcjoramicnto que comprende
substituir cn lugar dol polimero seéco, soluble én agua o hinchable en agus, un polimero en
particulas, soluble en agua o hinchable en agua que ha sido al menos parcialmente aglomeradn
por {ratamiento con agua sola o una solucién acuoss do um polimero o polimeros solubles
agua y sccar. El polimero en particulas, sofuble en agua o hinchablc cn agua, que ha sido al
menos parcialmente aglomerado por dicho tratamicnto con agua sola o una solucién scuosa
del polimero soluble en agua y secado, se hidrata en akcobol polihidrico, agua o disolventes
que contiencn agus de una manera substancialmente mis ripida que el corrcspondicnte
polimero no tratado, soluble cn agus o hinchable en agua, sin Ia formacién de terrenos dcl
polimero y estado libre de polvo.

Se ha vbservado sorprendentementc que un polimero en particulas, sofubie en agua o

hinchsblc en agua, al menos parcisimente aglomerado por tratamiento con agua sola o una
e ——_

solucién acuosa del polimero y secado tienc una mayor dispersabilidad sin producir palvo ni Ia
formacién de terrones del polimero on Ia preparecién de composiciones de cuidado oral. La
aglomeracién se deﬂl;e aqui como la agrepacion de particulas individuales resultando en un

aumento en el tamafio d¢ particulas del matcrial en paniculas.

Cualquier polimeso natural o siméticos, soluble en ajnm o hinchable en agua, puede
cmplearse para preparam la composicion de esta invencién. Los polimeros preferidos solubles
en agua o hinchables en agua son los polisachridos. Los polisaciridos dtiles pueden incluir,
pero sin limitarse 3, éteres de celulosa, guar, derivados de guar, goma de algarroba, silio, goma
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aribics, goma ghatii, goma karaya, goma tragacanto, carrageenan, Komjac, agar, alginalos,
xantano, escleroghicano, dextranu, pecting, almidén, derivados de almidon, chitina y chitosan.

Laos polisacéridos preferidos son tter de cefulosa, carrageonan, guar, derivados de guar
Y pectina.

Los éteres de celulosa para utilizarse en la invencion incluyen celulosa de hidroxielilo
(HEC); eclulosa de hidroxiprapilo (HPC), cclulosa de etilhidroxietilo soluble cn agua (EHEC),
celulosa de carboximctilo (CMC), celulosa de carboximeltihidroxictilo (CMHEC), cehilosa de
hidroxipropilhidroxietilo (HPHEC), cclulosa de metilo (MC), celulosa de metilhidroxipropilo
(MHPC) (cuando se wtiliza en combinacién con otros polimeros, celulosa de metilhidroxietilo
(MHEC), celulosa de cartboximetiimesilo (CMMC), celulosa dec  carboximetilo
hidrofébicamente modificada (HMCMC), colulosa de hidroxietilo hidrofébicamente
modificada (HMHEC), celulosa de hidroxipropilo hidrofdbicamente modificada (HEMHPC),
celulosa dc ctilhidroxictilo hidrofobicamente modificada (HMEHEC), cehilosa de
carboximetithidroxictilo  hidrofobicamente  modificads (HMCMHEC), celulosa de
hidroxipropilhidroxietilo hidrofébicamente maodificada (HMHPHEC), celulosa de metifo
hidrofobicamente modificads (HMMC), celulose de metilhidroxipropilo hidrofébicamento
modificads (HMMHPC), celulosa de metithidroxietilo hidrofdbicamente modificada
(HMMHEC), celulosa de carboximetilmetilo hidrofébicamente modificada (HMCMMC),
celulosa de hidroxietilo catibnica (HEC catibnica) y coclulosa de hidroxictilo catidnica
hidrofdbicamente modificada (HMHEC catiénica). El éter de celulosa preferido es celulosa de
carhoximetilo.

Los dorivados de guar pars wtilizarse en & invencidn incluyen guar de carboximetilo
(guar dec CM), guar de hidroxietilo (guar de HE), guar de hidroxipropila (guar de HP), guar de
carboximetilhidroxipropilo (guar de CMHP), guar catibnico, guar hidrofdbicamente
modificado (guar HM), guar dc carboximctilo hidrofdbicamente modificado (guar de
HMMCM), guar de hidroxietilo hidrofébicamente modificado (guar de HMHE), guar de
hidraxiprapilo hidrofobicamente modificado (guar de HMHP), guar do hidroxipropilo
cationico  hidrofbbicamente modificado  (guar catibnico de HMHFP), guar de
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carboximetilhidroxipropilo hidrofSbicamente madificado (guar dc¢ HMCMHP) y guar
catibnico hidrofobicamentc modificado (guar catibnico HM).

Los polisacéridos mis preferidos para utilizarse cn la preparacion de las composiciones
de cuidado oral de esta invencidn son celulosa de carboximetilo y carrageonan o mexclas de
los mismos. El mis preferido ¢s celulosa de carboximetilo.

Los polimeros sintéticos solubles en agua o hinchables cn agua son un homopolimero o
un copolimero que comprende un monémero de dcido acrilico o sal de écido acrilico, un
homopolimero o un copolimero gue comprende dxido de clileno v &xido de propileno, un
copolimero de poli(éter de metilvinilo/anhidrido maléico) y polivinilpirrolidonz. El palimero
sintético preferido ¢s un homopolimero o un copolimero que comprende un monémero de
écido acrilico 0 sal de dcido acrilico.

El agua o uma sohicion acuosa de un polimero o polimcros ¢s un agente de
aglomcrucion idcal porque cstos componenies ya s¢ ulilizan en las formulaciones de
dentifricos. Por lo tanto, estos agentes no estin agregando ningiin mievo o indesesblc
ingrediente que puede ser indeseable en algunas formulaciones. En otras palabras, ¢l polimero
sc considera nitido, ¢3 decir, uno que no tiens en &l ningiin material extrafio que afecte o limite
¢f productio final del dentifrico,

Las composiciones aglomcradas pucden preparase &l polimero en particulas con agua o
una solucion acuosa del polimero o polimeros, Pueden emplearse para la oporacitn unidades
de rociamiento de lecho fluidizado comercialmentc disponibles

Los polimeros aglomerados solubles en agua o hinchables en agus do osta invencion se
hidratan o se disuclvca sin espolvoréalas en agna o disolventcs que contienen agua o aleohol
polihidrico do una manera esencialmenre mis ripida que los comrespondientes polimeros
solubles en agua o hinchables cn agua no tratados. Esta velacidad de hidratacion o disolucion
se mide utilizando un Faake Visco Tester 501, que mide la caatidsd de torsidn (fuerzu)
necesaria para mantener |a rotacién del sensor en Ia solucion a una velocidad establecida (400
rpm), segiin se hidrata el polimero y se produce el espesamionto. El tiempo dc hidratacidn se
considera que cs ¢l tiempo en minutos que {leva conseguir un 95% de viscosidad final, cuando



1a viscosidnd Rnal sa toma como el promedio de la viscosidad en ks dltimos 5 minutos
durante un experimento de 1 hocs,

En cels frabyjo, la hidrafucion on agm sc determimd a 25°%C ywio 535°C. por cjemplo, bajo
las opndiciones amtes indicades, la celulosa de carboximetile no tretada formd terrenos
mmediatamentt v noccitd después apeoximadementc |5 mimutus pam  conscyum wna
viscosidad del 95%%; mienirss que 1a celulosa de carboximetilo aghkwmerada por el Imiamienia
con agua ¢ wia soluclin acansa de CMC se disperad y se disolvls ripidameute en menos de 5

minutos.

Oura venigla ¢e s5i0s pollmems agiomerados e que Ia agtomerscidn sirve pare reducir .

ta camtidad de formacidn de polvn que ownTe aando se manejan Jos polimeroy no tralados.
Jor Jo tanta, estos reduce en b mdusinia fos problemas 1anie de salnd como de sapuridat (por
ciemplo, ¢] suelo resbaladizo o la inhalacidn ds palvo).

En k1 presente invencitn, ¢l process de revestimiento por aplomerscibn-rocismicnto
puede utilizarse pura ¢l revestimicito de un soby polinere o de una mezcls de poliseros. Do
mancra sereiante, 1a soluckin de revestimiento por rociamicalo puade sex del mismo polimera
comn ol pollmeno base o de un pofimeso dilerenia 0 una mezcla de polimeres. La solucion de
revestimicnid por rocismlento del pallmero podria ser de un disolvenis (al como agua {cuaadd
su ulilizam palimeros de CMC, HEC, HI'C, quar, pecting, fcido acrilion con enlace cruzado),
apun/etano] (cuando se uitiza guar do HPC, HPMC, HEC, HF), eanal (cumdo se wiilzan
HPC, potimeres de dcido acrilico con ealace cruzado y HMHEC), policilenglicol {cuando se
wtiliza HPC), propilenglicod (cuando sc utifiza HPC o icidos acrllleos de enlace cnmado) o
ghicerol (cuando so uriliza HEC), euangl/poBetilenglizal {cuando se wtiliza HP'C).

La soduoidn de reveslimlento por mclamiento podria tambiéa contener myradientes de
tas formulacipnes de cuidado ocal, (ales 0omo un agante de amortiguacidn, vitaminas, agenlc
de blangoeado, color, sabor, tbrasivo, refrescants de | respiracidn, sales, agua, humcctimtes,
disolventes orsdnicns, un agente astimicrobismo, 1o sgentc antiplaca, wn agenie anticavidad.
para unp disiribuciém mis unifbrme de los mgredicntey aclives & 1o krge de toda s
formudacion.
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El doentiftico de esta invencifn contiene sbrasivos, humectantes y polimerog solubles
cn agua. Los bumectantes se utilizan para retener la humedad en of dentifrico, particularmente
en el extremo de boquilla del tubo donde el dentifrico puede esar en contacto prolongado con
el aire. Los pollmeros solubles en agua sirven como espesadores y aghutinantes para los
ingredientes. Pucden también utilizarse en bajos niveles una variedad de otros ingredientes,
tales como un esposador secundario (srcilla, sflice, polimeros sintéticos), sabores, color,
agente de blanqueado de dientes, sales (por ejemplo, NaCl, benzoato de Na, pirofosfato de
tetrasadio), dulcificantes, prescrvativus, detergentes, opacificadores, agentes de captacién,
formadores de policula, vilaminas, un agente antimicrobiano, agentes para o blanqueado de
dicntes, sgentes de control del sarro, agentes de control de placa y fluoruro.

Los shrasivos deniales quc sc utilizan en el dentifrico de esta invencién son
tipicamentc silice y sales inorgdnicas esencialmente insolubles. Las sales inorgénicas
preferidas son fosfito de dicalcio, carbonato de calcio, fosfato de calcio dibésico, fosthio de
calcio tribdsico, sulfato do calsio, bicarbonato de sodio, metafosfato de sodio insoluble, &xido
de aluminio hidrutado y carbonatos y fosfitos do magnesio. La silice y los xerogelcs do silice
son particularmente iitiles pars los dentifricos transhicidos o transparenies.

Los lumectantcs tipicos para utilizarse en ¢l dentifrico de esta invencitn, incluyen
glicerol, sorbitol, propilenglicol o mezclas dc los mismos, que se mezclan con un vehiculo
humoctanie apropiado, tal como agus. Ouros alcoholes polihidricos podrian también utilizarse
como humectantes, tales como ribitol, xilitol, mannitol, anabitol, polietilenglicol y mezclas de
los mismos.

El dentifrico puedc coniener polioles a un nivel desde apraximadamentc 0.5 a
aproximedamente 99.5% por peso en basc sl peso total del dentifrico. Un nivel preferido es
desde aproximadamente 2 a aproximadamente $0% por peso, y un nivel mids preferido ¢s
desde aproximadamonie 10 a aproximadamente 3024 por peso.

Para la proparacién del dentifrico dc csta invencién, el polimero soluble en agua o
hinchable en agua que ha sido aglomerado por tratamiento con agua 0 solucién acuosa del
polimero sc agita con: a) un humectante o una mezcla de humectantos; b) un vehiculo
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humectante, muy tipicamente agua; c) sales, colorantcs y activos de dentifrico, d) abrasivo; €)
agentes tensoactivos; y I} sabores para obtener una formulacién de demifrico completa. En un
método proferido dc preparacidn, ol polimero soluble en agus sglomcrado se¢ agrega
directamente a [a mezcla de humectanics y of vehiculo humectante y se agita hasta quc las
particulas del polimcro cstén tolalmente disueltas o hinchadas; despuds, se agregan
cualesquiera salcs, seguido por un abrasivo. El abrasivo sc agrega después de completar la
disolucion de las sales. La mezcla sc agita hasia que las particulas del abrasivo se humedecen
para formar una pasta; cntonces s¢ agrega ol agente tensoactivo, seguido por ia agregacidn do
sabores.

Dc acuéndo con esta invencion, la composicidn de cuidado oral puede estar en fa forma
de un adhesivo dental. Un adhesivo dental es ncoosario principalmente cuando la dentadura
encajn mal ¢n s encias. La funcién del adhesivo dental es ayudar a resener Is dentadura en Is
boca y proporcionar un almohadillado (para rcducir las molestias) para las encias. Los
adhesivos dentalos proporcionan un grado cxtra de seguridad durantc la comida y Ia
conversacion. [.a8 caracteristicas descadas en el adhesivo dental, enire otras, son quo debe ser
lacil de exzruir desde su envase v fiicil de aplicar, estable al crecimiento microbiano, no téxico,
no iritante, inodoro, sin sensacién grasicna en la boca y ficil do limpiar,

Generalmente, los adhesivos dentales estin en Is forma de cremas o polvos. Las cremas
incluyen tipicamente un adhesivo, por ejemplo, CMC, copolimero dc poli(éer de
metilvinilw/anhidrido maléico), comercializado bajo la marca comercial Gamrez por ISP Co.
do Wayne, New Jersey, karaya, dxido de polietileno, yclating, etc.), un vehiculo (por ejemplo,
petrolato, aceitc minenal, cera, parafina), un relleno (por ejemplo, 6xido de magnesio), sabor,
color, prescrvalivo, agente humectante, ayuda de extrusidn y humeciante. Los polvos son casi
similares 8 lag cremas cn la compozicion, excepto gue no contienen un vehiculo liquido. El
polvo puede coniener ademés un agente anti-pastel, 1al como silice.

Ests invencién se ilustrari todavia mds por los siguionies ejemplos, que son solamente
para propésito de ilusiracién y no se pretende quo scan fimitantes. Todos los porcentajes o
partes son por peso, 4 no ser que se indique de oyra manera.
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En todos los ejemplos, excepto cuando se hace notar de otra mancra, los polimeros
fueron tratados cn una unidad de rociamiento desde arribe, un Procesador de Lecho Fluido de
Glan (Modelo GPCG-5) con agua o soluciones acunsas del polimero al 19%. Después que se
consiguieron los apropindas tamafos de particulas, las muestras fieron luego secadas en el
Processdor dc Lecho Fluido de Giatt con una temperaiurs dol aire caliente de entrada de
aproximadamente 65°C y un contenido de humedad en las muestras por debajo del 9%, ¥
después se enfriaron hasia la tcmporsiura ambientc. Los tamaflos de los lotes eran
aproximadamente de 3 Kg.

Ejemplos 1-4

Los Ejemplos 1-4 domucstran la exporimentacion de la celulosa de carboximetilo
aglomerada por tratamiento con agua y unz sohucidn acuosa del polimero, La celulosa de
carboximetilo erz o bien CMC 9M3 1XF o CMC 7MXF (disponible en Hercules Incorporated,
Wilmington, DE).

Las musestras aglomeradas y los controles no tretedos fueron evaluados en cuanto a sus
caracteristicas de disporsabilidad ¢ hidratacién/disolucion en agua desionizada a 25°C y/o
$5°C, ulilizando un viscdHmetro Hanke VT501 equipado con un sensor FL 10. Eate instrumento
midc la cantidad dc torsion (fucrza) neccesaria para mantener 1a rolacién del sensor en la
solucion a la velocidad establecida (400 rpm) sepin ef polimero se hidrata y se produce ef
espasamiento, Los datns se convierten después matemiticamente por computadors ca
viscosidad (cps) ¥ 9% dc viscosidad final.

El tiempo de hidratacidn reportado en las Tablas 1 y 2 es el tiempo en minutos
necesario pars alcanzar el 95% de la viscosided final. E1 100% dc viscosidad cs 1a viscosided
promedio do los ihimos 5 minutos dc una prucba de hidratacién de 1 hora.

Los datos estdn en la Tabla 1. Se presentan los Ejemplos Comparativas A y B para
mostrar el tiempo de hidratacion de 1a celulosa de carboximetilo no tratada.

Los datos indican qus ¢l tiempo de hidratacién y el polvo quedan substancialmente
reducidos por la aglomeracidn con agua o una solucién acuosa del palimero.

5
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"Muches rerrones prandes al comienzo de 3 prueba de Iadmrgciin, purmanociendo unas potos
despmés da 60 mimgtog, CMC IMITXF: o5 carhoximctileolelona anidmica. Tlene wna enbatfecion de
carbretimodila exttre 0.8 y 0.95; ¥ tiens una viecasided Brookfield de 1.500-3,100 ops ol 2.0% y a 25°C.

Estii dieponlble en Herculas Incomporsied, Wilmington, DE.
CMC MXF: e8 uma carboximeticelulota anifmics. Tlene maa substitucién de carboximetile entre 0.55
y 0.9 v tisne 1ma viscosided Brookfigld de 400-500 cps al 2.09% v a 25°C. Bt disponible en Fercules
kcomporated, Wilmington, DE,
Ejcmplgg §-11

Fica gjamples ihtran la aglomeraciém de Natrasol® 250H, HMHEC 2, y una mezcla
111 de HMEEC 2 y ¢l productn Beneced® MP 843 por fraiamientn ¢on umm solucion acuosa
del pokintera y aom agua sola. Los datos csién en 1a Tabla 2. Loa Ejemplos Comparativos o,
(1, 02, 133, E y ¥ e prascoisn para mostrar el tlampo da hidretecion del poliméra no tratado.
Estos Ejemplos Comparativos D1, D2 y 3 muestran que ¢ wodueia Benecel solo no producc
uaa mejors sobre la especialidad anterior. Sin embarge, ef Ejerpla 9 si muesira una mejora
sobre ba especialidad mterior cyando el producte Benecel se uliliza en combinacida obn otro
polimero.

1.08 dates indican que se rodujo T formactin de palvo por aglomerackdn oot agua o

una solucidn rcuosa ded polimens,
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poluckin acucsa al 1,5% de aproximadasssnte 2000 cps a 25°C, Estd disponible en Herculsa
Incorporated de Wilmington, Delrusm.
Bonecel® MP243; metilcclulosa de hidroxiprapilo. E3 monidnica v tiene yma viscosided con solusite
acuoss al 25% de aproximadaments 4.000 cps a 20, Esti disponible sn Herzules Incorporatd de
Wilmington, Delawars.
Natrosol@® 250H: colulosa dig hidraxietllo. Es nomldalea ¥ tlene ima visoosidad con solucién acuosa al
1.0%: de 1.500 a 2.500 cpz a 25°C. Fsta disponible on Fermules Incorpocated de Wilmington, Delaveare.

Ejemplos 10y 1] y Eismplos Comparatives G
Esios Ejemplos ilustran |2 formulacion baseda cn abeasivo de [osfaco de dicalcio del

dentiffrico, utilizando ccluloss de oarboximetilo agiomerada por iratamieato con sgud & con
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solucién de polimeso. Los Feaploa Comparstivos demmucstem la formubaiém de Jas
composiciones de conlrol en la que se utilizé cchulosa de carboximetllo no ratade.

Lox Bjemplos 10 y 11 ilustren b proparacion del dentifiico a la temperatura smbignte
utilizando cclidosa de oarboximetiln CMC M3 LXF que fuc aglomerada por tratamiento con
agua y ¢on sotucldn at 1.5% de CMIC 903 LXF, respectivamente. Bl Bjemplo Companstivo O
dempestra formulaciones smmilarcs en los gue g CMC SMDIXF no fic ivslada. Los
ingredientce v Jos niveles de ingredientes para cada formulacion se enumeran en is Tobla 3.

Tabla 3
Formmhnejnoes Qe Deatifricas. % por peso

Ingredients " | Eiemela1d | Eemgill | Esmple Camosrstive G |
‘CMC 9040 IXF aglomerada con api 0.90
ChiC IMI1XE aglomerndn con solucidn
8l 1% dn VN5 1XT 030
i DHATXF 0,90
Gleserol ann D0 00,010
Sourbital {solackdn pzuosa al Uy b L 3543 3543
Apus Desillada E 4 Rou 299
Faslnio dc TMcalcln, dihidmtn 4an 5.0 450
Pirafaelns de Totrasodio 02 42 0.42
Sucuring di Sodio 020 0,20 020
Monlinaccinséalo Je Sodlo 0 0.1 19.76
Benrouln de Sndic [ 14 0.3 0.5
Aprm Destiluda 625 §.25 G.25
Sathewr 0.35 0.55 .55
Swifatn de Laurile de Sodic Lou LU0 1.00 ;

Para lay foremlacionss de denlifricos (Ejemplas 10, 11 y Ejemplo Comparalivy (), 5=
utilizd ol sigmientc proscdimiento:

1.  Pirofpafate de tewuspdio (042 paries), sacarima de sodio (0.20 partes),
maonoflunrafosfate de sodio (6.76 paites} y benzoatn de sadio (0.50 paries) se agregaron a 6.25
partes de Bgua con agitaciin y B¢ calent’ hagta aproximaduments 6070 para que se disolvicmn,
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2 Se agrogd lu oihulosa de carbootimetlbn (0.9 pantes) a nla soluciéa de sodbitol
(3543 panes) en una cubsta ¥ 3& anid duramte 15 onmmos o hasts que 3o dispersiry
adecuadamente. Se xgregaron dezprds 3.99 parics de aypm ¥ la mexcla resolante s2 agitd
dureme 15 & 30 minulos asegurindose de que el polimero estaba completamente hidralade
{nlngiin sel), Deapuéa, se eprego b sohucidn de sl calieste del Paso | oo ayitacidn, que se
continod durente 15 minuios o basty la homogeneidad (nada de verrones nl peles), 1. mezcla
Eire doypuds ransferida & une mesclsdora planelariy doble Ross.

3 Se agregd a la mezcludora o dibidrato de [sfute de dicaleio (DCP) (45,00
purles) ¥ €] mezclade so coninud durgnis 10 minuas para humedecer completamenta e DEE.
L& ahrl§ despuds | mezclasdorn y se ranparon hacia abalp Ios batidorea v 1sa peredes dd
recipiente. Se cemd despuds la mezcladora: se aphicd vacio; ¥ s¢ comtinud o mezclado » aha
wvelocidad durante 20 minulos 0 hasta que |a mezcla qoedd suave,

4, S« agregd despuds el sulfato do lurilo do sodio {1.00 partes) ¥ = continud cl
mezxlade durente 5 mimtos 8 baja yeloocided sin vacio. Despuds, se agneas o sabor (055
partes) seauldo por el merclado dorsate 2 minukoa a bgla velncldad. Se abrld despuds la
mezxcladora ¥ se rasparon hacia abajo los babdores y las paredes del recipiente. Se cemo
despuds |a mexcindars, & aplich vacio; y 5¢ continud ¢1 mexclado 3 velocidad media dwrante
15 minutos. Se earrd después ba mezeladora; sa rompin el vacio; y se sach ol dentifrico para s

cmasado.

Ejemplos 11 ¥ Ejemplos Comparatives H

Bstos. Ejemplos dusiran la fonmulacion de denhifricn basado en abeasivo de carbanatn
e caloio, wilizando celulosa de carboximetilo 92 1XF sglumurada por iratamicnto con 6us.
Loa Elemplos Comparativos nmestran g formulacidn de las composiclones de control en hs
que 30 wtiliz6 oelufosa de carboximesilo no tratada. En la Tehla 4 s2 enumeran los lnaredlentes
¥ lod niveles de los mredientes para cada formulecion.

Tabla 4
Formulacianes de Deatifics, % sor geso
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Ingcediente Eiemplo 14 Eigmplp Comnarativo W
'CMC OM31XF aglomcrada oon agua 120 :
CMC SM3IXF 120
Gliceru) 00.00 00,00
ls«m (solucién acuosa al 70%) 24.00 24.00
+ Agua Destilada 206 20.6
Carbonato de Calcio 4R0 430
Sacarina de Sodio 0.20 0.20
Monoflucrofosfato do Sodio 0.80 0.80
Benzosto dc Sodio 0.20 020
Sabor 0.50 0.50
Sulfito do Laurilo de Sodio (33%) 45 45

Tan tas formulaciones de dentifvico (Ejemplos 12 y Fjemplo Comparativo H), se

utilizb cl siguiente pracedimiento:

Se dispersé CMC en solucion de sorbitol y agua micniras se agitaba. Se continué la
agitacion hasta que la CMC qued6 totalmontc hidratada y no se obsorvo nada de gel.
La CMC aglomerada se dispersd ficilimente sin terrones ni polvo. La formacion de
terrones de CMC sc observd con Ia CMC de control no aglomeradna. Después, durante
el mezclado, sc agregaron sacarina de sodio y benzoato de sodio. El mezclado se
continud hasta que no sc obscrvd ningin terdn. La pasia fue despuéds transferida a una
mexcladora planetarin doble Ross. Se agregd ol carbonato de calcio abrasivo a la
mczcladora y se mezeld durante 10 minutos s baja volocidad hasta bumedccer
completamente el abrasivo. Sc abrid Ia mezcladors para raspar hacia abajo el batidor de
agitacion y las paredes de Ia mezcladora Ross. Se cerrd la mezcladora y s& mexcld a
alta velocidad hasia que el dentifrico sc presentd suave. Se agregaron sulfdto de laurilo
de sodio detergeme y sabor y se mezcld bajo vacio a baja velocidad durante 5 minutos
y después a vclocidad media durame 5 minutos, El dentifrico fue después envasado en
tubo y jarras de vidrio.
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Ejemplo 13

Los polimeroy en este estudio fuecon avaluados ¢n una formudacion de adhesivo ds
demiadura del modelp de crema, que oomsislis en 50% por peso de CMC, 45% por pesn de
pelralalo ¥y 5% por pese de uccite svineral, 1dehe hacerse notar quo ol valor de adberencia
queda afcctado no solamente por ef tipo de adhesivo y su nivel slno tambicn par la proporcidn
dal pelrolater con respacta al accile mimeral,

Se prepanmon lotes de clen pramos de adhesivo d¢ dentadura onnforme 2 s siguivnle
fornmala:

Ietrolato 45.0 % por pesa
Avcitt mingrg] 5.0 % por pedo
CMC THEEXF S0.0 % por paso
Total 100 Y per peso

H peirolalo ¥ @ acelte mineral flieron pesados dentro de una cobeta de 250 ml, 1.3
qubela fie después colocada on un bafio de aceite circulanto caleniedo hasta 67°C. Los
conteridas se agitaron ¢n la posicién de velocidad mas bajy de umt mezcladom Cathamo que
tenla dos propulsores da 1 A" de dikmetry, cipaciados por 4™ uno de oo co ul ¢le. Cuandn
loa comenidos ea 18 cubcta cstaban a §5°C, s agregd el polimero leniamence mientras se
ajustaba Ta velocidad ¢e la mezelador pera mamtener un remoling en ki mazcls. Se conlinud &
moexcpdo ducante 1 hora

La CMC dispersabig fuia libremente ¥ estaba libro do polve cuando se egreg & I
mozele de aceite minaraipetrodato on ja cubcla
Se prepani safren arlificial & pertir de un concentrade de saliva artificial que tenia la

COEIpDSICICT. SigTichle:
Tloclanso de Potasio 2,00
Cloraro de Potasic 14,00
Fosfato do sodio, divdsien, 7-hidrato 2,00
Fosfatn de sodin, monobésico, mooohimato 1,B0

Agua degionizads, dewmmada 1.000,00




TOTAL 1.019,80
El comcentradc di ssthvn artificial sc diluyG soma sigue:

Concengrado 1 partc por peso

Agun desionxadn, desaynmda 9 partes por peag

TOTAL 0 Fartex por peso

il pH del concentruda diluldo de sslive actilicial se ajustd a 7.0 con losfarn de sodio,
dibisico, TH0.
Prucha de Compresidn/Tensidn Ciclicas de MTS:

El aparato incluis un mecanismo especialmente disefiado que fenia yne placa superior
e Plexiglas de ™ de diametro ¥ una placa inberior de Plexiyas de 2™ didmetro, rodcadas por
un cilindro de Plexlgles do 4.5 de¢ dldmetro parn Formar un depdsito. S¢ CGibricacan
adapiadores espeoinlos pars momados cn el msinuoests de MYS, S5¢ dispensaron dos
mililitros dc 18 myeatra de adhesivo deel desde ma jerings desechable de 5 ml ¥ se esparcid
uniformemente sobre la atapa inferior del mecamsmo de la prueba. EL depdsive del mecanismo
s¢ llend con saliva arlificial de 8l mancre que apenas se sumorgia la superficie de |8 mutalra
{aproximudamenie 180 mi}. La eiapa superior del mecanlstve %e puso oo coatacto oo k
muesira, dejando uns disiancla de la posicion iniclal de 0.04™ por cncima de la placa inlerior.
F! instrumento fisc ciclade para recarrer hucia arriba un espacio d¢ 0.05™ y hacia abajo un
espacio d¢ ¢,00" 2 una velocidad d¢ crucem de 0.20 pulgadas por miwsto y una carga complets
de hatanrn de 20 a 50 fibcns. La proeba sc Bevd a cabo durame 200 ciclos y s registraron Tag
foerzax de tensain ¥ commpresiin. Las lorulaciones sc realaron por twplicado s¢ reportaron
los promedios.
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REIVINDICACIONES

Serdvindieamunwmmpuvumcomposicibndc cuidado oral quc
comprende al menos un polimero seco, soluble en agua o hinchsble en agua, ol
mejoramiento que comprende suh:tn—u;:n lugar del polimero seco, soluble en agua o
hinchable en agua, un polimero en paniculas, soluble en agua o hinchable en agua
(excluyendo la metilhidroxipropilcelulosa (MHPC) sola), quc ha sido al menas
parcialmente aglomerado por tralamiento con agua 0 una solucién acucsa de un
;ﬁ—moymdo.

El proceso de Ia reivindicacion 1, en el que cl polimero aglomerado, soluble en agua o

hinchable sgus sc hidrata en alcoholes polihidricos, agua ¢ disolventes que
contienen agua, dv una manera esencialmente més riipida que ef polimero soluble en
agus o hinchable en agua no tratado, sin la formacion de terroncs de polimero o
formacidn significativa de polvo,

proceso de la reivindicacion 1, on ol que ¢! polimero solublc cn agua o hinchable en
agua es un polisacérido.

El proceso de la roivindicacién 3, en el quo el polisacirido es al menos un miembro
scleocionado del grupo consistonte en éterea de celulosa {excluyendo MHPC sola),
guar, derivados do guar, goma de algarroba, silio, goma arkbiga, goma ghatti, goma
Karaya, goma tiragacanmio, carragecnan, konjac, agar, alginalos, xantanos,
escicrogiucano, dextrano, peptina, aimiddn, desivados de aimiddn, chitina chistosan y
aiga marina de euchemia procesada (PES).

El proceso de la reivindicacion 3, on o gue el polisacirido cs al monos un éter do
cclulosa seleccionado del grupo consistente en celulosa de hidraxietilo (HEC), celulosa
de hidroxipropilo (HPC), celulosa de hetilhidroxietilo (EHEC) soluble en agua,
colulosa de carboximetilo (CMC), cclulosa de carboximeltihidroxietilo (CMHEC),
cchiloss de hidroxipropilhidroxietilo (HPHEC), colulosa de metilo (MC), celulosa de
metilhidroxipropilo (MHPC) (cuando se utiliza en combinacion con otros polimeros),
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ccluloss de metilhidroxietito (MHEC), colulosa de carboximetilmetilo {CMME),
celulnsa de carhoxdimerls hidrofbbicamente modificada (HMCMC), colulom de
hidroxistilo hidrofbicamente modificads (HMHECD), celulosa de hidrooprapks
hidrofobivescotc modificada (HMHEC), celulosa de etithidroxietilo hidroffihicamente
modificada {(HMBEHEC), celulosa de caboximetilhidroxielilo  hidroftdricameno
modificada (HMCMHEC), celulosa de hidroxipropilhidroxdetilo hidrofthicamente
modificada (FIMHPHEC), vclidoss de molifo hidrofbicamente modificada (FMMC]),
celulesa de metilhidroddpropilo hidrofobicamente modificada (HMMHPC), celulosa de
metillndroxietilo hidrofobicamente modificads (HMMHEC), celulosa de
carboximetilmetilo hidrofbiosmente mudificada (HMCMMCO), cchilusa oationica de
hidroxletile (HEC cationica) v celulosa de hidrosietile catifinica hidrofgbicamente
modificads (HMHEC catiémica).

Bl proceso de ln neivindleacién 3, en ¢l que el polisacirida &5 al mengy un derivada de
guar seleccinnado del grupo conslstente en poar de carboximetilo {guar de CM), guar
de hdroxictile (wmr de HE), juar de hii'lﬂlii‘pl‘t-lpilﬂ- {mar d¢ HP)L gar de
carheximetilhidroxipropilo (suar de CMHP), guar catidmico, guar hidrofbbicamenie
modificado (guar HM), wmr do carboximetile hidrolobicamenls modilicado (guar dé
EMCM), woar de hidroxislile hidoofShicamente madificado (guar de HMHE), guar de
hidnoxipropiio hidrofhicamente modificado (auar de HMHAP), guer de hidroxipropilo
vabdnico drofbbicemenie modificedo (guar de HMHP ¢atlanico), puar de
carbaximetilhidroxdpeapilo hldrofbbicamente modiflcade (puar de HMOCMHI) ¥ guar
catidnico hdrofibicamente modificado (goar catidnico Hi).

El proceso de la roivindicacion 3, on o que ¢] polisachrido s scleuciona del grupe
consistente en celulnsa de carhoxinetilo, CATAZeENAN, TAMMAMND, EUET, PES, ¢tmidan,
derivados de almidém, pecting ¥ mezclas do los mesmos.

El procese de la mivindicscion 3, en ¢l que ¢l polisacdrido es celulom de
omboximelila,

El procesa de la reivindicacion 3, en ¢l quc ¢l polisseirion 5 caragsenan,
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12.

13.

14,

18

16.

17.

18.

El proceso de la reivindicacion 3, en el que el polisacirido es una mezcla de celulosa
de carbaximetilo y carmgeenan.

El proceso de Ia reivindicacién 1, cn ¢l que ei palimero sintético soluble en agua o
hinchable en agua es un homopalimero o un copolimero ¢ue comprende un mondmenro
de Acido acrflico o sal de dcido acrilico, un homopolimero o copolimero que
comprende Oxido de etileno u éxido dc propileno, un copolimero de poli(éter de
matilvinilo/anhidrido maléico) y polivinilpirrolidons.

El proceso de la reivindicacion 1, ca e que ¢l polimero soluble en agua o hinchablc en
agua es una mezcla de un polisacérido y un polimero sintético.

El proceso dec Ia reivindicacién 12, en el que cl polisacérido so selecciona del grupo
consistente en CMC, HEC, carrageenan y goma xantano.

El proceso de Ia reivindicacion 13, en el que el polimecro sintético se seleccionn del
grupo consistcnie en un homopolimero o un vopolimero que comprende un monémero
do &cido acrilico o sal de acido acrilico y un homopolimero o copolimero que
comprende un mondmoro de dxido de etileno u dxido do propileno.

El proccso de la reivindicacion !, cn ¢l que la compaosicion de cuidedo oral es un
dentifrico 0 un adhesivo dental.

El proceso de la reivindicacitn 13, en el que la composicidn de cuidado oral es una
composicion de¢ dentifrico y comprendc sdemds un abmsivo dental y un humectante.

E! proceso de s reivindicacion 16, en el que el humectante €5 un alcohol polihidrico

El proceso de la reivindicacion 17, en el quo ¢l alcohol polihidrico se sclecciona del
grupo consistente en glicerol, sorbitol, polietilenglicol, propilenglicol y mezclas de los
mismos,

El proceso de la reivindicacion I, cn ¢l que se prepara al menos un polimero en
particulas, parcialmente sglomcrado, soluble en agua o hinchable en agna, rociando
agua 0 una solucion acuosa del polimero sobre las particulas del polimero soluble en
agua o hinchablc en agua y secando jas particulas.
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El proceso de Ia reivindicacion 19, en el que el rociamicnto de agua o solucion acuosa
ded polimero sobre [as particulas tionc lugar én un lecho luidizado.

Bl proceso de la reivindicacidn 1, en el que el dentiftico comprende ademés
ingredientes seleccionados dol grupo consisteni¢ en espesador secundario, sabores,
hierbas, dulcificadores, preservalivos, detergente, agentes tensosctivos, agentes
antibactcrianos, agonies colorantes, opacificador, agente de amortiguacion, ayenics de
captacion, formedor de pelicule, agentcs antiplaca, agenies para control de sarro,
vitamina, agentes antimitrobianos, refrescante de la respiracidn, agente para
blanqueado de dientes y fluoruros.

Una composicion de cuidado oral preparada por ¢l proceso de la reivindicacion 1.

El pr;;o’zﬁ reivindicacién 21, en ¢ que el dentifrico no contiene ningiin alcohol
El proceso de la reivindicacin 16, en ¢l que el dentifiico es anhidro,

El proceso de la reivindicacion 15, en el que cl dentiffico no contienen ningin
humectantc ni ningin disolvente orginico.

El proceso de Ia reivindicacién 15, en &l que el adhesivo dental esti en la forma de un
polvo o pasia.

El proceso de la reivindicacion 26, on el que Is pasta comprende un polisacirico,
viscosificador, adhesivo sccundario, vehiculo, relleno, sabor, color, agente bumectante,
gyuda de cxtrusidn y humectante.

El proceso de Ia reivindicacion 26, en ¢l que el polvo comprende un polisacirido,
adhesgivo secundario, viscosificador, relleno, sabor y un agente antipastel.

2 ¥
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA
ARSI T
REQUISITOS MINIMOS PARticaricn 5 titars mn;mm Follos: 9
;«: R} 0%-11-03 1623104
rolte 1 BORGDMIS D 1 s 4! RESEW
PATENTE DE INVENCION l/ Dopeedraria: 2020 MIVISICE £ SRS CRERCISES .
wﬁ:mmumm [
o_-Nombre e identificacion del Inventor [
3~T1i0 0 nombre de &2 lnvancidn [}

o [
andcacionss []

o Temumen [ ]
o~ Comprotana de Pago [
o Poder, cuado proceda []
o Copia de la primera solciud de patente, i reivindica prioridad, sefialindola
expresamenis {1
+~Fima del solcitants .apoderado i1
OGAIPLEI'AM'/ INCOMPLETA [ |

DISERO INDUSTRIAL [ ]

» Nombre e identicacitn del peticionario (1]
» Nombre e identificaciin del inventor o disefador []
o Indicacion del género de producios para los cuaies debe utiizarse (1]

e Representaciin grifica []
¢ Comprobante de pago (1]
= Puder, cuato proceda []
« Firma del solickanie o apoderado (1]
INCOMPLETA [ |
Fima
e - it Zanery
Fax 201 31 28 e-mall: In ov.OD

Santa Fe do Bogoti D.C. - Colombia
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

INFORME DE PROTOCOLO

Expediante 00-83905

Pecha:_9 de_ lNoviembre del 2000 .

Se certifica que:

Deede fecha_ __ 7 de_noviembre de 1997 ,
érl fo*'n  "q4.454__ al folio _94, 461 del
libro de Protocolo NG 324 __ , obra el poder
No 17,912 . conferido por _ HERCULES
JINCORPORATEDR

domiciliado{a) en __ Wilminqton, Dalaware,
E.U.A, ] -

al doctor _HUMEERTO RUBIO CAMACHO

Facultad para desistir y sustituir__gi .

Revisado___

Carrera 13 No. 27-00 Pisos Sy 10
Conmutador: 334 12 21
Fa 281 31 25
Santa Fe de Bogotd, D.C., Colombla
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 DIVISION DE NUEVAS CREACIONES * (N 1ERDENCIA
PRIMER EXAMEN DE FORMA

EXPEDIENTE 00-83505
Practicado al examen juridico de acuarde con lo esteblecido en ol srt. 21 da Ia Decision

344 so determind que esta solicitlud de Patente de Invencion:

i x] NOT ] MO APLICABLE [ ] Fresshtd 0 podsies necesalrios an
forma corracta (Dachksiin 344, art. 14-a).

SI[ x] NOT ] NO APLICABLEL ] Acradié, en forma cormecta, la
existencia y represendacién de la parsona juriciza sollcitante
{(art. 14-c de la Declalon 344; fleral g) del ert. 4 del Decreto
T117/94),

Sitx ] NOI ] NO APLICAELE [ ] Presentd, en forme correcta, o
comprobants de pago por la tasa de presentazion establecida
gart. 134 de ln Decision 344 y 12 Resoluclan 02 del 4 de Enero

del 20000

SI{x ] NOT ] EXTEMPORANEAMENTE ] Reivindico priaridad, dentro del
plazo y de acuardo con lo pravisto an el Articulo 4 del
Cormenlo de Paris.

Slx] NOT[ ] NO APLICABLE [ ) Presendd copla, cerlificada su
conformidad por la Atiministracion que recibid ia solicitud de la
cual meivindica prioridad, al momento de radicar la soficinud
nacional.

SI[x] NOL ] NO APLIGABLE [ ]Pressntd R traducclon dol capiulo
reivindicatrwlo da |a solicitud de |a cual 32 relvindica prioridad
(At 4, D-3 Convenio de Parls; Conceplo: 5 de eneno de 1866
5.1C).

SI[x] NOI ] GCUMPLELOS REQUISITOS JURIDICOS

GBSERVAGIONES

En consecuencia, s8 concephia que esla solicitud:

Si[x] NOT ] 36 zjusia a los aspacios FORMALES Indicados sn h Dacision
344 y por tanto,

SI[x) NGT ] Se recomisnda PUBLICAR of sxirache carraspondiente,

Bogotd, D.C.. ? de Noviembre del 2000

EXAMINADOR JURIDICO,
200022

Carrera 13 No. 27-00 Fisns 5 v 10
Conmutador: 334 12 21
Fax: 281 31 25
Santa Fe de Bogota, D.C., Colombia
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DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
PRIMER EXAMEN DE FORMA
CONCEPTO TECNICO

EXPEDIENTE
IPC

Practicado el examen de acuerdo a lo establecido en el Anl. 21 de la Decision 344 se
determind que esta solicitud de Patente de Invencién:

SIi§ NO[] Contiene Ia identificacion correcta del inventor (An.8, Art.13-a).

SI ff NO[] Contiene la identificacion correcta del solicitante (Articulo 13-a).

SIff NO[] Contiene el resumen con el objeto o finalidad de la invencidn en forma
comrecta (Art.13-e).

SI§) NO[] Contiene el titulo 0 nombra de la invendién en forma correcta (Arl.13-b).

Si [l NO[] Contiene la descripcién clara y completa de la invencion (Art.13-¢).

S1H NOH Contiens los dibujos corractos (Anl.14-¢ junto con el lteral d) del Art. 4 del
Dto. 117 /94).

S| b} NO[] Contiene las unidades de medida en el sistema exigido (Art.14-c junio con
el Decrato 3484 del 26 de diciembre de 1980).

SI ¥ NO[] Contiene una o mas relvindicaciones.

SI [ NO[] Contiene el exiracio y cumple con los requisitos para publicacién (Art.14-c
junto con el literal ¢) del articulo 4 del Dio. 117 /94).

SIH NOH Contiene el arte final del dibujo caracteristico y cumple con los requisitos
(Art.14-c junto con el literal c) del articulo 4 del Dto. 117 /94).

S| NO[] Contiene la tarjeta del Archivo Temético [formato P-104] en forma comrecta
(An.14-c junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 94).

SI ¥ NO|[] Contiene la tarjata del Archivo de Propletarios [formato P-105) en forma
correcta {Art.14-c junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 24).

Sl NO [] CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS
OBSERVACIONES Y OTROS: Sl NO [] ver hoja(s) anexa(s)

Santa Fe de Bogota, D.C., EXAMINADOR TECNICO DE PATENTES
Norkeenioes 2442000 202007
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA

Expediiente 0083808

Auto 4008
LA JEFE DE DMSION DE MUEVAS CREACIONES
TENIENDOQ EN CUENTA!
{lua Ia solicitud de privilegio da petente gua se tramita bajo sl expediente indicado en la
referancia, reune los requisidcs de forrma esiablecidos en los aticules 13 v 14 de |a

Dacisién 344 de la Comision del Acuendo de Cartagena y los articulos 3 y 4 del Decreto
117 da 1994,

DISPONE:

ARTICULD PRIMERD: Raconocer personeria al doctor HUMBERTO RLBIO CAMACHO,
como apoderado da la sociedad solicitanta, an los téiminos v pars los efectos dal podar
corferids,

ARTICULD SEGINDG: Frviar ol exiracto da la soliciid a ke Oficine de Comunicaciones
pana efecto de su publicaciin an la Gaceta de Propledad Indusiral, conforme b esiablece
o articulo 23 de la Decision 344 de la Comisién del Acuendo de Cartagena.

CUMPLASE : .

B4 Gil nm

Dado &n Bogota D.C., a o9
LA JEFE B La DIVISION DE NUEVAS CREAGIONES,

-

ol exiracto ds esta soliciud fue publicada on ol N*ID2

Bogotk D.C

{de fecha i3l ) da la Gaceta do ka Propiedad Industrial. El #5mino habd sehalado
por K loy explré el - 0% - ¥ 8___ NO_Y__se presentaron obsesvaciones por
parip de ferceros

Carraa 13 No. 2700 Plsos 5y 10
Corvnurador: 334 12 21
Fax: 28] 31 25
Carsa Fe ge Eagntil. D.C, Colomida



