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HIGH CLEANING DENTIFRICE

FIELD OF THE INVENTION

This invention relates to dentifrce composinons contaming a silica abrasive,
which provides improved oral cleaning and a safe level of abrasivity

BACRGROURND OF THE INVENTION

Synthehcally produced silices play an fmportant role as an ngredicat ;n many
of today's toothpaste formnlatons Such sihcas arc relanvely safe, nontoxic,
ingredients which e compatible with other toothpaste mgredicnts, mncluding
glycerin, sortatol (or xyhtol), thickemng agents, detorgents, colonng and fragrance
marenals snd opbonally fluonde snd other actives, whereby the mlica acts as =
sbrasive to clean teeth, remove plaque end food debns.

As an sbragive, sihcas debnde amd physically scrub the external surface of the
toeth This scrubbing achon removes the orgame film (1.e. the pelhicls), fooned of
salivary proteins which covera the tocth and which 12 known to become stamed and
iscolored by foods, such as coffee, 12a and bernics, as well as, by tobacco smokes,
canom¢ antbactenals, and chromogemc bacterin. Such physical removal of the
stmned pelhcle 15 & simple and effective means of romoving the undemrable surface
stamng and chscoloration which occurs daily Forther, such physical removal of the
pelhicle also removes plague bactena on the pellicle surface.

Synthetic nlicas mclude both sihca gels and precipitated nnhicas wihich are
prepared by the neutrahzation of aqueocus mlicate solutions wath & strong mmeral acd
In the preparation of silica gel, a silica hydrogel 18 formed wiuch s then tymcally
washed to low salt content. The washed hydrogel may be mulled (o the dasired mize, or
otherwise dned, nlamately to the point where its structare no longer changes as 2
result of shrinkage. Whea propanng such synthetic nhcas, the objective 13 to
obtan abrasives which provide maximal cleamng (1.¢. removal of stained pallicle)
with summal damage to the tooth enamel and other oral tissus  Dental researchers are
conhnually concemed with idanhfymg synthatic silicas meeting these objectives.
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US Patent 4,153,680 and GB Patent Applicatton 2,038, 303A both disclose
the general use of silica hydrogels or hydrated sibca gels 2s deoufnce pohshing
agents US Paent 4,632,826 discloscs the use of aydrated silica gels m combinahion
with & weakly calancd alumma polush, to form a combination abrasive system U S
Patents 4,943,429, 5,176,899 and 5,270,033 provide hsts of slternative pohalng
agents, such lists including hydrated sihica gels

US Patent 5,939,051 discloses denufnce compantions prepared with sihica
gels bavmg low abragion and hagh ciesnmg produce However, the sihea gels havo a
low parucle size cistnbution of from 2 to 4 mucrons o order © acheve the low
abramve properes Manufacmnng such smusll particle s1z¢ sillica gel 1s eperpy
mtennive and relatively cosuly

US Pateats 5,658.553 and 5651958 dixloss demufncc compasinons
contamng a combmanon of precipitated silica and silica gels having mgh cleamng
and low abrasion as mdicated by therr low radioactive dentn sbrasion (RDA) vahies
Due to the low shrasive naturo of the silicas.described m US 5,651,958 and 5,638,553
the compomition inherently has hmted cleaning abilty

RDA valus 15 n dental art recognized method of deicrmuming the abragiveness
ofdmdfncefonnﬂahunsmdudctmmdmordmgmmemﬂhodmommmded
by the Amencan Dental Association a8 set forth by Fcfforen, Journal of Dental
Research, Volume 55, Issue 4, July-August 1976, pp 563-573, and described m
the Wason U S Pat. Nos 4,340,583, 4,420,312 and 4,421,527

In spite of the extensive prior art relatng to silica hydrogels and other abresive
compounds used to prepare dennfnce compombons for orl cleamng, thero 18 still a
peed for addmonal compomhons providing improved pelhcle cleaning, mproved
removal of plaquo and food debxis, all with mummal abrasion of the tooth enamel and
other oral-tiasus.
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It 18 known 1n the dental art that increasing the RDA value of a dentifnice
composthon abave 110 does not reault in a corresponding ncreasc i the cleaning
performance of the dentifnice, as measured by Pellicle Cleamng Rano (PCR), m 1n
vmnmcmoduwdm.mensmmectﬁmcyofmnmgtuandcoﬂ‘utm:tmm
rclative to a standard The PCR values referred to heremn are obtmned by a
modification of the method descnbed i “In Vitro Removal of Stain with Dentifnce”,
GXK. Smackey, et al J Dontal Research, 61, 1236-9, 1982 The modificahon of the
PCR method used herein 18 descnbed m US Pazents 5,658,553 and 5,651,958 In tus
modification, a clear pellicle material 15 apphicd to a bovine tooth first, which 18 then
stuned with a combination of the pellicle matenal and scs, coffee and FoClg wheréas
m the ongmal mcthod described by Stookey et al, both pellicle and stain arc apphied
amuitaneously

It has now surpnsingly been found that by the practice of the present invenhon
the PCR valus of a dentifnce compos:fion can be made sigmficantly higher than those
reported mn the pnior art. In fact, PCR values from 150 to 300 can be achieved at RDA
values from 110 to 200 when usmng the silica hydrogsl abrasive of the present
mventon 1t being noted that RDA values of 110 to RDA of 250 (maximum allowable)
are well wvathio tho acceptable abrasiwity standards set by the US Fedoral Drug
Admmstration as well as the American Dental Associauon, parsusnt to the Federal
Register (Anticanes Over-The-Counter Drug Products), vol 45, No. 62, 1980, and
vol 60, No 194, 1995

>
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In accordence with the prescnt mvention therc 13 provided a dentifoce
compomtion having supenor cleamng foncuonahty, which dontifnce corapombon,
compnsas

(a) m orally acceptable dantifnos vehicle contaning from sbout § to about 30% by
weght sthca hydroge] pasticles, the partcles contmuing about 10 1o shoat 35% by
welght water having.

()  amean particle size from abour 5 to about 12 microns,

(2)  an Binlehnor hardness of from 1 to about 20,

(in) an oil absorption value of from about 40 to leas than 100
oc/100g;

Gv) aBET surface asen from 100 to 700 m’/g of sihca,

the marphology of the particles betng charactcrized by glass coachmda! {racture
surfaces, whereby the dentifnce composition has an RDA of from 110 to 200, and a
PCR of from about 150 10 about 300

Mcsan particle u1ze 18 measured using a Malvern Particle Size Analyzer, Model
Mustcrsizer S, Malvern Instruments, Inc, Southborongh, MA. 01772 wheremn a
helim-ncon gas lasor beam 18 projected through a transpurcat cefl winch contuns the
alica hydrogel particles suspended 1n an agucous solution Laght rays which atrike the
particles are scatiercd through angles which are 1nversaly proporuonal to the paruclo
az8 mPhotodetncmrmymnmmmoqumhtydhghtuuvualpmdemed
angles Floctncal signahs proportionat to the measured hght flux vahwes sro then
pxocesledbyamlmmputerugm.mtampnmwuhmdﬁom
Wumpmmﬂﬁmwmm“mﬁcudmmmdw
dispersant to determne the parocle nze distribution of the silica hydrogel.

Pinlehner hardncss value is obtaned uming Emlchner At-1000 Abmder to
measure the softness of the sbica hydrogel m the followang manner A Fourdnmer
brass wire screen 1s weighed and exposcd o the action of & 10% agueous shoa
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hydrogel suspenmon for a given number of rovolutions The hardpess value 13
expressed as ruibgrams weght lost of the Fourdnmer wire screen per 100,000
revolutions

BET surface arcais deterrmned by a BET mtrogen adsorpizon method
described m Brunaver et al., ] Am. Chem. Soc, 60, 309 (1938) The BET
measurement 15 preformed usmg an Accclersted Surface Area and Pomosimetry
Analyzer (ASAP 2400), by Micromentics Instrument Corparation, Norcross, Georga
30093 The sample 15 outgassed undor vacuum at 350°C for a mumum of 2 hours
beforo measurement.

il ebsarption values are measured usmg the ASTM rub-out method D28)
All measurcment levels are by weight of the total compositon, unless otherwise
mdicated, such as the case of PCR and RDA values, which are yartless  Additionally,
all measursments are made at 25°C, unless otherwise speclfied.

in the Drawings

Figonre 1 = a scanmng electronphotormerograph, (SEM) 10,000X
magmficanon, of mlica partcles of 7-10 mucrons mean particle size (Sylodent XWA
650) of the present mvennon having glass conchaidal fractnre surfaces

Figure 2 13 a SEM (10,000 x magmufication) of a precypatated ailica abramve
{(Zeodent 115) having s structure consisting of 8 copressed agglomeration of sphencal
shapes surrounded by a loose fitting agglomeration of sphexes.

DETAILED ¥ THE 1

Sitica Hydrogel

The silica hydrogel of the present mvention 18 campnised of coliowdal parncles
of aitlica having sn average particle sizc rangmg from about 3 mcrons to about 12
sucrons, mdmmwermblykmeeu_abouts to about 10 microns and a pH mnge
from 4 to 10 preforably 6 to 9 when measured as a 5% by weight ahury
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The sihca hydrogel used to prepare the dentfnce compomtions of the
present invonhon are differentiaved by means of thewr od absorpuon values, having ol
sbsorption values of less than 100 cc/100g, and peefersbly n the range of from 45
cc/100g mlica to less than 70 ¢¢/100g silica

The silica hwlrogel used 1n the present compostion can be further
dﬂfmndatedbylhcmrphdogymshnpaoflupamcleswhahmdlmmby
glass canchotdal fracturc surfaces as shown in Figure 1 of the drawings.

Preparation of the sshca hydrogels of the present mvention 1s known in the art,
for cxample, m U'S Pac No 4,153,680 and UK. Patent Apphcation GB 2,038,303A,
the hydrous sthca gels bong the result of the reacton of an alksh shcate solution with
anSiO:eoncmmuonofabomﬁto20pmn:byweightmﬂ1emmohmmmd
acid, such a8 sulfunc acid, hydrochlone acad, miric acid, or phosphonc acid. Sodinm
orpoumumahcnmmybemeduthsnﬂmhnhum.wnhsod:mslhcatobemg
preferred. The ecid 1s added to the alkah sihcats solution unhl a pH of lega than 10 to
11 18 reached. The resulung product 15 a solid sihca which meludes the water wathin
ita pores Aﬂﬂrmanhuhydmg:lufarmoduuwuhed.mmumtylewlohbout
98% $10; is obtamed (the remmnng impunty being sulfate salts) The resulung sliica
hydrogclumdledtothedmmdau:mnncmnswdianmmdemmdmﬁdm
a water content of from 10 to 35% by weight, preferably about 20 to 30% by waght,
to yicld tha desired silica hydrogel

A silica hydrogels nsefol m the practce of the present jnvenhon 13 marketed
under the tradc demgnation Sylodent XWA by Davison Chemcal Division of W R
Grace & Co ., Balimore, MD 21203 SylodmlGSOXWAaalllcahydmgulahownm
Fig lueompmedufpunolesofmumdﬂ:ﬂlcahamgawmruonmmfmw
welght a\'ctagmgfmmabout‘?tOlbmt 10 mucrons m diameter, haviag an Emlehner
hudnmofz.ammm«mﬁgduhm.modammononmum
70 cm’/100 g of silica.




10

15

WO 01/85118

PCT/USO1/14737
The RDA of the silica hydrogel sbrasive dennfrice of the preaemt mvennon 18

from 110 to 200, preferably from about 120 to about 170

The PCR of the susca hydrogel compomtions of the present mnventon, 2
measurcment of the cleanmg charactenstcs of dentfnices, generally ranges from

about 150 1o 300 and 18 proferably greater than about 160

The silica hydrogel sbrasive can be used as the sole abrasive 1n prepanng the
dentifnce compomtion of the presant inventon or m combinghon with other known
dentifice abrasives or polisiung sgents. Commercially availeble abragives may be
used m combinaton with the sihca hydroge! and include preciputated aiheas havmg a
mean particle mze of up w about 20 microns, such as Zaodent 115, marketed by J M.
Huber Cheomcals Dyvinion, Havre de Grace, Marylind 21078, or Sylodent 783 also
marketed by Davison Chemcal Divinon of W.R. Grace & Co  Other useful dentifnico
sbramves include soiwm metaphosphate, potesstum metaphosphate, tncalcium
phosphate, dihydrated dicalcium phosphaie, ahmmum silicate, calqned alomna,
bentamts or other sihiceaus matenals, ar combinations thereaf

The total quantity of abragive present in the dentiface compositons of the
present myvention 1= ot a level ‘of from lhoutS‘itoabout‘I-ﬂﬁb}'welght.pmfenbly
fmmahnmS%toaboutSMbywugmwhmﬂlcdenuﬁweoompmuon IS &
toothpaste. Higher levcls, as high as 95%, may bo used if the dentifince composition
14 a toothpowder

Dentifrice Vehicle

The orally-acceptable dennfnes vehicle used o prepare the dentyfnce
composion compnises a water-phase, contamimg a humectant therein  The humectant
8 preferably glycenn, sortntol, xylitol, and/or propylene glycol of molecular weight in
the range of 200-1,000, but, other humectants and mixtures thereof may also be
employed. The humectant concentration typacally totals about S to about 70% by
weight of ths oral composition,

O\
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Reference hereto to sorbitol refers to the matenal typcally commercially
avalable a5 a 70% agueous solution Water 15 present typically m umount of at least
sbour 10% by weight, and gemerally abowt 25 to 70 by weght of the ol
compombon. Water smployed 1n the proparation of commercinlly sintable toothpastes
should preferably be deionized and free of crganic Impunues Theso amounm of
water melude the free water wich 15 added plus that winch is introduced with other
matenials such as with sorbrtol

The deniifince compositions of the present mveation ¢an contain a vanety of
opuonal dentifnice mgredicnts  As deseribed below, such opaonal ngrecents can
mclude, but are not honted o, thickening agents, surfactants, a source of fluoride 10ms,
o aynthenc snionic polycarboxylato, a flavonng agent, agdrtional antiplague
agents, and colonng agents

Thick
Truckeners uscd in the composiucns of the present wivention molude natural

and synthehc gums and collonds, examples of which mclude caregeensn (Irzh moss),
xanthan gum and sodmm carboxymethyl celinlose, starch, polyvanylpymolidone,
hydroxycthylpropyl cellulose, hydroxybutyl methyl cellulose, hydroxypropyimethyl
cellulose, and hydroxycthyl cellulose Inorganic thickeners molude amorphous slica
compumdswhschfumumasdmk:nmsagenumdutludacollmdal silices
compounds avamlable under trademarks such as Cab-o-g11 famed shica manufactired
by Cabot Corporaton and distnbuted by Lenape Chemical, Bound Brook, New
Texscy; Zeodent 165 from § M. Huber Chemeuls Divisian, Havre do Grace, Maryland
21078, and Sylox 15, also known a8 Sylodent 15, available from Davison Chemuical
Divimon of W R Grace Corporation, Balumors, MD 21203 The tuckemng agent 18
present m the dentifince compoattion 1 umounts of about 0 1 to about 10% by weight,

pmfemblyabomOSmnbouM%byweight.

Surfactants are uscd m the compositons of the present invention to acheve
increasad  prophylactic  acuon and render tho dennfricc compositions more

cosmetically acceptable The surfacisnt 1s preferably a dotErsive matenal which
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1mparts to the composnon deiermve and foaming propertics. Sutable examplos of
surfactants sre watcr-sohble salts of ngher fatty acid monoglycende monogulfates,
such as the socum salt of the monaosulfated monoglycende of hydrogenated coconus
ail fatty ecids, higher alkyl sulfates such as sodium lauryl sulfate, alkyl aryl sulfonaves
auch as sodium dodecyl benzene sulfonate, higher alkyl sulfoscerates, sadium lauryl
sulfoacetme, ugher faity acid esters of 1,2-hhydraxy propane suifonate, and tha
substanhally satmrated hagher aliphanc acyl armdes of lower ahphatic amimo
cerboxylic acid compounds, such as those having 12 to 16 carbons n the ferty scid,
alkyl or acyl radicals, and the hke Examples of the Jast mentoned amdes are N-
lauroy] sarcosine, and the sodium, potassium, and ethanolanune salts of N-lauroyl, N-
myristoyl, or N-palmitoyl sarcosmme The surfactant 13 tymcally present m the
dentifrico compositions of the prasent lnvention n an amoant of about 0.3 to about
5% by weight, prefcrably about 0 5 to about 2% by wejght.

Flnoride and Qther Active Agents
The dentifnce composiion of the presest mvention may also contam a source

of fluonde fous or Auorine-providing component, as mnticanés agcat m amount
sufficient to sapply about 25 ppm to 5,000 Ppm of fluonde 1ons and mclude morgame
flnonde salts, such as soluble alkali motal salus, for example, sodium fluonds,
potassmum fluonde, sodum fluorosihcate, ammomum fluorostheate, sodsum _
monofluarophosphate, as well as bn fluondes, such as stanmous fluonide and sannous
chionde. Sodum fluonds is prefarred.

In additian to fluonde compounds, there may also be included anhiarar agents
such as pyrophosphate salts meludmg dhalkali or getraalkal metal pyrophosphats salts
such as NaqP207, K4P207, NogKoP207, NagHoP07 and K2H2P207 long cham
polyphosphmauchuwd:umhexmmhmhmmdc}nhcphosphmzmhn
sodwum trimetaphosphatc  These antitertar agents are included in the denufnce
compo&inon at & concentration of about 1 to about 5% by weighr,

Anoduwﬂvemm&ﬁﬂmdenmumum of the preseant mvention
frc antibactenal agants, which can be from 0.2 to 1 0% by weght of the dentifnce
compositon. Such uscful antibactenal agents nclode non-cationic antibactenal



IR T -~ el L ol i i

10

13

W0 0185118

PCL/USHLI14737
agents which are basod on phenolic or buphenohc compounds, such as halogsnated
diphenyl ethers such as tnclosam (2,4, nchlomo-2"-hydroxydiphenyl ether)

Anionic Polycacboxvyiate
Syathene zmomic poiycarboxylates may also be uscd in the dentfuce

composinons of the preseat rvention as an efficacy enhancang agenl for any
entibactanal, antitanar or other active ngeat within the dentifrice composition Such
aniome polycarboxylates arv generully employed m tho form of thelr free amds or
prefecubly partally or more preferably fully neutealized water soluble alkah metal
(e.g potasssum end preferably sodium) or ammoniam galls Prefcrred are 14t0 4 1
copolymers of malexc anhydnde or acid with anothor polymerizable ethylemcally
unsaturaied monomer, preferably methvivinylether/malaic anhydnde havmg &
molecnlur waght (M.W ) of about 30,000 to about 1,800,000 most prefcrably about
30,000 t about 700,000 Examplea of these copolymers arc available from GAF
Corporation under the tradename Gantrez, @ g- AN 139 (MW 500,000), AN 119
QLW 250,000), §-97 Pharmuccutcal Crade MW 700,000), AN 169 (MW

1,200,000-1,800,000), and AN 179 (MW above 1,800,000), wheren the prefcrred
copolymer 18 S-97 Pharmaceutical Grads QAW 700,000)

When present, the anionic polycarboxylates 18 employed 1n amounts effecuve
to achw-ve the destrod enhancement of the cfficacy of any antibactensl, anuta-tar o
other acive agent within the deahfnce composihon  Gouerally, the .uome
polycarboxylatcs is present within the denhince compoguon from gbont 005 to
gbout 4% by weight, preforably from about 0 5% to about 2.5% by weight.

VOR
The denhfnce composinon of the present inventon may also contun 2

flavormg agent. Flnvunngagmuwmﬁmuwdmﬂwpmhceofﬂmplwnt
mvention snclude essential ofls as well as varous flavoring aldchydes, ¢ °T%,
alcohols, snd sumler matenals anpluofl:heeasennﬂdhmludco:,ur
speamunt, peppernunt, wintergreen, sassairas, clove, sage, encalyptus, manoram,
cinnamon, lemon, e, grapefirut, end orange. Also uscful are such chemcals as

10
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menthol, cervone, and ancthole. Of these, the most commonly employed arc the oils

of peppemat and spearmint.

WO 01/85118

The flavormg agent 18 incarporated in the denbfnce composwon at a
concentration of about 0 I o ebout 5% by woight and preferably about 0 S to about

1 5% by weaght.

Other ents
Various other matsnals may be incorporated m the dentifrice composstions of

@us invention, including desensinzers, such e potassium mirate, whitcning agents,
such a&s hydrogen peroxids, calcrom peroxide and urea peroxide, prescrvanves,
ailicones, and chlorophyll compounds These additives, when present, are
mcorporated 1n the dentifnce componiion m amonnts wineh do not substantially
adversely affect the properties and charactenstics desrred.

Ereparation Of The Dentifrice

The preparaton of dentifiices is well known 1n the an, such as doscribed m
US Patent Nos 3,996,863, 3,980,767, 4328,205 and 4,358,437, which are
incorporated hermn by reference, Mare spocafically, to prepare a denbfnce of the
Ppresent invention, gencrally the humectantz e g glycenn, sorbrtol, propylene glycol,
and polyethylone glycol, are dispersed m the water 10 a conventional mixer under
ipauon Into the dispersion are added the arganic theckoness, such as carboxymethyl
cellulose (CMC), camrageenan, or xanthan gum, any anicnic polycarboxylate: any
galts, such as sodium fluonds anticanes agents, and any swoetepers, the resuliant
maxfure 13 agitnted unul a2 homogeneous ge] phase 1s formed. Into the gef phase are
addedap:gmontsmhnﬁOz.mdmyacndurbaaemqlmadtnndjust&upH Theso
mgedmnuuemxxndunulahomosmouplmuobmlned. The mixmire 15 then
transferred to & hugh speed/vacium nuxer, wheresn, the morgame thickener, such as
Zeodent 165, and surfactant mgredients are added to the mixture. The eflica hydrogel
ofthepruentinmndmmaddudalduspomt,dongmthothﬂ'lmmlobamdm
the compomtion Any water insoluble antibactenal agent, such as tnclosan, is
salubshized m the flavor uls to be included m the dentifince and the solution 1s added
alonguddlthaaldmmthammre.wmchndmnmxedathshspmdfm'fmms

1
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to 30 munutes, under vacuum of from about 20 to 50 ram of Hg, prefersbly ubout 30

ram Hg. The resultant product 18 m each case a homogeneous, semi-solid, extrudable
pastc or gel product.

5 The followmng example further dcscribes ond demonstrates preferced
embodiments withzn the scope of the preseat mvention The example is gaven solely
for iflustration, and are not to be construcd 25 houiahon of tus mvenhon as many
vanauons thereof are posable wdiout departng from s spint and scope

10
A mhea dennfnce composuon of tho preseal mvenbon, designatad

“Composmeon 17 waa prepared with a 20% by weight total abrasivo content as l1ated
sn Table I below coasistng of a combnshon of b the silica hydrogel Sylodent XWA
650 having the morphology shown in Figure 1

For purpuses of COMpADSON, 2 COMPATALVE dentifnce demgnated
“Compostition 2" was also prepared 1p the sams manner a5 Composition 1 with 20%
by weaght tota) abrasive content excepl the abrasive content conmsted only of 8
precipitated silica abrasive (Zeodent 115) having the morphology shown 1n Figure 2
20 The mgredienta of Componhon 2 are also Listed m TableJ below

= ro=mEms T - B S
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TanLE ]
Dentyfrice Formulations
Ingredients Compositionl  Composition 2
Glycenn 20.00 20.000
Fropylens glycul 0500 0.500
LB9ISOS 0.400 0.400
Carrageenan CMC 20008 1100 1100
DI wazer 144357 14 487
Na saccharin 0.300 0.300
NaF 0.243 0243
Sorbito! 20.500 20.500
Cenires 597 hiquid 15.000 15.000
Ti02 0300 0.300
NaOH (50%) 1000 1.000
Zeodent L 15 10.000 20.600
Sylndent XWA 650 10000 0
Zeodem 165 3500 3.300
SLS powder 1.500 1,500
Flavor 1200 1200
Total 100 00 100.00

Comwahonslmd!mmpnmdmajmkmd.mmmmﬂngmku
5 ambent room temperature. The giycenn and sortntol humectants wers added to the
water m the mixmg tank and agitation was started. The sodmm Avonde salt, sodiam
sacchanin swoetening agent, sodium carboxymethyl cellulose orgame thickener, and
GmhezS-meeaddedandm:mgmnunuedmulahomogmousgelphmwu
obtasned. Into the gel phase wers added the TIO: pgment and the sodram hydroxde
to adjust the pH. The Zeodcnt 165 mbica thickeming agent was then added to the
gbrasives, and ﬂwmﬂhngnﬂxnmwuaddedmmemngmkundarhxgh
asltahonmdnvnmofabom%mofﬂ’g The tnclosan was dissotved in the
ﬂavormhtoformamlmonandﬁnesohnionwnddad.'mdnhesod:mlnmyl
lnlfmuurfmmoﬂmmxlngmnkshﬂmjnmlmngﬂmmumuabommmof

13
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Hg WMixing and vacuum connnued for spproxmmately 15 menutes  The resultng

composiion winch was an cxtrudable paste, having a pH of abour 7, wwus tubed.

The PCR of Compositions 1 snd 2 was cstbhishee using the modified Stookey
5 procedurc, a3 described hercinbefore, and the results ure recorded n Table 11, below
RDA valuss for the dentifnce conrpositrons was detcrnmuned by the Heflorren method,
as descnbed earhier, and the results also recordad m Table IT

TALELL
Composition No. PCR Value RDA Value
1 158 125
2 36 62
10 Refemng to Tablc II, Composthon 1 contaming both the mhca hydrogel

abrasive of the present inventon end precypumted gilica abrasive exibited a

signficantly lgher PCR then comparshve Composiion 2, contaming only the

precpitated silica abrasivo, the RDA values for Composuons 1 and 2 both being

subsranually below scceptable standards whereas the PCR valuc of Composition 1
15 was sigmficantly greater than that of comparatuve Composiuon 2-

) ¢
Two silica dentifnce composition were prepared 1n accordsnce with the

pmcedmofnxmplelmddﬂignadeomposmomSanM Compasition 3

20 cmmﬂ\enﬂcnhydmgdofmepresentmmuon,whﬂcoompmmon4d1dnot.md
was prepared for comparative parposos The mgredicnis of Compositons 3,aud 4 are
hsted 1n Table I belaw

14
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Tant X
Ingredients Comiposibon 3
Prrifiad woser 10,00
Sodiom menofluon, shrchute 0760
Sodin sacchinn S0
Propylane ghycol 13 7¢
Jiota cRrTAgeATIED 3250
Safue CWVC 0%
Tetrasndiom pyrophasphme 200
Sudum trepolyphosplae 100
Trrum dioxide L0
Synthatio ghycerin 28500
Sodim hydroseis 1.0
Zeodent 115 (Precupitaced silica) 2090
Sylodent XW i 900 {Sihca pel) -
Sytodent TWA 650 (Silecn pel) 1000
Zandem 185 19
Eodium botebeimibe T.0
Flavwor 0.0
Calemm peroxde {1300
Eodnm Laury! sulfate 15
Taal 000 (o

PCT/LEMAN4737

Composriron 4

T8
150

0200
D200
1
3.00
100
25300
Lon
20,00

1 3
165.0
50
0.500
12
100 Do

A
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The PCR and RDA valuss of Compos:hans 3 and 4 sre recoxdsd m Talle I'Y below

TanLE IV
Emngnsdmn Ne, PCR Value BDA Valne
3 1:4] 136
4 116 0

Tha remills recordad m Tabls TV, alchough the: RIDA valoes of both
eompombong wire o]] well below the shragivicy hoals set by the US Federal Drog
Adnumsteation and Amencin Dental Assocualon, Compesition 3 exhibrted highly
ngmficantly greater PCR valnes then the compambive dantrfiice Compoation 4
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VWhet 15 olasmed 12

1 A demtince copysmon, compnsmg an arally asceptable vebicle contemmng
from abont 5 to about 0% by weght sllles bydrogel particles, the pancles
conadmoe about 10 to about 35% by weghs water hawang:

@ @ meanpartcls size from shout 510 about 12 mucrons,

{  en Fmlehner bardness of from 1 to aboul 20,

{u)  an ol sweacephon of from about 46) to less then abot 100
nof 100es

(%)  2BET surface area from 100 w0 700 m* g of sihoa,

lhe moxphology of the parbcles bemg cheracerrzed by glass canchoedal fractons
surfaces whersby the dentrfnce composibom hax 2 RDA of 110 to 200 and & PCR
from aborst 150 to about 200

2 A denbfnoe composifion aceording to clmm 1, wharcm siad composiban further

commases a flannde 1on epurce
3 A dentifince compombon accundmg b0 clam 2, further mmgrlsln;—; a surfsctant

4 A danbfneo tompoaition Acorhng to clam 3, wherein 1ald composition hes a p3i
shove abour 7 and wharem the surfacoine 15 sociom lateyl salfate

5 A demhfrice compositon accending m elam 4, further ¢ompnising fioem shont 5%
to oot 70% of & homectant selecled from ghyeein, socitol, propylene glycal and
rmxtures thereof

6 A deucfrce composition aecording to olsam 1, wheteen che denoince composthon

contem= an aThtartar or an atibact=nzl agent or mixture thereof, and an ansonso
palycarboxylite

17
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7 A dentitrice compositon accorfimy to clam 1 whenet the demtdres composiiyon

hes sn RDA from ebout 120 to abos 170

8 Amathed for reducing stmn and o plaque ana mhilvbng pungnats compnsing the
] application of & safie and effectve smoumt of # compomnen secording to clom §,

w the teeth snd other ol surfaces.

5 A mecod for redncing shan sndior plague ond wldbyong g s composing the
apphcation of a safe snd sffisctrve amount of 4 compesihon sovardmg to clom. 1,

i o e peaeh and ather omal surfaces
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INTERNATIONAL PRELIMINARY internation application No PCT;US 01/ 14737
EXAMINATION REPORYT

2.1

22

Basis of report

The bass of imternational preliminary examination report is the application as originally
filed

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial
applicabllity

Tha question ol whether the clamed Invention appears to be novel, to invalve an
mventive step, or 1o be indusiially applicable has not been and will not be tha subject
of the intemational preliminary examination (Articte 34 (4} (a) (i) {ii) PCT, see aleo
intetnational search repart) in respect of

Applications having an unnecessary plurality of independent clamns {generally not more
than 1 independent claim in the same category 1$ necessary; Article 8 PCT),

unsearched subject matier (Article 17 (2} (a), Rule 66 1 (¢) PCT)

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novaeity, Inventive step or
Industrial applicabliity, citations and explanations supporting such statement

Ta the exient that the internahanal prelimmary examination has been camed out (see itemn
:__I‘Ic%ovo). tha following 15 pointed out (Article 35 (2) and (3} (b) and Rule 70 7 and 70 8 (i)

In light of the documants ¢ited m the intemabional search repon, & is consdered
that the invention as claimed in the mdependent claims meets the cntena mentioned
in Adicle 33 (1) PCT, | e it appears to be novel to involve an inventive stap and to be

industnally applicable

Form PCT/409PE1 (EPO-March 2001)
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DENTIFRICO DE ALTO PODER LIMPIADOR H

RESUMEN

Se describe un dentifrico de alto poder impiador con un bajo efecto de
abrasion que contiene un hidrogel de siice que posee un tamano medio de
particulas desde aproximadamente 5 micras hasta aproximadamente 11 mucras, una
dureza de Einlehner desde 1 hasta aproximadamente 20, una absorcion de acene de
aproximadamente 40 cc/g hasla menos de aproximadamente 100 cc/g, un 4rea
superficial de BET desde 100 m*/g hasta 700 m*/g de sihice, en donde las particulus
exiuben una morfologia caracterizada por superficies de fractura concoidal de
vidnio, de modo que la composictén dentifnca posee un valor de abrasién
radioactiva de dentina (RDA) desde 110 hasta 200 y un valor de la proporcion de

hmpieza de la pelicula (PCR) desde aproximadamente 150 hasta aproximadamentc
300
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DENT{FR1 E ALTO LIMPIADOR

ODE LA X N

Esta 1nvencién se relaciona con composiciones dentifnicas que contienen un
agents abrasivo de sflice y que proveen une accién hmpiadora bucal mejorada y un
nive| seguro de abrasividad.

ANTECEDENTES DE LA ENCION

Las sihices producidas de manera siniética desempefian un papel importante
como ingrediente en muchas formulaciones de pastas dentales que se utihzan hoy
en dia. Estas sflices son ingredientes relativamente seguros y no toxicos que son
compatibles con otros ingredientes para las pastas dentales, incluyendo glicerina,
sorbrtol (o xiliol), agentes espesadores, detergentes, colorantes y matenales de
fragancius y de manera opcional {luoruro Yy otrus ingredientes activos, cn donde ia
sfhice actua como un agente abrasivo para hmpiar los dientes, y para ehminar la
placa y los residuos de los alimentos

Como un agente abresivo, las silices desbridan y hmpian por friccién la
superficie externa de los dientes Esta accién hmpiadora por friccién ehming la
pelfcula orgémca (es decrr, la pelicula) formada a partir de las protemnas salivares
que cubre a los dientes y en donde es un hecho conocido que se mancha y cambia
de color por la acci6n de alimentos tales como el café, el té y las bayas, asi como
Por la acci6n del humo del cigarnillo, de los agentes antibacterianos cationicos y de
las bactenias cromogénicas Esta ehminacion fisica de la pelicula manchada es un
mecho sumple y efectivo para eliminar las manchas y decoloraciones superficiales
indeseables que se producen a dario Ademds, esta ehmmacidn fisica de I

pelicula ehmina asymismo las bactenias formadoras de la placa sobre Ia superficie
de la pelicula.

Las sfhices sinteticas Incluyen tanto geles de silive como sflices precipitadas



P

que se preparan por medio de la neutralizacién de soluciones acuosas de silicato
con un écido mmneral fuerte. En la preparacién de gel de silice se forma un hidrogel
de silice que se lava luego de manera tipica a fin de reducir el contenido de sal El
hidroge! lavado puede molerse hasta obtener el tamafio deseado, o se puede secar
de otro modo, hasta llegar finalmente al punto en donde su estructura ya no cambia
a causa del encogimuento Cuando s¢ preparan estas sflices siéncas, el objetivo es
el de obtener agentes abrasivos que proporoionan una accién hmpiadora méxima
(es decrr, la remoci6n de la pelicula manchada) que produce dafios munimos en el
esmalte dental y otros 1ejidos bucales Los mvestigadores dentales se interesan de
manera continua en la identificacién de silices sinteticas que permiten lograr estos
objetivos

La Patente de Estados Unidos 4 153 680 y la Solicitud de Patente de Gran
Bretafia 2 038 303A revelan umbas el uso general de los hidrogeles de silice o
geles hudratados de silice como agentes pulidores dentifnicos La Patente de
Estados Umdos 4 632826 revels el uso de geles hidralados de silice en
combinacién con un agente pulidor de alémmna hgeramente calcinado, para formar
un sistema abrasivo de combinacién Las Patentes de Estados Umidos 4 943 429,
5176 899 y 5 270 033 presentan lstas de agentes pulidores alternativos, en donde
estas listas incluyen geles hidratados de sihice

La Patente de Estados Umidos $ 939 051 revela composiciones dentifncas
Preparadas con geles de sflice que poseen productos de baja accidn de abrasitn y
alto poder hmpiador Sin embargo, los geles poseen una reducida distribucién de
lamafios de particulas de 2 hasta 4 micras a fin de lograr las propiedades de baja
accion abrasive. La fabricacion de este gel de sflice de wmaiio reducido de
particulas consume gran intensidad de energia y es relativamente costosa,

Las Patentes de Estados Unidos § 658 333y 5651 958 revelan composiciones
dentifncas que contienen una combinacién de silice precipitada y geles de silice

qQue poscen un alto poder imprador y una baja accion abrasiva de acuerdo con lo
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indicado por sus reducidos velores de abrasién radioactiva de denuna (RDA)

Debido a la naturaleza de baja abrasividad de las silices descritas en las Patentes de
Estados Umdos 5 651 958 y 5 658 553, Ja composicidn posec de manera wnherente
una capacidad impiadora limitada

El valor de abrasion radioactive de dentina (RDA) es un método reconocido
en el arte dental para determinar la abrasividad de las formulaciones dentifricas y
s¢ determma de acuerdo con el método recomendado por la Asociacion Dental
Americana establecido en “Hefferren, Journal of Dental Research, Volume 55,
Issue 4, July-August 1976, pp 563-573” y descrito en las Patentes de Estados
Umdos Nos 4 340 583, 4 420 312 y 4 421 527 a nombre de Wason,

A pesar de la extensa tecnologia antenor en relacién con los ldrogeles de
sfhee y otros compuestos abrasivos utilizados para preparar composiclones
dentifnicas para la limpieza bucal, aun exisie una necesidad de composiciones
adicionales que proveen una mejor acci6n de Ia pelicula, una mejor eliminacion de
In placa y los residuos de alimentos, y todo esto con una abrasion mimma del
esmalte dental y otros teidos bucales

Es un heeho conocido en la tecnologia dental que al aumentarse el valor de
abrasi6n radioactiva de dentina (RDA) de una composicién dentifica por encima
de 110 no s¢ obhens un aumento correspondiente del rendimiento lmpiador del
dentifrico de acuerdo con lo medido por medto de la Proporcién de Limpieza de la
Pelicula (PCR) que es un metodo m viro uthzado para medir Ia eficacia para la
elimmnacién de manchas de 16 y café en los dientes en comparacién con un valor
standard Los valores de I proporcién de hmpieza de la pelicula (PCR)
mencionados en la presente descripeién se obtienen por medio de la modificacidn
del método descnto en “In Vitro Removal of Stain with Dentifrice™, G K. Stookey,
et al, J Dental Research, 61, 1236-9, 1982 Ia modificacién del mérodo de Iz
proporcién de impieza de la pelicula (PCR) que se utiliza en la presente mnvencién
se describe en las Paientes de Estados Unidos 5 658 553 y 5651 958 En esta
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modificacién se aplica primero un matenal de pelicula clara a un diente de ganado
vacuno que ¢s manchado luego con una combinacién del material de pelfcula y té,
café y FeCls, mientras que en el método original descrito por Stookey el al se
aplican de manera simultdnea la pelicula y las manchas

Hemos descubierto ahora de manera sorprendente que con la prdctica de la
presente mvencion, el valor de la proporcién de himpieza de la pelicula (PCR) de
una composicion dentifrica puede hacerse sigmficativamente mayor que los
valores reportados en la tecnologia antenor De hecho, es posible obtener valores
de la proporcién de limpieza de la pelicula (PCR) desde 150 hasta 300 con valores
de abrasién radioactivu de dentina (RDA) desde 110 hasta 200 cuando se utiliza el
agentc abrasivo de drogel de silice de Is presente invencién, ¢n donde debe
hacerse notar que los valores de abrasion radioactiva de dentina (RDA) de 110
hasta valores de abrasion radioactiva de dentmna (RDA) de 250 (mdximo
permusible) se encuentran completamente dentro de Jas normas aceptables de
abrasividad establecidas por la Adminisracion Federal de Medicamentos de los
Estados Umidos asf como por Iz Asoctacién Dental Americana, de conformidad
con el Registro Federal (Productos de Medramentos Anticaries de Venta sip
Prescripcién), vol 45, No 62, 1980, y vol 60, No 194, 1995

RESUMEN DE LA INVENCION

De acuerdo con la presente invencion $¢ provee una composicion dentifrica

que posee una funcionahdad hmpiadora superior, en donde la composicién
dentfrica comprende

(2) un vehiculo dentifrico oralmente aceptable que contiene desde 5% en peso

hasta aproximadamente 30% en peso de particulas de hidrogel de silice, en
donde las particulas contienen desde aproximadamente 10% un peso hasta
aproximadamente 35% en peso de agua y poseen

() un tamafio medio de particulas desde aproximadamente 5 micras hasta

L4
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aproxmadamente 12 mcras,
(v) una dureza de Einlehner desde 1 hasta aproximadamente 20,
(11) un valor de absorcién de aceite desde aproximadamente 40 hasta menos
de 100 cc/100g,

(tv) um érea superfictal de BET desde 100 hasta 700 m*/g de silice,
en donde la morfologia de lag particulas se caracteriza por medio de superficies de
fractura concoidal de vidrio, en donde la composicion dentifrica tiene un valor de
abresién radioactiva de denuna (RDA) desde 119 hasta 200 Yy un valor de Ja
proporcién de limpieza de Ja pebicula (PCR) desde aproximadamente 150 hasta
aproximadamente 300

El tamafto medio de las particulas ss mude utibzando un Analizador del
lamafio de las Paticulas Malvern, Modelo Mastersizer S, Malvern Instruments,
Inc, Southborough, MA 01772 en donde se proyecta un haz de rayos ldser de
helio y nedn a traves de una célula transparente que contiene las particulas de
hidrogel de silice suspendidas en una solucién acunsa Los rayos de luz que chocan
con las particulas son dispersados a través de 4ngulos que son inversamente
proporcionales al tamafio de las particulas La matriz del fotodetector mide la
cantidad de luz en vanos dngulos predeterminados Luego se procesan las sefiales
eléctricas que son proporcionales a Jos valores medidos del flujo de luz con un
sistema de mucrocomputadora, en comparacién con un patrén de dispersi6n
pronosticado a partir de particulas teoricas de acuerde con lo definido por los
indices refractarios de la muestra Y del dispersante acuoso para determinar la
dstribucién del tamafio de particulas del udrogel de sflice

El valor de dureza de Einlehner se obuene utilizando un aparato de abrasyén
de Emlehner At-1000 a fin de medyr la suavidad del hidroge! de sflice de la
Siguiente mancra Se pesa una pantalla de alambre de cobre de Fourdninier Yy se
expone a la accién de una suspension acuosa al 10% de hidrogel de silice durante
un niimero determmado de revoluciones El valor de dureza se expresa como la
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perdida de peso en mligramos de la pantalia de alambre de kourdrnner para cada
100 000 revoluciones

Bl érca superficial de BET se determina con el metodo de la absorcion de
nitrégeno de BET descrito ¢n Brunauer et al., J Am Chem Soc 60, 309 (1938)
La medicién de BET se lleva 4 cabo utihizando un Analizador Acelerado de Area
Superficial y Porosimetria (ASAP 2400) de Micrometrics Instrument Corporation,
Norcross, Georgia 30093 La muestra se desgasifica al vacfo a 350°C durante un
tiempo mimimo de 2 horas antcs de realizar la medicion

Los valores de absorcion de aceite se miden utiizando el método de borrado
ASTM D281 Todos los miveles de medicion se indican en peso de la composici6n
total, a menos que se indique de otro modo como en el caso de los valores de la
proporcién de hmpieza de la pelicula (PCR) y de abrasién radioactiva de dentina
(RDA) que carecen de unidades Ademds, todas las mediciones se realizan a 25°Ca
menos que se especifique de otro modo
En lus Tlustracrones

La Figura ] es una fotomicorografia de exploracién de electrones (SEM), von
un aumento de 10 000X, de particulas de sflices con un tamaiio medio de particulas
desde 7 micras hasta 10 micras (Sylodent XWA 650) de la presente invencién que
exhiben superficies de fractura concordal de vidrio

La Figura 2 es una fotomicorografia de exploracién de electrones (SEM) de
un agente abrasivo de sflice precipuada (Zeodent 115) que posce una estructura
que comprende una aglomeracién comprnimda de formas esféricas rodeadas por
una aglomeracién de poca compresién de esferas

D IPCION DETA A DE LA INCION

Hidrogel de Silice
El hidroge! de la presente invencién comprende particulas coloidales de silice
que poseen un tamaflo promedio de particulas que vana desde aproximadamente 3
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micras hasta aproxumadamente 12 micras, y de manera més preferible desde
aproximadamente 5 micras hasta aproximadamente 10 micras y una zona hme de
pH desde 4 hasta 10 y de manera preferible desde 6 hasta 9 cuando se mide como
una lechada al 5% en peso

El lidrogel de sflice que se utiliza para preparar las composiciones dentifricas
de la presente invencién se diferencian por medio de sus valores de absorcién de
acete, exlbicndo valores de absorcion de aceite por debajo de 100 cc/100 g.y de
manera preferible en la zona limite desde 45 cc/100 g de silice hasta por debajo de
70 ¢c/100 g de sibce

El ludrogel de silice utilizado en la presente composicidn puede diferenciarse
de manera adicional con la morfologfa o la forma de sus particulas que se
Caructerizan con supirficies concoidales de vidrio como se observa en la Figura ]
de las tlustraciones

La preparacién de los hidrogeles de silice de Ia presente wnvencion es un
proceso conocido en la especialidad, en donde, por ¢jemplo, en la Patente de
Estados Umidos 4 153 680 y la Solicitud de Patente de Gran Bretafia 2 038 303A
los geles ludratados de silice se producen como consecuenc de la reaccién de una
solucion de silicato de metal 4lcal con una concentracion de $10, de
aproximadamente 6 por ciento en peso hasta 20 por ciento en peso en la presencia
de un dcido mmeral, tal como deido sulfinco, dcido clorhidrico, 4uido nitrico o
acido fosférico Se puede utilizar silicato de s0d10 o potasio como el silicato de
metal dlcali, en donde se prefiere el silicato de sodio El deido se agrega a la
solucién de silicato de metal &lcaly hasta que se obtiene un pH por debajo de 10
hasta 11 El producto resultante es una silice s6lida que incluye agua dentro de sus
poros Una vez que se ha formadoel hidrogel de silice se lava hasta que se obuene
un mvel de pureza de aproximadamente 98% de $10y (la impureza restante
comprende sales de sulfato) Se muele el hidrogel de sflice resultante hastg obtener
el tamaio deseado de particulas de 3 hasta 10 micras de diametro Yy se seca hasta
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obtener un conterndo de agua desde 10% en peso hasta 35% en peso, de manera
preferible desde 20% en peso hasta 30% en peso, a fin de obtener el hidrogel de
silice deseado

Uno de los lidrogeles Gtiles para la prictica de la presente nvencidn se
encuenira en el mercado con la denominacion comercial Sylodent XWA de
Davison Chemucal Division of W R. Grace & Co, Baltimore, MD 21203 El
hidrogel de silice Sylodent 650 XWA que se ilustra en la I'gura 1 estd compuesto
por particulas de sflice coloidal que posee un contcrudo de agua de 29% en peso y
un diimetro promedio desde 7 micras hasta 10 micras, exhibiendo una durcza de
Einlehner de 2, un drea superficial de BET de 390 m*/g de sflice, y una absorcion
de aceate por debajo de 70 cm’/100 g de silicc

El valor de abrasién radioactiva de dentina (RDA) del dentifrico abrasivo du
hudrogel de sflice de la presente invencién varfa desde 110 hasta 200, y dc manera
preferible desde aproximadamente 120 hasta aproximadamente 170

El valor de la proporcién de hmpieza de la pchoula (PCR) de las
composiciones de hidrogel de siice de la presente mvencion, el cual es una medida
de las caracteristicas limpiadoras de los dentifricos, varfa por lo general desde
aproximadamente 150 hasta 300 y de manem preferible es mayor que
aproximadamente 160

El agente abrasivo de hudrogel de silice puede utilizarse como el dnico agente
abrasivo cuando se prepara la composicién dentifnca de la presente invencion, o
en combinacién con otros agentes dentlfricos abrasvos o pulidores conocidos Los
agentes abrastvos comercialmente dispombles pueden ser uuhzados en
combnacién con el lidrogel de silice ¢ mcluyen silices precipitadas que poseen un
tamafio medio de particulas de hasia aproximadamente 20 micras, tal como
Zeodent 115, comercializado por JM Huber Chemicals Division of W.R.Grace &
Co Otros agentes abrasivos dentifricos Utles incluyen metafosfato sédico,
metafosfato de potasio, fosfato tncalcico, fosfato dicdlcico dilndratado, silicato de
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alumimo, alimina calcinada, bentomita u otros matenales sihicicos, o las
combinaciones de estos agentes

La cantidad total del agente abrasivo presente ¢n las composiciones
deniifricas de la presente invencion se¢ ubica en un mvel desde aproximadamente
5% en peso hasta aproximadamente 40% en peso, de manera prefenble desde
aproxmnadamente 5% en peso hasta aproximadamente 30% en peso cuando la
composicién dentiffica es una pasta dental Es posible utilizar miveles supunores,
tan elevados como del 95%, si la composicién dentifrica es un polvo dentifrico
Yehiculo Dentffrico

El vehiculo dentifrico oralmente aceptable que se utilica para preparar la
composicién dentifrica comprende una fase acuosa que contiene un agente
humectante El agente humeclante es de manera preferible ghcenna, sorbiol,
xilitol y/o propileno glicol con un peso molecular ¢n la zona limite desde 200 hasta
1 000, aunque es posible emplcar asumismo otros agentes humectanics y sus
mezclas La concentracion del agente humcctante abarca de manera tipica un total
de aproximadamente 5% en peso hasta aproximadamente 70% en peso de la
composicién bucal

Cuando mencionamos ¢l sorbitol en la presente descripcidn, nos referimos al
matenal que se encuentra disponible comercialmente de manera tipica como una
solucion acuosa al 70% El agua se encuentra presente de manera tipica en una
canidad de aproxumadamente por lo menos 10% en peso, y por lo general
aproximadamente desde 25% en peso hasta 70% en peso de la composici6n bucal
El agua que se emplca en la preparacidn de pastas dentales comercialmente
apropiadas deberia ser de manera prefenible agus desionizada y hbre de impurezas
orginicas Estas cantidades de agua incluyen agua librc que se agrega mds la
cantidad que se introduce junto con otros materiales como con el sorbitol

Las composiciones dentifricas de la presente nvencién pueden contener

varios ingredientes dentifricos opcionales Como se descnbe a continuacién, estos
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ingredientes opcionales pueden incluir, pero sin himitaciones, agentes espesadores,
agentes tensoaclivos, una fuente de 1ones de fluoruro, un policarboxilato aménico
sintético, un agente de sabor, agentes adicionales antiplaca y agentes colorantes
en dores

Los agentes espesadores uthzados en las composiciones de la presentc
mvencién incluyen gomas y coloides naturales y sintéticos, cuyos c¢jemplos
incluyen carragaen (musgo de Trlanda), goma xantano y carboximetil cclulosa de
sodio, almdén, polivimlpirrolidons, hdroxietilpropil celulosa, hidroxibutil metl
celulosa, hdroxipropilmetil celulosa ¢ Mdroxietil cclulosa Los agentes
espesadores morganicos cluyen compuestos de sflice amorfa que [uncionan
como agentes de espesamiento e incluyen compuesios de silices colodales
dispombles bajo las marcas comerciales tales como silice vaporizada Cab-o0-s1l
fabricada por Cabol Corporation y disiriburda por Lenape Chemical, Bound Brook,
Nueva Jersey, Zeodent 165 de ] M Huber Chemucals Division, Havre de Grace,
Maryland 21078, y Sylox 15, conocida asimismo como Sylodent 15, disponible en
Davison Chemucal Division of W R. Grace Corporation, Balimore, MD 21203 El
agente de espesamiento Se encuentra presente en la composicion dentffnca en
cantidades desde aproximadamente 0,1% en peso hasta aproximadamente 10% en
peso, y de manera preferible desde aproximadamente 0,5% en peso hasta
aproximadamente 4% en peso
Agentes Tensoactivos

En las composiciones de la presente mvencién se ulihzan agentes
tensoacuvos para obtencr una mayor accién profilachica y para hacer que las
composiciones dentifiicas més cosmeticamente aceptables El agente tensoactivo
es de mapera preferible un material detergente que imparic a la composicion
propiedades detergentes y espumantes Los cjemplos apropiados dc los agentes
fensoactvos son las sales hidrosolubles de monosulfatos monoglicéridos de dcidos
grasos superores, tal como la sal de sodio del monoglicéndo monosulfatado de
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dcadow prasos de aceite de coco ndrogemado, alquil sulfinos supenores tales coma
lauril sulato sodico, alqul sml suifonatns taley como dodeci] Benceno sulfonato
sdico, alquil sulfoacelatos supenores. lauri] sulfoacetato sédwo, dsicres de acido
graso de 1,2-dindrox| propeno sulfonato, y las a¢il armdas alifiticas superiores
sustansiatmenw: saturadas de log compuestos de aminodeuds carboxilico alifilice
mfenor, tales eomo aguellos que posesn derde 12 hasta 16 &tomos de carbono en
los radicales dg desdo graso, alquide o ectlo, y marenales sinmlares. Los ejemplos
de las filtimas wmdas mencionadas son N-lauroll sansoxina y las sales de sodio,
potasio y etanolamuna de N-laurol, N-mmstoil, o N-palmatoil sarcogina El agente
temsoactive & encuentra pecsente de maners upwa &n les ¢omposicloned
dentifricas de la presenty invencion en una ¢anisdad desde aproximadamente 0.3%
¢ peso hasia 3% en peso, ¥ de manera preferible desde aproximadamenie 0,5% en
peso hasty aproxmnadements 2% en peso
;] 0 ¥ A s Ae

La composiowon dentiirca de la presents iwencidn puede contener asmmusmo
ung fuente de wnes de fluoruro o un Lomponente proveedor de flidor, como apent,
anticaries ep uma cantudad suficiente para somunistrar aproximadamenie degde 25
ppm hasta 5 000 ppm de 1ones de fluormo e ehaye sales morganeas de fluorir,
tales como las seles solubles de metal alcali, coma por ejemplo oo ure de soche,
fluierore  de  potasw, fluoreslicale sodico, fluroslicato de  amonio,
monofluorofosfato sodicy, asi como lambren los fluoruros de estaffo, tales como
fluorero estanmoso y cloruro estannoso Se prefiere ¢l fluoruro de sodio

Ademas de los compuestos de fleoruro, es pogmble inclur usimsme agentes
amtisarro lales como lay sales de pirofosfaro que ncluyen zales de profosfaro de
metal didlcal o tetraakeal tales comeo los pohfosfitos de cadena lmps NayaO-,
K4P305, NagKoPyOq NasHyP207 y KaHoP05 tales como hexametafosfalo sédico ¥
fosfatos ciclicos tales como trmetafosisio sodicd Estos sgemtes antsamo se

mehyen en la compesicion dentiifca con una concentracion de aproximadumente
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1% en peso hasta aproximadamente 5% en peso

Otros agentcs activos que son {itiles en las composiciones dentifnicas de la
presente imnvencién son los agentes antibacterianos que pueden comprender desde
0,2% en peso hasta 1,0% en peso de la composicién dentiffica Estos agentes
antibacterianos utiles incluyen a los agentes antibacterianos no catibnicos que se
basan en compuestos fendlcos o bifendlicos, tales como los difeml éteres
halogenados tales como Triclosan (2,4,4’-tricloro-2’-hudroxidifemi| éter)
Policarboxilato Aménico

Es posible utithzar asumsmo pohcarboxilatos anionicos smtéucos en las
composiciones dentifricas de la presente mnvencién incorpordndolos como un
agente intensificador de la eficacia para cualquier agente antibacteriano, antisarro u
otro agente activo dentro de la composicion dentifrica. Estos policarboxilatos
ambnicos se emplean por lo general en la forma de sus écidos libres o sus sales
hidrosolubles de metal dicah (por ejemplo potasio y de manera preferible sodio) o
amonio de manera preferible parcialmente neutrahizadas y de manera mas
preferible completumente neutralizadas Se prefieren los copolimeros | 4 hasta 4 1
de anhidndo maleico o #cido malexco con otr0 monémero polimerzable
etllénicamente insaturado, de manera prefenble metil vinil eter/anhidrido maleico
que posee un peso moleculsr (M W) desde aproximadamente 30 000 hasta
aproximadamente 1800000, y de manera mds prefenible de todas desde
aproximadamente 30 000 hasta aproximadamente 700 000 Los ejemplos de estos
copolimeros se encuentran disponibles en GAF Corporation bajo la denominacién
comercial Gantrez, como por gjemplo AN 139 (peso molecular de 500 000), AN
119 (peso molecular de 250 000), S-97 de grado farmacéutico {peso molecular de
700 000), AN 169 (peso molecular desde 1.200 000 hasta 1 800 000), y AN 179
(peso molecular por encima de 1 800 000), en donde el copolimero prefendo es el
$-97 de grado farmacéutico (peso molecular de 700 000)

Cuundo se encuentrun presentes, los policarboxilatos amémcos se empleusn en
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cantidades efeclivas para obtener el refuerzo deseado de la eficacia de cualquer
agenie antibacteriano, anusarro u otro usgente activo dentro de la composicion
dentifrica. Por lo general, los policarboxilatos anibmcos se encuentran presentes
dentro de la composicién dentifica en una cantidad desde aproximadamente
0,05% cn peso hasta aproximadamente 4% en peso, y de manera preferible desde
aproximadamente 0,5% en peso hasta aproxamadamente 2,5% en peso
Agente de Sabor

.a composicién dentifrica de la presente invencién puede contener asumsmo
un agente de sabor Los agentes dc sabor que se utilizan cn la pricrca de la
presente invencién incluyen aceites esenciales asi como tumbién varios agentes de
sabor que comprenden aldelidos, ésteres, alcoholes y matenales similares Los
ejemplos de los aceites esenciales incluyen aceites de menta verde, hierbabuena,
gaultena, sasafrds, clavo de olor, salvia, eucalipto, mejorana, canela, imén, Lima,
toronja y naranja l'ambien son whles aquellos agentes quimicos como mentol,
carvona y anetol Entre estos, los que se emplean mas comunmente son los aceites
de hierbabuena y de menta verde

El agente de sabor sc incorpora en la composicidn dentifrica con una
concentracién desde aproximadamente 0,1% en peso hasta aproximadamente 5%
en peso y de manera preferible desde aproximadamente 0,5% en peso hasta
aproximadamente 1,5% en peso
Es posible incorporar varios otros matenales en las composiciones denuifricas de la
nvenei6n, ncluyendo agentes desensibilizantes tales como nitrato de potasio,
agenies blanqueadores tales como peréxido de hidrégeno, peréxido de calcio y
peréxido de urea, agentes preservativos, siliconas, y compuestos de clorofila Estos
aditivos, cuando se encuentran presentes, se mcorporan en la composicién
dentifrica en cantidades que no afectan sustancialmente de manera adversa a las
propiedades y caracterisicas deseadas



¢16n del Dentifrico

La preparacidn de los denufricos es un proceso muy conocido ¢n [a
especiahidad, tal como se describe en las Patentes de Estados Umdos Nos
3 996 863, 3 980 767, 4 328 205 y 4 358 437 que se incorporan en la prescnie
invencion a modo de referencia De manera mas especifica, para preparar un
dentifico de la presente mvencién, por lo general se dispersan humecranies tales
como por ¢jemplo ghcenina, sorbitol, propileno glicol, y polietileno ghcol, en el
agua cn un dispositivo mezclador convencional bajo agiacién A la dispersién se
agrega el agente espesador organico 1al como carboximet! celulosa (CMC),
carragacn, 0 goma xantune, cuaiquier policarboxilato amémico, cualesquiera sales
tales como los agentes anticaries de fluoruro de sodio, y cualesquuera edulcorantes,
en dondc la mexcla resultante se somete a agitacion hasta que se forma una fuse de
gel homogéneo A la fase de gel se agrega un pigmento tal como TiO; y cualquier
dcido o base que se requiera para ajustar el pH Estos ingredientes sc mezclan hasta
que se obliene una fase homogénea L.a mezcla se transfiere luego a un disposiivo
de mezclado de alta velocidad al vacio en donde se agrega a la mezila el agente
espesador 1norgdnico tal como Zeodent 165 y los mgredientes tensoactivos El
hidroge! de silice se Ia presente mnvencion se agrega en cste pumto, junto con otros
agentos abrasivos a ser utiluados en |a composicion  Cualquier agente
antibacteriano no hidrosoluble tal como Triclosan se solubihiza en los acertes de
sabor a ser incluidos cn el dentifrico Y la solucién se agrega Junto con los agentces
tensouctivos a la mezcla, la cual es mezclada luego a alta velocidad durante 5 hasta
30 minutos al vacio aproximadamente desde 20 mm de Hg hasta 50 mm Hg, y de
manera preferible de 30 mm Hg. El producto resultantc es siempre un producto de
pasta o gel homogéneo, semiséhido y extrusablc

El sigwente ejemplo describe de manera adicional y demuestra |as
incorporaciones prefendas dentro del alcance de Ia presente invencién. Este

¢lemplo se presenla unicamente para los propositos de tustrucién Yy no esia
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destinad a ser una hmutacién de esta mvencién puesto que es posible realxzj*
muchas variaciones de la rmsma sin apanarse de su espiniu y alcance

EMP

Se preparé una composicidn dentifrica de silice de la presente mvencidn,
denominada “Composicién 1" con un contenido de agente abrasivo total de 20%
¢n peso, como se indica en 1a Tabla I a conunuacion, que comprendia una
combinacién del ludrogel de silice Sylodent XWA 650 que posee la morfologia
tlustrada en la Figura 1

Para los propésitos de comparacién se preparo asimsmo un demtifco
comparativo denomunado “Composicién 2” de la misma forma que la Composicidn
1 con un contemdo de agente abrasivo towal de 20% €n peso, excepto que el
contemdo de agente abrasivo comprendia sélo un agente abrasivo de siice
precipitada (Zeodent 115) que posee la morfologia 1lustrada en 1a Figura 2 Los
ngredientes de la Composicién 2 se indican asimsmo an la Tabla I u continuacién.

TABLAT

Fomufaciones Dem ﬁ:cas

dle _ ] - Compoalclon 1 Cnmpomcu,'m 2
Glcerina o000
Propileno glicol 0,500 0, 500
LB9505 0, 400 0.400
Carrageen CMC 20008 1,100 1,100
Apua desionizada 14,457 14,457
Sacarmna Na 0,300 0,300
NaF 0,243 0,243
Sorbito} 20,500 20,500
Gantrez 597 liquido 15,000 15,000
TiO, 0,300 0,300
NaOH (50%) 1,000 1,000
Zeodent 115 10,000 20 000
Sylodent XWA 650 10,000 0
Zeodent 165 3,500 3.500
Polvo SLS 1,500 1,500
Sabor 1,200 1,200
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Las composiciones 1 y 2 fueron preparadas en un tanque de mezclado forrado
al vacio a temperaturu ambiente Los agentes humectantes ghicerma y sorbiol
fueron agregados agua dentro del lanque de mezclado y se comenzo la agitacidn.
Se agregé la sal de fluoruro de sodio, ¢l agente edulcorante de sacanna sédica, el
agente espesador orgdmco de carboximetil celulosa de sodio y el Gantrez S-97 y se
continud el mezclado hasta que se obtuvo una fase de gel homogéneo A la fase de
gel se agregd el pigmento de TiO, y el ndréxido de sodio para ajustar el pH Se
agreg6 luego el agente espesador de sflice Zeodent 165 a los agentes abrasivos y la
mezcla resultanic fue agregada al tanque de mezclado bajo fuerte agitacién y 8 un
nivel de vacio de aproximadamente 30 mm de Hg El Triclosan fue disuelto en los
aceites de sabor a fin de formar una solucién que fue agregada junto con el agente
tensoactivo de launl sulfato sédico al tanque de mezclado que se mantenia todavia
a un nivel de vacio de aproximadamente 30 mm de Hg Se continué el mezclado al
vacio durante aproximadamente 15 mmutos La composicién resultanie que era
una pasta extrusable con un pH de aproximadamente 7 fue envasada en tubos

Se establecio el valor de la proporcién de impieza de la pelicula (PCR) de las
Composiciones 1 y 2 uhlizando el procedimiento modificado de Stookey, como s¢
describib anteriormente, y los resultadas se presentan en la Tabla Il a1 continuacién,
Los valores ds abragién radioactiva de dentina (RDA) fueron determinados para
las composiciones dentifricas con el método de Hefferren, como se descnbid

anteriormente, y los resultados se presentan asimismo en la labla Il

TABLA I

18 125




JABLA 1I[
Ingredicntes Composicién 3 Compaosicidn 4
Agua punificada 10,00 10,00
Monofluorofosfato sédico 0,760 0,760
Sacarina sodica 0,50 0,50
Propileno glicol 13,79 14,09
Carragaen Jota 0,250 0,200
CMC sédica 0,250 0,200
Pirofosfato trisodico 2,00 2,00
Tnpolifosfato sddico 3,00 3,00
Diéxido de tranio 1,00 1,00
Glicerma sintética 26,500 26,500
Hidréxado de sodio 1,00 1,00
Zeodent 115 (sihce preciprtada) 20,00 20,00
Sylodent XWA 300 (gel de silice) -— —_
Sylodent XWA 650 (gel de sihce) 10,00 -
Zeodent 165 1,0 1,80
Bicarbonatode Sodio 7,00 16,0
Sabor 0,950 0,950
Peréxado de caleto 0,500 0,500
Lauril sulfato sddico 1,5 1,5

Total

_ 7 ] | al or
3 188 | 7

En relacién con los resultados presentados en la Tabla IV, aunque los valores
de abrasion radioactiva de dentma (RDA) de ambas composiciones se ubican
bastante por debajo de los limites de abrasvidad establecidos por Ia
Admimstracién Federal de Medicamentos de Estados Umidos y 1a Asociacién
Dental Amencana, la Composicién 3 extubié valores significativamente mayores

de la proporcién de hmpieza de la pelicula (PCR) que la Composicion dentifrica
comparativa 4
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REIVINDICACIONES

1. Se reivindica una composicién dentifrica que comprende un vehiculo
oralmente aceptable que contiene desde 5% en peso hasta aproxamadamente 30%
en peso de paruculas de hidrogel de sflice, en donde las particulas conhienen desde
aproximadamente 10% en peso hasta aproximadamente 35% en peso de agua y
poseen

(1) un tamafio medio de particulas desde aproximadamente 5 micras hasta

aproximadamente 12 micras,
(1) una dureza de Emnlehner desde 1 hasta aproximadamente 20,
(i) un valor de absorcion de aceite desde aproximadamente 40 hasta menos
de 100 cc/100g,

(v) un drea superficial de BET desde 100 hasta 700 m*/g de silice,
en donde la morfologia de las particulas se caractenza por superficies de fractura
concoidal de vidrio, en donde 1a composicién dentsfrica tiene un valor de abrasién
radioactiva de dentina (RDA) desde 119 hasta 200 y un valor de la proporcion de
lmpteza de la pchicula (PCR) desde aproximadamente 150 hasta aproximadamente
300

2. Una composicién dentifnca de acuerdo con la Rewvindicacién 1, en
donde la composicién comprende de manera adicional una fuente de tones de
fluoruro

3. Una composicién dentifnca de acuerdo con la Remvindicacion 2, en
donde la composici6n comprende de manera adicional un agente tensoactivo

4. Una composicion dentifrica de acuerdo con la Reivindicacién 3, en
donde la compostci6n posee un pH por encima de aproximadamente 7 y en donde
el agente tensoactivo es laur) suifaro sédico

S. Una composicion dentifrica de acuerdo con la Rewvindicacién 4, en
donde la composicién comprende de manera adiciona! desde aproximadamente 5%
hasts aproxamadamente 70% de un ugente humectante seleccionado de gheerina,
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sorbrtol, propileno glicol y las mezcias de estos agentes

6. Una composicién dentifrica de acuerdo con la Reivindicacién 1, en
donde la composicién contiene un agente antisarro 0 un agente antibaclenano o
una mezcla de estos agentes, y un policarboxilato amémeo

7 Una composiciéon dentifrica de acuerdo con la Reivindicacién 1, cn
donde la composicién dentifrica posec un valor du abrasién radioactiva de dentina
(RDA) desde aproximadamente 120 hasta aproximadamente 170

8. Se rervindica un método para reducir las manchas y/o la placa y para
mhbir la gingivitss, en donde el metodo comprende la aphcacion de una cantidad
segura y efectiva de una composicién de acuerdo con la Rewvindicacién 1 a los
dientes y a las demds superficies bucales

9, Se revindica un método para reducir las manchas y/o la placa y para
inlubir la gingivitis, en donde el método comprende la aphcacién de una cantidad
segura y efectiva de una composicién de acuerdo con la Reivindicacion 1 a los
dientes y a las demés superficies bucales
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