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ALUMINUM / ZIRCONIUM / GLYCINE ANTIPERSPIRANT ACTIVES
STABILIZED WITH BETAINE

Fleid of the Invention
This mvention relates to new stabihzed anhperspirant salts and a method for

forming them The use of Betame as an addihve to alummum/zirconum/glycine salts
prevents the deachivation iz polymenzation, winch would have a negative mnpact on
the efficacy of these salts
Background of the Invention
A vanety of uses of betames with long chans can be found n the surfactant art.
The Betune of thus mvention, however, 1s not a surfactant ard has been found to have

propertics mmportsnt to the field of antiperspirant salts that contamn alumunum and
ZIrcomum.

The term "betauns” 18 used m a vanety of ways In particular, a vanety of uses of
betamnes with long chams can be found in the surfuctant art. S uch betamnes maybe

represented by the following Formmuls A where n >0

<
3 C=0
H3C'(‘I');ELC{'ICZ
H cu,,

The methyl groups can be replaced with other longer chan alkyls and can be strmight
cham or branched.

The Betame (defined below) used m this mvention 1s & natural product found 1n
s number of plants mn the Chenopodiacese famuly, and also m fish and selected
legumes. E xtracted m ost o ften from sugar beets (Beta Vulgaris), 1t 13 reported as an
extremely versatile moleculs with & wide range of applications food supplement, anti-
ontent, skin moistnzer, skin-softenmg agent, skin-condrioming agent, promoter of
wound healing and c omponent 1n ¢ osmehc ¢ ompositions for skin aging and stressed
skin.

The mvenhon compnscs a stabihized antiperspmrani salt which 18 an
alumumum/zirconium/glycine salt 1n combmation with Betane of Formula L.
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CH3 ¢c=0
& /
H3c—lil—CHz
CHj Formula I

Betaine m JIUPAC nomenclature 15 1-carboxy-N,N,N-inmethyimethanamnmm
hydroxade-mner salt, with altematve names mcluding carboxymethyl-tnmethyl-

ammoniumn betame or (carboxymethyl)inmethylammomum hydroxide-inner salt or
glycine betame or glycoll betame or glycyl betame or tnmethyl glycine or
tnmethylglycoll. For convenience here the material of Formula I wall be referred to as

Betaine.
Betamne appears i numerous patents, with a wide range of applications

PCT Pubhcation WO 00/67726 describes host-guest processes and
formulations for delivermg bio-affectmg compounds. The mvention relates to processes
of making a composition having a host compound capable of accepting one or more
bio-affechng guest compounds, and topical compomtions for cosmetc or
pharmaceutical uses formed by the processes The processes compnse mpang, m any
order (i) 8 nomomc surfactant, (1) an smphotenic mufactant; (i) a solvent for the
amphotenc surfictint, (1v) an aromatc compound, (V) an shimmpm cshon, (vi) a
Lews acid that 18 not a2 Bronsted-Lowry acid, and (vi) a Bronsted-Lowry acid.

US Patent Number 5,877,143 describes a composition contaming 8 1amellar
hqud crystaline phase which comprises betmines and amme oxides. This 18 a
pumpable, fluud compomtion of amne oxide, betamne and/or sultame 15 prepared with
active concentration of about 36-45% of these matenals by the additron of alkaline
carth or aluminum salts

German Patent DE 19725087 15 related to cosmetic and dermatologic oal-mn-
water emulsion formulations for hght protechon contamng hydrophobic morgame
micropigments and hydrophilic surfactants Formulastons contmmng suspended
hydrophobic morganic pigment meroparticles m the o1l phase as photoprotectants are
stabihzed agamnst phase separahon, mugration of pigment particles into the aqueous
phase, and agglomeration of the pigment particles by mchmon of a hydrophilic

-2-
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surfactant such as an alkyl glucomde, acyl lactylate, betane or coco amphoacetate,
preferably together with a co-emulsifier and a water-sol or o1l-sol UV-B filtening
agent.

PCT Pubhcaton WO 97/23594 describes skin cleanser compositions with
enhanced sntimucrobial activity The title compounds, useful for cleapsing the skin and
depoattion of an antimicrobial agent onto the skan, comprise 0 1-30% of an amphotenc,
rwitterionic, noruonic, amomc and/or cahomc emulsifier, 0 00001-5% of an Ag
compound deposited on & particulate mert support matenal as antimicrobial agent, and
HzO Cetyl betame 18 used.

Swise Patent CH 687126 relates to cosmetic compositions containmg vegetable
extract and trace elements complexes. Described are cosmehe composihons contammmng
vegetable extract and trace clements complexes based on calcium and magnemum
Cocamidopropyl betans 18 used.

Japanese Patent JP 52093633 describes chemical pohshing solutions for
alunmnum and 1ts alloys Mynistylbetame 18 used.

Bntish Patent GB 2354771 relates to bectencide combmations 1 detergents
The detergent comprnses a bactericide mn combmation with an amonic, catiomic,
nomomc or amphotenc surfactant which has a C12-18 alkyl group as the longest chan
aitached to the hydrophihic moiety

Japanese Patent JP 2001163752 describes cosmetics contmnmg glossy polymer
powders and antiperspirants. This invention relates to long-lastng commetic makeup
compoartions comprismg plate-typo glossy polymer powders and antiperspirants

European P atent EP 1005853 describes the use of betamnes as anhperspirants
Mono-, d-, and tnmethylammonto-substrtuted carboxyhic acids
R'R*R*NHCH3)nC(0)0- (R'-R® = H, Me, n = 1-10) are active as antiperspirants and
are compatible with the sk and with other conventional constituents of antiperspirant
and deodorant compositions

European Patent EP 1005852 describes the use of functionally substituted
betames as anhperspirants. Mono-, di-, and tnmethylammomio-substituted carboxyhc
sc1ds R'R*R*N*(CH)nCHX(CH2)mC(0)O- and/or
X(CHJnCH(N'R1R2R3)(CH2)mC(0)O- (R1-R3 = H, Me, m, n = 1-8) are active as
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antrperspirants and are compatible with the skan and with other conventional
constituentg of antiperspirant and deodorant composihons.

Jepanesc Patent JP 11130652 duscloses skin-condiiomng and -moistunizing
cosmetics contaning clay minerals and low-molecular-weight betmnes

Germsn Patent DE 2610225 describes aluminum salts of Betane chlonide being
useful as ulcer mhibitors, for treatment of gastnts, to promote wound healing, and as
anhperspirants and deodorants

PCT Publicaton WO 01/62222 descnibes coametic compostions contaimng
phospholipids and quaternary ammes The invention relates to a cosmetic composition,
especially for use on aging and/or stressed sk, the composition compnsing, m
addition to water, at least one substence that forms lamellsr structures with water The
compomtion further compnses (a) at least one compound that contains a fimctional
group - CH; - N+- (CHy),, (b) and/or at least one metabolite of the compound,

PCT Pubhcation WO 01/47479, owned by the same owner as the present case,
describes cosmetic mosiunziog composiions contmnmg quUAlEMATY MMONIUM
compounds. A compostion useful for mostunzing skm which comprises (a) a
moistunzer such as MesN* X~ (X = CH,OH or, CHOHCHCOx-, or mixtures and when
X does not bear a negative charge, the compound 1s a salf) and = skin compatible
camer

- PCT-Pubhcation~WO-01/39730-describes—a-cosmetic-composition contammg
peat and Betamne suitable for cosmehc masks for the face, chin and/or scalp

PCT Pubhicahon WO 97/46246 18 related to c omplex p reparations ¢ ontaming
Betame. Preparations, especially for topical use in these preparations, penetrates deep
mto the trssues where it sumulates cellular and physiological processes

PCT Publicahon WO 91/18588 presents a method of reducing the imtating
properties of a cosmetic composition by addibon of Betaine denvatrves

Japanese Patent JP 03033266 describes modified fabrics for controllmg pH
change 1n skin dunng sweatmng such as those treated wath a mixture melndmg dodecyl
betame (T) 10

Thus, Betame 18 described as an antiperspirant, deodorant, anh-mmitant, skin
moistunzer, skin-softening agent, skin-condiiomng agent, promoter of wound healing,
component 1n cosmetic compomtions for skn aging and siressed skin, anh-

4
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mflammatory and thssue regenerahng agent in topical skin care compositions, pH
contro] agent on fabnics during sweating, component 1n detergent compositions with
bactenicade action, component in collagen type I acavating complex n skin, surfactant
ID sunscreen compositions, complexing agent 1n alummum hqud crystaline phases,
and complexing agent for alummum m chemical pohshmg solutions

Brief Summary of the Invention
This mnvention compnses alummum/zirconum salts contaiming 8 complexation
agent such as glycine and further s tablhizod with B etame a s c omplexation a gent and
buffer agent. The amount of Betamne that 18 used should be sufficient to have an overall

Betame+glycne to Zr ratio 1n the range of 0 1-3 .0 1 and preferably m the range of 0 7-
1 5 1, with a ratio of Betame to glycine of at least 0001 1

Detailed Description of the Invention

The mventon compnses a siabihzed aluminmnm/zrconmum/glycmne salt
compnising & Betamne of Formula L

o¥
CHy =0

l» /
Hsc_T_‘cHz

CH; Formula I

m a sufficient amount (a) to have an overall (Betamne + glyemne)/ Zr ratio m the range of
01-3 01, (b) a ratio of Betamne to glycne of at least 0 001 1, and (c) sufficient Betaine
so that at least 0 1% of the ratio of Betame + glycine 15 contributed by Betamne.

The moproved salts of this mventon may be based on any
alurmnum/zreomum/glycine antiperspirant salt used as an antiperspirant. S uch salts
should include glycine, and the present mvention uses Betame as an additional additive
The total amount of glycne and Betamne m the salt ghould be such that the raho
described above 18 maintained, but provided that at least 0 1% of the ratio 18 contributed
by Betame It should be noted that the present invention uses Betamne as a complexation

|0
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agent to supplement the action of glycine, and 1t 18 shown here that addithon of Betame
has a better effect than that of addihonal mcrease 1n glycine. The use of Betame 1n a
glycme-free environment 15 covered m a copending case (Attorney Doclet # IR 7073,
filed May 30, 2003),

Smtable salts that may be used with this mvenhon mclude conventional
alhummum/zircomum/glycine salts, as well as alumpum/zirconium salts complexed
with 2 complexing agent, such ag glycols, as are known 1n the art in form of alummum
zirconium chlorohydrex propylene glycol complex, almmmum zrcomum chlarohydrex
tnpropylene glycol complex, alurmmum zircomum chlorohydrex dipropylens glycol
complex and mxtures of any of the foregomg.

See each of European Patent Apphcation Number 512,770 Al and PCT case
WO 92/19221, the contents of each of which are incorporated herein by reference 1n
their entirety, for disclosures of antripersprrant acthive matenalas Suitable matenals
mclude (but are not hmited to) zrconyl hydroxychlondes, zircomyl oxychlondes, basic
alummum chiondes combmed with zirconyl oxychlondes and hydroxychlondes, and
orgamc coraplexes of each of bamic aluminnm chlondes with zirconyl oxychlonides and
hydroxychlondes and mixtures of any of the foregomng. These mclude, by way of
example (and not of a hrmtmg nature) zirconyl hydroxychlonde, alummmen-zrconum
glycme complex (for example, aluminum zrcomum tnchlorohydrex gly, alummmum
zircomum “peniachlorohydrex™ gly,” alununum ™ zirconitim “tetrachlorobydrex ~gly “and
alumnum 2 ircomum o ctachlorohydrex gly), a lumimm zrcontum tnchlorohydrex gly
propylene glycol complex, alummum zircomum tnchlorohydrex gly dipropylene glycol
complex, alumnum zmconnmm tetrachlorohydrex gly propylene glycol complex
alumnum zrcamum tetrachlorohydrex gly dipropylene glycol complex, and muxtures
of any of the foregomg. Generally, the foregoing metal antiperspirant achve materials
are antiperspirant actve metal salts

Preferred antiperspirant actives that can be incorporated m the formulated
compositions of the present mvenhon include the stamhized ahmmnum/zircomum salts,
especially those having enhanced efficacy due to improved molecular distributon,
kmown m the art and discussed, for example, m PCT No W092/19221, the contents of
which are mcorporated by reference mn their entirety herem. Particular actives mclude
Westchlor A2Z 4105 alummum zircommum tetrachlorohydrex gly propylene glycol

-
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complex, (from Westwood Chemical Corporaton, Middletown, NY), Wi ZR
35B aluminum zrcomum tetrachlorhydrex gly, and Rezal 36 GP and AZP 908
aluminum zirconnum tetrachlorhydrex giycine both from Rehess, Berkeley Heights, NJ
as well as Rezal AZZ 902 alummum zirconmum trichlorhydrex glycme from Rehes.
Also, Summut actives 2522, Z551 and Z576 (from Surmmit Research Labs, Huguenot,
NY) can be used. In general, the metal chionde mole rat10 18 in the range 0of 2109 1
for such salts

Actives of special interest because they form low RI solutons include
Westchlor Zr 35BX3 (30-35% actives m water) from Westwood Chemucal Company;
Rezal 36G (46% 1n water) from Reheis Inc., Summt AZG-368 (28-32% m water) from
Summut Research Labs, and Reach 301 (39% in water) from Reheis Inc  In general,
the metal chlonde mole ratio 158 approximately 1 4 1 for such salts.

In one particular type of salt of mterest, an alummnum zircomum tetra salt with
glycine 15 used w heremn alJumirmm z reomum t etrachlorohydrex glycme salt having a
metal to chlonde ratio n the range of 0.9-1 2 1 (espectally m the range 0o£09-11 1 and,
mare particularly 1n the range of 09-1 0 1), and a glycine zircomum mole ratio greater
than 1 3 1, particularly greater than 1 4’1

Anhperspirant actives can be mcorporated mto formmiated composithions
according to the present mvenbon mn amounts m the range of 5-25% (on an anhydrous
sohids basis), preferably 7-20%, by weight, of the total weight of the composihon. The
amount used will depend on the formulation of the compomtion. At amounts at the
higher end of the range (especially 1o a range of 9-20% or 9-25%, & good antipersprrant
effect can be expected. As noted above, the active and Betmine are preferably mcluded
m the compomtions of the invenhon by premixing the achve and Betane with water
and possibly a amall amount of propylene glycol.

The main advantage of the stamlized salts of the present mvention 18 that they
have improved stabihity over salts that contain only glycine or glycols or no stabihzmg
agent at all

The p olymenzation o f the a ntiperspirant a ctives 1n 2 queons s olutions and the
correspondent gelation process were followed by momitonng the molecular weight
profile of the polyoxohalides ;n tme by mze exclusion chromatography (SEC) Size
exclusion chromatography (“SEC”) or gel permeation chromatography (“GPC™) are
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methods frequently used for obtaimng mformston on polymer distribution m
anhperspirant salt solutions With appropriate chromatographic columns, at least five
distinctive groups of polymer species can be detected m a zzrconmum/alumnmm/glycine
complex (ZAG), sppeanng n a chromatogram as peaks 1, 2, 3, 4 and a peak known as
“5,6 Pesk 1 15 the larger Zr species (greater than 60 Angstroms) Peaks 2 and 3 arc
larger alummum species Peak 4 18 emaller alumimum species (alumnum ohgomers)
and has been comrelated with enhanced efficacy for both ACH and ZAG salts Pesk 5,6
18 the smallest alnmionm specics The relative retention time (“Kd”) for each of these
peaks vanes dependmg on the expermmental conditons This techmque 18 also
applicable to the salts of this .nvention which also contmn Betamne. Data for Tables was
obtained usmg the SEC method described 1 an 1ssued patent owned by the same
company as this case, US Patent 6,066,314, mcorporate by reference as to the test
method desacribed therein.

The demign of modern AP ealts sxms at actives with hugh levels of low molecular
weaght Al and Zr species, which 18 reflected m a SEC trace that has mtenge Peaks 4 and
5 and a low Peak 1 Throughout the present study, the levels of the species
correspondmg to these three peaks are eshmated based on the followmg ratios

fn=% 1=12345, 7=234,5

where f 15 the frachon of pesk i, and P! or Py are the mienmty of peaks P: or Fj,
respectively We will correlgte the amount of high molecular waght Zr with the
fraction of Peak 1, 1 ¢ fp;, and we will correlate the amount of low molecular weight Al
species with the frachon of Peaks 4 and 5, 1¢ fpy and fps In bnef, an ideal
anfiperspirant salt would have a very low f»;, & high /oy and a high fps and therr
correspondent rate of change would be mmmal

Using the techmgque described above, the polymenzation of various antiperspirant
actives 1 aqueous solutions and the correspondent gelaton process over me was
followed by momtoning the molecular weight by size exclumion chromatography (SEC)
m the presence of Betaine. It was determuned that (1) addition of 1-15% Betame to 30%
solutions of Reheis AZP 908, AZZ 902, or Summit Z551 leads to the stabihzation of
those actives, (2) the stabilizing effect mncreases with the concentration of Betamne, with
an optunum amount of Betame being about 8% by weaght; (3) the stamhizing effect 18
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enhanced at lugher temperatures, 40 degrees C (104 degrees F), (4) the stabihzng effect
of Betmne 18 shghtly supenor to that of glycme, (5) the gelation process 1s retarded or
stopped for up to 1 year

The enhanced salts of this inventon may be used to formulate antiperspirants
having improved efficacy Such anhperspirants mclude sohds such as sticks and
creams (creams somehmes bemng included 1n the term “soft sohd™), gels, hquds (such
as are suitable for roll-on products), and acrosols The forms of these products may be
suspensions or cmulsions

Examples of sintable formulations mclude the following.
Sticks — Stick products may be made with conventional gelling agents such as stearyl
alcohol and dibenzyhdene sarbitol. A sample formnlation 18 as follows
40-55% (particularly 45%) cyclometincone (especially DS cyclomettncone)
20-30% (particularly 21%) stearyl alcohol
7-15% (particularly 10%) talc
15-22% (particularly 22%) antiperspirant active 1n powder form
1 3% (particularly 2%) fragrance
Roll Ons -
45-65% (particularly 55%) cyclomethicone (especally D5 cyclomethicone)
0 1-10% (partucularly 3%) cyclomethicone/dimethicons copolyol (such as Dow Commg
2-5185C) -
10-25% (partcularly 20%) antiperspirant active 1n solution form (25-45% actives om an
anhydrous bagis in water)
5-30% (particularly 20%) water
1-3% (particularly 2%) fragrance
Soft sohds — Soft sohds may be made with formulations described in co-pending patent
apphcation (US Senal Number 9/273,152 and P CT Pubhcahon WO 99/51192) A
sample formulation 1s as follows
40-70% (particularly 50%) elastomer 1 cyclomethicone (RSG-15 from Shin-Etsu)
5-15% (particularly 6%) polyethylene (for example, beads having a density i the range
of 0.91-0 98 g/cm® and an average particle mize 1n the range of 5-40 mcrons)
10-20% (particularly 15%) C12-15 alkylbenzoate (FINSOLV TN from Finetex)
0 1-25% (particularly 22%) antiperspirant active 1 powder form
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1-15% (particularly 5%) dimethicone (particularly with & viscosity of 100 centt )
1-3% (particularly 2%) fragrance
Gels — Gels may be made with a vanety of formulations such as
5-50% (particularly 29%) cyclometincons (particularly D5)
0 1-10% (particularly 3%) cyclomethucone/dmmetiucone copolyol (such as Dow Corning
2-5185C)
0-10% (particularly 5%) hydrogenated polysobutene 250
0-10% (particularly 5%) C12-15 alkylbenzoate (FINSOLV TN from Finetex)
0-10% (particularly 5%) dimetincone (particularly with a viscosity of 100 centistokes)
01-25% (partcularly 20%) santipersprant active 1 powder form or 10-25%
(particularly 20%) of active 1n solution (25-45% actives on an anhydrous basis)
5-50% (particularly 30%) water
1-3% (particularly 2%) fragrance

Note that m the explanation of the mvention, where water 18 hsted 1t 13 mtended
to count the contribution of the water present m. the antiperspirant solution ag part of the
overall water content. Thus, water 15 sometimes listed as part of the actives solubon or
somectimes hsted separately

In a prefarred embodment the refractive mdices of the external and mtemal
phases are matched withmn 0 005 to obtam a clear product.

Particular formulations of interest include:
Formulation A,
0.5-2 5% dmmetincone copolyol (for example, Dow Corning 2-5185C (48%))
55-65% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Cormng
Corporation (Mhidland, MI) or KSG-15 from Shin-Etsu Sihicones of Amenca (Akron,
Otuo))
1-10% PPG-3 mynstyl ether
10-25% antiperspirant active of the mnvention
10-25% water

0 5-1 5% fragrance

10-
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Formulanop B

1 0-3 0% dimethucone copolyol (for example, Dow Comung 2-5185C (43%))

40-60% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Comng
Corporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shin-BEtsu Sihcones of America (Akron,
Ohio))

1-5% cyclomethicone (in addition to that found i the elastomer)

4-12% PPG-3 mynstyl ether

15-30% antiperspirant achve of the invention

15-35% water

0.5-1 5% fragrance

Formulagion C

1 0-3 0% dmethncone copolyol (for example, Dow Commg 2-5185C (48%))

1-10% hydrogenated polyisobutene (for example, Fancol™ Polyiso 250)

40-55% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Commg
Corporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shn-Etsu Sihcones of Amenca (Akron,
Oluo))

3-8% PPG-3 mynstyl ether

15-20% antipersprrant active of the mvention 20-30% water

1 0-3 0% fragrance

Formulation )

1 0-3 0% dmethicone copolyol (for example, Dow Corming 2-5185C (48%))

40-60% elastomer 1n cyclometincone (for example, DC-9040 from Dow Cormng
Corporatton (Mxdland, MI) or KSG-15 from Shin-Etsu Silicones of Amenca (Akron,
Ohio))

3 8% PPG-3 mynstyl ether

15-30% antperspirant sctive of the mvention

15-30% water

0 5-1 5% fragrance

1-10% dicthylhexyl naphthalate

=11~
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Formulation B
05-2 5% dunethicone copolyol (for example. Dow Coming 2-5185C (48%))
60-70% elastomer n cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Corning
Corporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shin-Etsu Silicones of Amenica (Akron,
Ohuo))
7-10% sntiperspirant active of the mvention
25-35% water
1-10% methyipropylene diol (MPD1ol)
05-1 5% fragrance
Formulation ¥
1.0-3 0% dunetiucone copolyol (for example, Dow Carming 2-5185C (48%))
6-10% hydrogenated polyisobutene (for example, Fancol™ Polyiso 250)
35-45% clastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Coming
Corporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shin-Btsu Sihicones of Amenca (Akron,
Oluo))
6-10% PPG-3 mynstyl ether
40-50% antiperspirant active of the mvention as 43% actrve 1n water
no additronal water
0.5-1 0% fragrance
e
0 1-0 6% dimethicone copolyo! (for example, Dow Commng 2-5185C (48%))
4-7% hydrogenated polyisobutens (for example, Fancol™ Polyiso 250)
40-50% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Cormng
Corporation (Midiand, MI) or KSG-15 from Shmn-Etsu Sihcones of Amenca (Akron,
Ohno))
4-7% PPG-3 mynstyl ether
40-50% mtipersprant active of the mvention as 43% active i water
no additional water
0.5-1 0% fragrance
Formulation H
0 5-2 0% dumetincone copolyol (for example, Dow Comung 2-5185C (48%))
1-7% hydrogenated polyisobutene (for example, FancoI™ Polyiso 250)
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40-50% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Cormng
Corporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shin-Etsu Silicones of Amenica (Akron,
Ohuo))

45-55% antiperspirant achve as 43% active of the invention m water

no additional watar

0.5-1 5% fragrance

Fopmulation 1

2-7% dunethicone copolyol (for exampie, Dow Corning 2-5185C (48%))

0 1-1% Oleath-20

1-5% C12-15 alkyl benzoate (FINSOLV TN)

15-25% elastomer m cyclomethicone (for example, DC-9040 from Dow Cornmng
Carporation (Midland, MI) or KSG-15 from Shin-Etsu Sihcones of Amenca (Akron,
Ohuo))

15-25% antiperspirant active

15-30% water

0.5-1 5% fragrance
Examples of such products with the salt made 1n accordance with this mvention

mclude

(a) A stck antperspirant and/or deodorant compnsing

40-55% cyClomethacone; 20-30% stearyl alcohol, 7-15% talc, 15-22% of a salt
according to Claum 1 added m powder form, and 1-3% fragrance.

(b) A roll-on anhperspirant and/or deodorant compnsing.

45-65% cyclometincone, 0 1-10% cyclomethicone/dimetincone copolyol, 10-25% of a
salt accordmg to Claim 1 1n a solution as 25-45% actives on an anhydrous basis 1n
water; 5-30% water; and 1-3% fragrance.

(c) A soft sohd antiperspirant and/or deodorant compnsing. 40-70% elastomer m
cyclomethicone, 5-15% polyethylenc beads having a density m the range of 0 91-0 98
g/om® and an average particle mze m the range of 540 mucrons, 10-20% C12-15
alkylbenzosate, 0 1-25%% of a salt according to Claam 1 added m powder form, 1-15%

dimethicone, and 1-3% fragrance.
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(d A gel antiperspirant and/or deodorant comprnsing. m

5-50% cyclomethicone, 01-10% cyclomethicone/dimetlicone copolyol, 0-10%
hydrogenated polyisobutene 250, 0-10% C12-15 alkylbenzosate, 0-10% dimetincone,
0 1-25% of a salt according to Claxm 1 added m powder form or as 10-25% of active m
solution (25-45% achves on an anhydrous bass), 5-50%, and 1-3% fragrance

The cosmetic composition according to the present mnvention can be packaged
1 conventional contamers, using convenhonal techniques. Where a gel, cream or soft-
solid cosmetic compomton 18 produced, the composition can be mtroduced mnto a
cuspensing package (for example, conventional packages for gels with ghde on
apphicators, jars where the gel or cream 18 apphed by hand, and newer style packages
having a top surface with pores) as conventionally done m the art. Thercafter, the
product can be dispensed from the dispensing package as conventionally done 1 the art,
to deposit the achve matenal, for example, on the skan. For sticks, sprays, aerosols and
roll-ons the compoaitions can be placed 1 a conventional types of contamer (with the
mcluzion of propellants in aerosols) This provides good depomton of the active
matenal on the gkin.

Compomtions of the present invention can be formulated as clear, translucent or
opaque products, although clear products are preferred. A desred feature of the prosent
mvention 18 that a clear, or trangparent, cosmetic composition, (for example, a clear or
transparent deodorant or anbperspirant composition) can be provided. The term clear
or transperent according to the present mvention 18 miended to connote 1ts usual
dictionary defimtion, thus, a clear hqmd or gel anhperspirant composition of the
present invenhon allows ready viewmg of objects behmd it By contrast, a translucent
composition, although allowing hight to pass through, causes the hght to be scattered so
that 1t wall be impossible to see clearly objects behind the translucent composiion. An
opaque composition does not allow hight to pass therethrough. Within the context of
the present mnvention, a gel or stick 18 deemed to be transparent or clear 1f the maxmmum
transmuttance of hight of any wavelength 1n the range 400-800 nm throngh a sample 1
cm thick 15 at least 35%, preferably at least 50%. The gel or hqud 18 deemed
translucent 1f the meximum trangmittance of such hght through the sample 15 between
2% and less than 35% A gel or hquad 18 deemed opaque 1f the maxumum transmittance
of hight 18 less than 2%. The transmittance can be measured by placing a sample of the

14-
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aforementioned thickness into a hght beam of a spectrophotometer whose warking
range mcludes the wvisible spectrum, such as a Bausch & Lomb Spectromc 88
Spectrophotometer As to this defimtion of clear, see European Patent Application
Publication No 291,334 A2 Thus, accordmg to the present mvention, there are
differences between transparent (clear), translucent and opague compositions
EXAMPLES

The followmg Examples are offered as illustrative of the mnvention and are not
to be construed as limmtations thereon. In the Examples and elsewhere mn the
description of the mvention, chermical symbols and terminology have their usual and
customary meanings In the Examples as elsewhere m this apphcation values for n, m,
etc 1n formulas, molecular weights and degree of ethoxylation or propoxylation are
averages Temperutures are m degrees C unless otherwise mdicated. If alcohol 18 used,
1t 18 95% unless otherwise indicated. Unless otherwise mdicated, “water” or “D.L
watar” mean deiomzed water As 18 true throughout the apphcation, the amounts of the
components are m weight percents based on the standard described, 1f no other standard
15 deacnibed then the total weight of the composition 18 to be mfizred. Various names
of chemucal componeunts inciude those heted i the CTFA Intemnational Cosmetic
Ingredient Dictionary (Cosmetics, Toiletry and Fragrance Associstion, Inc , 7" ed.
1997)

EXAMPLES

Examples of antipersprrant actives used for our expenments are Reheis Reach
AZP-908, AZZ-902, and Summut Z-522 with specifications described m Tables
Summut Z-522 was the only achive recetved as a 29% solution, and aged dunng
transport and storage for approximately 4 weeks pnior to being used 1n the expenments
All other active soluhons were freshly produced m our laboratory from their
corresponding powder form by dissolution m water Typically, the tested active solution
was prepared by dussolving the antiperspirant active powder in deronized ("DI™) water
ai room temperature, with strmng to form a 29-30% solution. Thus was followed by the
addition of p owdered B etamne or glycine 1n the d emired c oncentration, and s irnng at
room temperature until clear Subsequently, the solution was stored as mmitiple 10 ml
scaled samples m disposable scintillation wials. The SEC analyms used 2 ml of such
solution, which was diluted with 4 mi DI water imnmediately pnior to analyms The

-18-
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solutions were followed at room temperature and at 40 degrees C (104 degrees F) gver
a penod of 12 months or until sampling was no longer possible due to the fi of
a hard gel The samples were diluted to 10% solution by addmg distilled w ater and
shaking, and 2 mucroliters of the solution were then myjected mto the SEC mstrument
5 foranalyms Note that the DYB color standard 18 a well accepted standard used 1n the

personal care mdustry

Table A
Specifications and Analysis Data for Reheis Reach AZP 908
Parameter Specification Analysls
ColorDYB 4.0 Max. 21
Ahmmtrm 145-155% 14 9%
Zarcomum 130-155% 141%
Chlonde 170-18 5% 17 6%
Glycme 105-13 5% 11 7%
Metals/Chloride 09-15 14
Almmmum/Zyrcomum 34-38 36
pH of 15% soln. 37-41 38
Particles thru 400 mesh 100% Mm 100%
Particles < 10 mcrons 95% Min 96
Description White to off white powder Pass
% Anhydrous Alurmnum 696-850% 76 7%
Zircomum tetrachlorohydrex 900 — 110 .0% of label amount Pass
10 Table B
Specifications and Analyms Data for Reheis Reach AZZ 902

Parameter Specification Analysis

Ahminum 135-152% 14 7%

Zircomum 135-160% 15 0%

Chlonde 140-17 5% 158%

Glycmme 135-165% 14 1%

Mectale/Chlonde NA 159

Alummum/Zircanium 331

pH 0of 25% soin. 36-44 38

Particles thru 400 100% Min 100%

mesh

Particles < 10 95% Mm 95

microns

Description White to off white powder  Pass
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Table C
Analyzis Data for Summut Z-522
Parameter Z-522
Aluminum 53%
Zirconium 50%
Chlonde 8 6%
Glycine 53%
Metals/Chlonde 104
Alummum/Zirconnm 364
Glycine/Zircomum 128
pH of 15% soln. 34-42
% Anhydrous 28%
Deacription 29% aq hazy soln.

Example 1_AZP 9508 with Betgme

Table D presents the results for the polymenzatton of AZP 908 at different
Betamne concentrations, aged at room temperature. Little alteration of the Al species 18
noted during agmg, fps = 0 1 and fps = (.2 regardless of the concentration m Betaine
However, there 15 a good effect on the deactivation rate of Zr species, with a retardation
of the polymenzation process. The effect 18 drectional with an mcrease m retardation
when the concentration of Betame 18 mcreased from 1% to 5% In general, Betame
slows down the Zr polymenzation process, and this effect 18 better when increasmg the
Zr/Betame ratio Notcthatthe;ollmo_ﬁ-lmthﬂgtmm:nlfchu,lowwty
hqmds even afier 1 year (360 d ays), while the A ZP 908 sohrtion without Betune 18

typically a gel after 9 months

-17-
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Table D /vi

SEC results for the 30% AZP- 908 solution with varnious concentrahons of Betaine
while aging at room tempersture

Time 1% Betamme 3% Betame 5% Betame

(days) Peak1 Peak4 Peak5 Peak] Peak4 Peak5 Peak]l Peak4 Peak s

1 0167 0118 0185 0133 0114 0189 0109 0104 0188
2 0145 0114 0188 0140 0109 0185 009 0103 0192
4 0175 0119 0198 0143 0110 019 0111 0102 0188
7 0197 0119 0195 0168 0113 0188 0151 0105 0194
11 0236 0118 019 0184 0110 0191 0152 0103 0190
14 0239 0124 0193 0193 0113 0187 0155 0103 0192
25 0269 0117 019 0222 0114 0189 0200 0108 0190
41 0293 0117 0198 0256 0110 0205 0204 0106 0194
63 0292 0120 0198 0242 0111 0194 0230 0106 0196
92 0303 0108 0202 0264 0105 0199 0246 0093 0197
148 0286 0092 0201 0264 00950 0206 0258 0078 0204
218 0284 0081 0208 0274 0076 0205 0261 0070 0.214

360 *hq *hq *hg *hq *hg *hq *hq *hq kg

*hq — sample observed as a free-flowing hqund (visual observation, no SEC data run)

For AZP 908 solutions, the expermments at lgher temperature show that Betaine
can imduce a major reduction of the amount of new high molecular weaght Zr specics
(Table E), whle the results from room temperatre conditioms mdicate only munor
retardation of polymenzaton. The addiion of 1% Betame has a lesser affect on
polymenzation of zirconum, while addihion of 5% and 8% Betame gives good stability
with fp; = 025 at 7 and 20 weeks, respectively The sample with 1% Betane presents
gellation at 327 days, wiule samples with 5% and 8% Betame are free flowing hqud
solutions even at 720 days

18-
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Table E
SEC results for the 30% AZP-908 soluhion with various concentrations of Betame
while aging at 40 degrees C
Time 1% Betame 5% Betamne 8% Betamne

(days) Peak] Peak4 Peak5 Peakl Peak4 PeakS Peakl Peak4 Peak 5

21 0367 0103 0216 0221 0104 0219

22 0160 009 0.213
42 038 0074 0221 0243 0095 0222 0155 0084 0215
64 0167 0101 0228
72 0365 0047 0228 0255 0068 0225

78 0208 0086 0218
105 0408 0293 0244 0262 0241 0224

108 0224 0061 0220
136 *hq *hq “*Ig 0244 0050 0217
327 wogn]  S8ge]  *epe]

720 *hg *hq *hqg *hg *hq *hg

*l1q — samiple observed as a free-flowmg hqud (visual observation, no SEC data run)
**oe] — sample observed as a golled mass that does not flow (visual observation)

Example 2 AZZ 502 with Betame

The polymenzation of AZZ 902 1n solution at room tempersture mn the presence
of Betame 18 presented m Table F The stabihzation effect 15 better than m the case of
AZP 908 smce the polymenzation 15 not only retarded, but the equilibnum values are
ﬁﬁﬁiﬂiﬂyredwoimmnonoﬂ%mmmthcmbmmdmz:
species at fp; = 0 22, while an addition of 8% or more Betaine completely eliminates the
polymenzation of Zr, fp; = 015 On the other hand, the Al species are less mfluenced
by these amounts of Betamne, resulting 1 equilibrivin vahues of fps ~ 0 16 and fps =0 12
Since Zr 18 known to be more reactive that Al, 1t 18 expected that at higher
concentrations of Betane, exceeding the values of Zr saturation, 2 major effect on the
Al species 18 expected. No gellation was observed for these samples at 720 days

-18-

724



WO 1005003142 PCT/US2004/020372
Table F

SEC results for the 30% AZZ- 902 solution with vanous concentratons of Betamne
while agng at room temperature.
Time 3% Betame 8% Betame 15% Betaine
(days) Peak1 Peak4 Peak5 Peakl Peak4 Peak5 Peakl Pecak4 Peak 5
3 0115 0263 0118
4 0173 0352 0129
7 0178 0244 0125 0106 0239 0111
8 0150 0230 0109
10 0099 0232 0107
11 0185 0253 0113 0139 0222 0108
14 0115 0218 0118
18 0211 0.237 0113
21 0111 0206 0118
25 0193 0223 0126 0138 0203 0108
28 0087 0206 0099
32 0222 0216 0107
42 0091 0192 0106
46 0216 0202 0110 0155 0178 0110
56 0085 0184 0106
70 0157 0168 0112
74 0216 0184 0121
84 0079 0170 0110
101 0084 0159 0110
109 0227 0165 0134
132 0153 0139 0118
144 0218 0144 0130 0090 0153 0108

720 *hq *hg *hgq *hq “*liq *hq *Iq *hq *hq
*hq — sample observed as a free-flowmg hqud ( visual observation, no SEC data run)

Table G demonstrates the polymenzation of AZZ 902 at higher temperature (40
degrees C) for different concentrations of Betamne. The results are also compared to
solutions contamng an additional amount of 5% glycine, These results show that 5%
Betame stabihize the AZZ 902 better than 5% glycne, confirming the hypothesis that

10 Betameisa better stabilizer than glycine. In addrtion, Table G shows that ata high
temperature (40 degrees C), the additon of 1% Betamne has httle effect on the
polymenzation of zircomum, whie at 8% Betane the Zr species are completely
stabilized Moreover, sumlar to the observations obtamned at room temperature, the Al
species are less mfluenced by Betame or glycne m the employed ranges of

15 concentration The sample with 1% Betamne remains a hquid for at least 630 days, and
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present gellation at 721 days. On the other hand, the samples with 5% and 8%

are frec flowmng liquid solution up to 721 days
Table G
SEC resuits for the 30% AZZ-902 solution with vanous concentrathons of Betane
while agmng at 40 degrees C
Time 1% Betmne 5% Betame 8% Betamne

PCT/US2004020372 %

(days) Peak]l Peak4 Peak5 Peak1 Peak4 Pesk5 Peakl Peak4 Peak 5

21 0410 0164 0138 0203 0151 0130

22 0171 0152 0140
42 0426 0139 0202 0184 0089 0165 0216 0126 0141
64 0177 0113 0159
72 0460 O0O85 0164 0236 0065 0155

78 0219 0096 0158
105 0460 0073 0160 0261 0061 0156

108 0215 0080 0151
136 0219 0074 0174

144 0466 0060 0166 0285 0078 0159
630 *hq *hq *hq

721 whop]  *%gel “gn_l *hq *Liq *hg “hq *hq *iq

*l1q - sample observed s a free-flowing liquad ( visual observation, no SEC data run)
*3gel — sample observed as a gelled mass that does not flow (visual observation)

For purposes of companison AZZ 902 was used with three different additives,
L.¢. 3% Betame ws. 3% glycine and 3% Betame hydrochlonide as described m Tables H
and L At such concentration, the Betame hydrochlonde mduced precipitation of the
antipersparant active after 1 week, and therefore the expenment was termnated. On the
other hand, the Betane was supenor to glyine for the stabihization of AZZ 902,
yielding lower fp; values In additiom, both Betamne and glycine-contaming samples are
free flowing hquds after 721 days at room temperature (Table H) On the other hand, at
40 degrees C, the sample contammng 5% Betame remams a hqud, winle that contmmng
5% glycine 18 a gel at 720 days (Table I)
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Table H
SEC results for the 30% AZZ- 902 solution with vanious addibives while aging at room
temperature.
Time 3% Betaino 3% glycme 3% Betame HCI
(days) Peak1 Peak4 Peak5 Peak1 Peak4 PeakS Peak1 Peak4 Peak$
4 0173 0352 0129 0188 0248 0118 0113 0231 0181
7 0178 0244 0125 0197 0231 0110 0110 0193 0188
11 0185 0253 0113 0200 0213 0104 pp pp pp
18 0211 0237 0113 0229 0201 0116
25 0193 0223 0126 0211 0175 0113
32 0222 0216 0107 0237 0161 0126
46 0216 0202 0110 0247 0159 0120
74 0216 0184 0121 0247 0135 0128
109 0227 0165 0134 0241 0117 0130
144 0218 0124 0130 0266 0091 0146
721 *hgq *hq *hg *hq *hq “*hg

*hq — sample observed as a free-flowing hiquid ( visual observation, no SEC data run)

*4¥np — precipitate occurred m sample
Table I
SEC resnlts for the 3 0% AZZ-902 solution with various additives while aging at 40
degrees C
Time 5% Betane 5% glycine 5%Betaine HC1
(days) Peak] Peak4 Peak5 Peak] Pesk4 Peak5 Peakl Peak4 Poak 5
3 #t.pp 'ttpp --lpp
21 0203 0151 0130 0248 0102 0159
42 0184 0089 0165 0253 0091 0172
72 0236 0065 0155 0273 0068 0177
105 0261 0061 0156 0294 0037 0183
144 0285 0078 0159 0308 0030 0186
360 *iq *hq ‘I
721 ‘hg #hg #hq L L L L t.ﬂ

*hq — sample observed as a free-flowmg liqand (visual observation, no SEC data run)
**gel — sample observed as a gelled mass that does not flow (visual observation)

"#%pp — precimtate occurred m sample.

A
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As gshown by the data m Table J, the use of Betaine with Summt Z522
antiperspirant active did not show a stabilizing effect, either at room temperature or at a
higher temperature aging n solution In both cases, the s olutions c ontaimng B etame
gelled faster than solutions without Betaine The Summut Z522 anhpersprrant active
was the only active that was received mn a 29% solution, and approximately 4 weeks
old. In four weeks the polymenzation of the active reached high molecular weights and
the addibon of Betane may have tnggered the gelaton by cross-inking the large
polymar species

_Summart with

Table J

Results for the 29% Summut Z522 soluton with 8% Betame while aging at room
temperature or 40 degrees C

Time 0% Betaine 8% Betame

(days) RT 40deg C RT 40degC

7 *hq *hq *hq *liq

36 *hq *hq *hq **gp]

57 *hq *liq **gel

96 --E'l L L

*hq — sample obacrved as a free-flowing hiqmd (visual observation, no SEC data run)
**gel — sample observed as a gelled mass that does not flow (visual observation)
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What is claimed is
/
1 A stabihzed aluminum/zrcomum/glycine salt comprising a Betamne of Formula

I

ot

\
CH3 c=°
(& /
H3C—ITI—-CH2

CHj Formula I

in a sufficient amount to have (a) an overall (Betane + glyeme)/ Zr ratio 1n the range of
01-3 01, (b) a ratio of Betamne to glycine of at least 0.001 1, and (c) sufficient Betane
80 that at least 0 1% of the ratio of Betame + glycine 18 contnbuted by Betaine.

/

2 A stabihized salt according to Claim 1 wheresn the overall (Betane + glyome)/Zr
ratio1s m the range of 07-1 5 1

3 A stabilized salt according to Clamm 1 wherein the alumimum-zircomum glycms
salt 18 a member of the group conmsting of alummmum zircomuum tnchlorohydrex gly,
alummum zircomum pentachlorohydrex gly, alnmmum zircomum tetrachlorohydrex
gly, alummum zmreonium octachlorohydrex gly, alummimn z rcomum t nchlorohydrex
gly propylene glycol complex, alumupum zrcomum tnchlorohydrex gly dipropylens
glycol complex, aluminum zrconum tetrachlorohydrex gly propylene glycol complex,
aluminum zircomum tetrachlorohydrex gly dipropylene glycol complex, and muxtures

of any of the foregomng.
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4 An anhpersiprant product made with a stabhzed salt of any one of Claims 1 2
orl

5 A deodorant product made with a stabithzed salt of any one of Claims 1 2 or 3

6 A stick antiperspirant and/or deodorant compnsing:
40-55% cyclomethicone; 20-30% stearyl alcohol, 7-15% talc, 15-22% of a salt
according to Claim 1 added in powder form, and 1-3% fragrance

7 f A roll-on antiperspirant and/or deodorant comprising

45-65% cyclometiicone, 0 1-10% cyclomethicone/dmmethicone copolyol, 10-25% of a
salt according to Claim 1 1 a solution as 25-45% actives on an anhydrous bags 1n
water, 5-30% water; and 1-3% fragrance

8 A soft solid anhperspmrant and/or deodorant compnsmg 40-70% clastomer m
cyclomethicone; 5-15% polyethylene beads having a density mn the range of 0.91-0 98
g/cm’ and an average particle mze m the range of 540 microms, 10-20% C12-15
alkylbenzoats, 0 1-25%% of a salt according to Clamm 1 added m powder form, 1-15%
dmnethicone, and 1-3% fragrance.,

I
9 A gel anhperspirant and/or deodorant comprising.
5-50% cyclometicone, 01-10% cyclomethicone/dimethicone copolyol, 0-10%
hydrogenated polyisobutene 250, 0-10% C12-15 alkylbenzoste, 0-10% dmethicone,
01 25% of & salt accordmg to Claxm 1 added 1 powder form or as 10-25% of active m
solution (25-45% actives on an anhydrous basis), 5-50%, and 1-3% fragrance.

~25-



o B~ 2

——

G,

INEERNATIONAL SEARCH REP RT

C

14

pm——y4 /
PCT/US2004/020372

TR AsIK7/38

mgwmmcmwummmum

Miinimum doosnenistion searchad
IPC 7 CO7F A6IX

systen icllewed by classificstion symibals)

Documentaiion asssched other fhan minknum desomeniaton o tha sxiant gt such documens e naluded In he fisits searched

EPO-Internal, CHEM ABS Data

Elscimnic cata bess consuited duwing the inlsmalianal sasrch {name of dets bese ang, whors peaciical, saasch lerme uned)

€. POCUMENTS CONBIDERED TO BE RELEVANT

Caagary | Chmtion of decumen, with iniosfion, where appropriaie, of the eisvernt pumeges Rulpwant fo claim Ma.

the whole document

————

A US 6 534 045 B2 (HALL-PUZIO PATRICIA ET 1
AL) 18 March 2003 (2003-03-18)

D Further documenta are Ssted in the conlimatien of bex C.

E] Patent tuny membars are lsie b1 annex.

Spacial caligodes of s docamenie

A documani daining the Qanursl stmie of tha  art whicr s not
cansiciassd 1 bs of peniculer misverce
"E' anslar cocumant but published on or alter the  intermetionsl

D B i & MY b s s O o
clislion or elher spacinl reason (as speciiad)

“0" dogumant refeming (0 an aml disclogure, uss, ashibition or
olhes g

E ﬂnﬁ%‘hw Bing dats bt

I
i
|
|
i

1

Daie of the ackun) compistion of the inlsmational sseh Dade of realing of the inlecnslionsl sesrch repon
20 October 2004 29/10/2004
Namg and maiing podress of the IGA Authosized officer
Eurcpan Pdant Ofios, P8, 5818 Patersiasn 2
ML ~ 2860 HV
et g T 31 861 apor, Rinkel, L

Fom PCTABAZYD (Mamrcl hent) (nmmry S0Q



C

INESRNATIONAL SEARCH REPORT

32

hommetion on peent temly mambers PCT/US2004/02¢372
Patent document Publiceion Padent tamnily Publicaiion
citad in search report [ ™™ mamber(s) dule
US 6534045 B2  04-07-2002 LS 2002085985 Al 04-07-2002
BR 0116387 A 03-02-2004
CA 2432292 Al 27-06-2002
EP 1343464 A2 17-09-2003
™) 0249584 A2 27-06-2002
AU 3107602 A 01-07-2002
BR 0116383 A 25-02-2004
CA 2432299 Al 27-06-2002
EP 1377267 A2 07-01-2004
™ 0249585 A2 27-06-2002
US 2002081272 Al 27-06~2002
US 2002081273 Al 27-06-2002
Al 3264002 A 01-07-2002
AU 3101002 A 01-07-2002
BR 0116384 A 23-12-2003
CA 2432295 Al 27-06-2002
EP 1345584 A2 24-09-2003
W0 0249592 A2 27-06-2002

Farn PGTASASO jyumsnt Sauly rem] snemry 2004)



t

(12) SOLICITUD INTERNACIONAL PUBLICADA BAJO EL TRATADO DE COOPERACION DENPATENTES (PCT)

(19) Organizacién Mundial de Propledad

(43) Fecha de Publicacién Internacional

intalectual
Oficina Intermacional

13 de enero de 2005 (13.01.2005)

(10) Ndmero de Publicacién intemacional
WO 2005/003142 A1

(&)
(21)

(22)

(26)
(26)
(30)

(11)

{72)
(75)

(T4)

ClasHicacién nternacional ds Palenttes: CO7TF TOO

Numera de Solickud intermecional”
PCT/US2004/020372

Fecha de Presentacién Internacional

24 de junic de 2004 (24 08 2004)
Lenguaje de entrega Ingléds
Lenguaje de Publicaclén Inglés
Datos de 1a Prioridad
100007 109 26 de junio de 2003 (20.00.2003) US

Solicitanta (pare (odos s estados designados
exceplo US) COLGATE-PALMOLIVE COMPANY
{US/US], 300 Park Avenue, New York NY 10022
(us)

Inventorea o

Inventorea/solicliantes (solo para US) HOLERCA,
Marian [ROAJS], 80 Rodney Avenue. Somerset, NJ
08873 (US). CAl Heng [US/US] 1658 Covingion
Road Yardley PA 18087 (US).

Agente' MIANC Rosamary M Colgate-Paimolive
Company 008 Rivar Road, PO Box 1343,
Piscataway N.J 08855-1343 (US)

Estados Designados (@ msnos que se indique io
contrario, para todo tipo de proteccién nacional
dizponible) AE, AG, AL, AM AT AU AZ, BA BB,

1
Q
Fgs

83

&

£

5

[

gc

H 3
35382
13§5g&

£8%
A
g8
S
SR
(3=
Ea‘
S
2
3

(84)

i
I
f

3
9
g
g
f
o

c

=<

(9]

F
;Ea

R
937

2

g
o
iis

ER

L
=
i)
e
5383

qaﬂﬁ
~2AR
S 0z
RE6
Rab

2]

4

$

2

8
PIRRSE

;

=
£
4
m

Publicado
—  con of nforme de busqueda internacional

Para cddigoa da doa istras y oiras abreviaciones, refarirse a
las Nolas de gula sobre Cidigos y Abrevistures que
aparecen al comsenzo de cada edicién de la Gecela del PCT

(64) Thulo ACTIVO ANTITRANSPIRANTE DE ALUMINIO/ZIRCONIO/GLICINA ESTABILIZADO CON
BETAINA

)
Hsc—ff(icfh:o ®

§7) Resumen Una sal establiizada de aluminio/zirconio/glicina que

comprende una Betalna de formula | como aditivo: en una cantidad
suficente para tener () una proporcién total de (Betaina +
glicina)/Zr en el rango de 0 1 — 3.0:1 (b) una proporcién de Betaina
a glicina de af menos 0.001 1 y (c) suficiente Betalna como para

que al menos 0 1% de [a proporcidn de Betalna + glicina sea
contribuido por la Betalna
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COMPUEBTQOS8 ACTIVOS8 ANTITRANSPIRANTES DE

ALUMINIO/ZIRCONIO/GLICINA, ESTABILIZADOS CON BETAINA

Resumen
Una sal estabilizada de aluminio/zirconio/glicina

que comprende una Betaina de la Férmula I como aditivo

F6rmula I

en una cantidad stficiente para tener {(a} una proporcién
total (Betaina + glicina)/Zr en la escala de 0,1-3,01
{b) una proporcién de Betaina a glicina de por lo menos
0,001 1 ¥ (c) sufjiciente Betaina de modo que esta Wltima
contribuye con por lo menos 0,1% de la proporcién de
Betalina + glicinai
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CAMPQO DE LA INVENCION

Esta invencién se refiere & nuevas sales
antitranspirantes estabilizadas y a un método para su
formacidn El uso de Betaina como un aditivo para las
sales de aluminio/zirconlo/glicina evita la desactivacién
a través de polimerizaciétn, 1o cual podria tener un
impacto negativo sobre la eficacia de dichas sales

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Se puede encontrar en el campo de los agentes de
actividad superficlal una variedad de usos de las
betainas con cadenas largas Sin embargo, la Betaina de
esta invencién no es un agente de actividad superficial y
se ha averiguado que tiene propledades importantes para
el campo de las sales antitranspilrantes que contienen
aluminio y zircenio

Se emplea el término “betaina” en una varjiedad de
formas En particular, en el campo de los agentes de
actividad superficial se puede encontrar una variedad de
usos de las betalnas Tales betainas pueden estar

representadas por la siguiente Formula A en la cual
n>0 ‘t? '
e
CHa

Hac'{'lr TN(";:
CH,3

Férmula A

2



Los grupos metilo pueden ser reemplazados con otros
alqullos de cadena més larga y pueden ser de cadena recta
o ramificada

La Betalna (definida mis adelante) utilizada en esta
invencitn es un producto natural encontrado en clerto
nimero de plantas de la familia Chenopodiaceae, y también
en pescados y legumbres selecclonados Extralda més
frecuentemente a partir de remolacha (Beta Vulgaris), se
la describe como una molécula sumamente versidtil con una
amplia escala de aplicaciones suplemento alimenticio,
anti-irritante, humectante de la plel, agente suavizador
de la piel, agente acondicionador de la piel, activador
de la curaclén de heridas y componente en composiciones
coamnéticas para plel envelecida y piel ajada

La invencién comprende una sal antitranspirante
establilizeda que es una sal de aluminio/zirconio/glicina

en combinacién con Bataina de la Férmula I

CHa p=0
[
Hsc'_N“'

FOormula I
La Betaina en 1la nomenclatura IUPAC es la sal
interna de hidréxido de l-carboxi-N,N,N-trimetil

metanaminio, con nombres alternativos gque Iincluyen



betaina de carboximetil-trimetil-amonio ¢ sal interna de
hidréxido de (carboximetil) trimetil amonio o glicina
betaina o glicol betaina o glicll betaina o trimetil
glicina o trimetilglicol Para conveniencia en easta
descripcién, el material de la Férmula I serid referido
como Betaina

La Betaina aparece en numerosas patentes, con una
amplia serie de aplicaclones

La Publicacién PCT WO 00/67726 describe proceasos
huésped-anfitrién y preparaciones para el suministro de
compuestos con bilo-efecto La invenclién se reflere a
procesos para prédparar una composicién que tiene un
compuesto anfitrién capaz de aceptar uno o mis compuestos
huésped con bio-efecto, y composiciones tépicas para usos
cosméticos y farmacéuticos formados por tales procesos
Estos procesos comprenden la mezcla, en cualquier orden,
de (i) un agente no iénico de actividad superficial,
{ii) un agente anfétero de actividad superficial, (iii)
un solvente para el agente anfétero de actividad
superficial, (iv) un compuesto aromédtico, (v) un catién
de aluminio; (vi) un &cido lLewis que no es un &cido
Bronsted-Lowry

La Patente Norteamericana No 5 877 143 deacribe una
composicién que contiene una fase cristalina 1liquida

lamelar que comprende betainas y 6xidos de amina Esta

4



es una composiciétn fluida bombeable de 6xido de amina,
betaina y/o sultalna que se prepara con una concentracién
activa de mids o menos 36-45% de estos materiales,
mediante la adicién de sales de tierra alcalina o
aluminio

La Patente Alemana DE 19725087 se reflere a
prepa:aciones cosméticas y dermatolédgicas en forma de
emulsién acelte en agua, para protecciédn contra la 1luz,
conteniendo micropigmentos inorganicoe hidrofébicos y
agentes hidrofilicoe de actividad superficial Las
preparaciones que contienen microparticulas suspendidas
de pigmento inorganico hidrofébico en la fase aceite,
como fotoprotectores, estdn estabilizadas contra 1la
separacién de fase, migracién de particulas de pigmento
hacia la fase acuosa, y aglomeracién de particulas de
plgmento mediante 1la incorporacion de un agente
hidrofilico de actividad superficial, tal como alquil
glucosido, acil lactilato, betaina o coco anfoacetato,
preferiblemente junto con un co-emulsionador y un sol-
agua c sol-aceite, agente de filtracién UV-B

La  Publicacién PCT WO  97/23594  describe
composiciones limpiadoras de 1la piel con actividad
antimicroblana aumentada Los compuestos del titulo,
Utiles para la limpieza de la piel y deposiciétn de un

agente antimicrobiano sobre la miema, comprenden 0,1-30%
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de un emulsionador anfétero, de ion positivo y negativo,
no iénico, aniénico y/o catidénico, 0,00001-5% de un
compuesto Ag depositado sobre un material base inerte en
particulas como agente antimicrobiano, y agua Se
utiliza cetil betaina

La Patente Sueca CH 687126 se refiere a
composiciones cosméticas que contienen complejos de
extractos vegetales y elementos de traza Se describe
composiciones cosméticas que contlenen extracto wvegetal
y elementos de traza, basadas en calclo y magnesilo Se
utiliza cocamidopropll betaina

La Patente Japonesa JP 52093633 describe socluciones
de pulitura quimica para aluminio y sus aleaciones Se
utiliza miristilbetaina

La Patente Britanica GB 2354771 se refiere a
combinaciones bactericidas en detergentes El detergente
comprende un bactericida en combinacién con un agente de
attividad superficlial aniénico, catidénico, no iénico o
anfétero, el cual tiene un grupo alquilo Cl12-18 como la
cadena mids larga unida a la mitad hidrofilica

La Patente Japonesa JP 2001163752 describe
cosméticos que contienen polvos de polimero brillante y
anti-transpirantes Esta invencién se refiere a

composiciones de maquilla cosmético de larga duracién,

39



que comprenden polvos de polimero brillante tipo placa y
anti-transplrantes

La Patente Europea EP 1005853 describe el uso de
betainas cComo anti-transpirantes Los dcldos
carboxilicos mono-, di- y trimetilamonio sustituidos
R'R’R’N+ (CH2)nC{0)O-(R'-R® = H, Me n = 1-10) son activos
como anti-transpirantes y son compatibles con la piel y
con otros constituyentes de composiciones anti-
transpirantes y desododorantes

La Patente Europea EP 1005852 describe el uso de
betainas funcionalmente sustituidas como anti-
transpirantes Los aclidos carboxilicos mono-, di- vy
trimetilamonio sustituidos R!R?R®N*(CH2)nCHX (CH2)mC{0)0-
y/c X(CH2)nCH(N'R'R’R’) (CH2)mC(0)O-(R'-R® = H, Me, m, n =
1 8) son actlvos como anti-transpirantes Yy s0on
cempatibles con la piel y con otros constituyentes
convencionales de composiciones anti-transpirantes vy
desodorantes

La Patente Japonesa JP 11130652 describe cosméticos
para el acondiclonamiento y humectacién de la piel, los
cuales contienen minerales de arcilla y betalnas de bajo
peso molecular

La Patente Alemana DE 2610225 describe sales de
aluminio de cloruro de betaina idtiles como inhibidores de

Ulceras, para el tratamiento de 1la gastritls, para



fomentar la curacién de heridas y como anti-transpirantes
y desodorantes

La Publicacion PCT WO 01/62222 describe
composiciones cosméticas que contienen fosfolipidos ¥y
aminas cuaternarias La invencién se refiere a una
composicldén cosmética, especialmente para uso sobre piel
envejecida y/o ajada; la composicién comprende, ademas
del agua, por lo menos una sustancia que forma
estructuras lamelares con agua La composicibén comprende
ademéis (a) por lo menos un compuesto gque contiene un
grupo funcional -CH;-N+-(CH3)a, (b) y/o por lo menos un
metabolito del compuesto

La Publicacion PCT WO 01/47479, del mismo
propietario del presente caso, describe composiciones
humectantes cosméticas que contienen compuestos de amonio
cuaternario Una composiciétn (til para humectar a la
piel que comprende (a) un humectante tal como MesN'X !
(X = CHOH o CHOHCH:CO;) o sus mezclas, y cuando X no
lleva una carga negativa, el compuesto es una Bsal) y un
vehiculo compatible con la piel

La Publicacién PCT WO 01/39730 describe una
composicién cosmética que contiene turba y Betalna
apropladas para méscaras cosméticas destinadas al rostro,

barbilla y/o cuero cabelludo

)



Ia Publicacién PCT WO 97/46246 se refiere a
preparaciones complej;s que contlenen Betaina Las
preparaciones, especlialmente para uso tépico, penetran
profundamente en los tejidos donde estimulan los procesos
celulares y biolégicos

La Publicacién PCT WO 91/18588 presenta un método
para reducir las ©propledades lrritantes de una
composicién cosmética, mediante la adicién de derivados
de Betaina

La Patente Japonesa IP 03033266 describe telas
modificados para controlar el cambio de pH en la piel
durante la sudoracién, tales como aquellos tratados con
una mezcla que incluye dodeclil betaina (I) 10

Asi, @se describe a la Betalna como un anti-
transpirante, desodorante, anti-irritante, humectante de
la plel, agente suavizador de 1la pilel, agente
acondicionador de la plel, activador de la curaclén de
heridas, componente en composiciones cosméticas para piel
envejecida y plel ajada, agente anti-inflamatorio vy
agente regenerador de los tejidos, en composiciones
tépicas para el cuidado de la piel, agente del control de
pH en telas durante la sudoracién, componente en
composiclones detergentes con acclén  bactericida,
componente en complejo activador tipo I del colégeno en

la plel, agente de actividad superficial en composiciones

9
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bronceadoras de la plel, agente de formacién de complejo
en fases cristalina;. liquidas de aluminio, y agente
formador de complejo para aluminlo contenido en
soluciones de pullitura quimica
BREVE RESUMEN DE LA INVENCION

Esta invencién comprende sales de aluminio/zirconio
que contlenen un agente formador de complejo y estan
estabilizadas adicionalmente con Betalna como un agente
formador de complejo y agente amortiguador La cantidad
de Betaina que se utiliza debe ser suficiente para
presentar una proporcién total de Betaina + glicina a 2r
en la escala de 0,1-3,0 1 y preferiblémente en la escala
de 0,7-1,5 1, con una proporcién de Betaina a glicina de
por lo menos 0,001 1

DESCRIPGION DETALLADA DF LA INVENCION

La invencién comprende una sal estabilizada de

aluminio/zirconlo/glicina que comprende una Betaina de la

Férmula I

)
C“13 ()
I /|

|13(?'“WP‘“C“13
CHsg

Formula I
en una cantidad suficiente para tener (a)} una proporcién

total (Betaina + glicina)/Zr en la eacala de 09,1-3,0 1,

10

Y3



: %uq

(b) una proporcién de Betaina a glicina de por lo menos
0,001 1, y (c) suficiente Betaina de modo que por lo
menos el 0,1% de la proporcién de Betaina + glicina sea
contribuida por la Betaina
Las sales mejoradas de esta invencién pueden estar
basadas en cualquier sal anti-tranapirante de
aluminio/zirconio/glicina wutilizada como un anti-
transpirante Tales sales deben incluir glicina y 1la
presente invencién utiliza Betaina como un elemento
adicional La cantidad total de glicina y Betaina
contenida en la sal debe ser tal que se mantenga la
proporcién descrita anteriormente, pero a condicién de
qua por lo menos el 0,1% se dicha proporcién sea
suministrada por la Betaina Se debe observar que la
presente invencién utiliza Betaina como un agente
formador de complejo para complementar la accién de la
glicina, y se demuestra aqul que la adlicién de Betaina
tiene un mejor efecto que el aumento adicional de 1la
glicina El uso de Betaina en un ambiente libre de
glicina estd cublerto en un caso co-pendiente (Expediente
de Apoderado No IR 7073, presentado el 30 de mayo de
2003}

Laz Bsales apropladas que pueden ser utilizadas en
esta invenciétn incluyen sales convencionales de

aluminio/zirconio/glicina, asi como sales de

11



aluminio/zirconio con un agente formador de complejo,
tales como glicoles, se conocen en el arte en la forma de
complejo de clorohidrex propilenc glicol de aluminio ¥y
zirconio, complejo clorchidrex tripropileno glicol de
aluninio y zirconio, complejo de clorhidrex dipropileno
glicol de aluminio y zirconlo, y mezclas de cualquiera de
los anterilores
Consultar cada uno de los siguientes textos

Solicitud de Patente Europea No 512 770 Al y PCT caso WO
92/19221, cuyos contenidoa se incorporan aqul
integramente a modo de referencia, para descripciones de
materiales activos anti-transpirantes L.os materiales
aproplados incluyen (pero no estén limitados a) hidroxi
cloruros de zirconilo, oxlcloruros de zirconilo, cloruros
bidsicos de aluminio combinados con oxicloruros e
hidroxicloruros de =zirconilo, y complejos organicos de
cada uno de los cloruros béslcos de aluminio con
oxicloruros e hldroxiclaoruros de zirconilo y mezclas de
cualquiera de los anteriores Esatos incluyen a modo de
ejemplo (no en sentido limitativo) hidroxicloruro de
zirconilo, complejo glicina de aluminio-zirconloc (por
ejemplo, triclorhidrex glicina de aluminio y zirconlio,
pentaclorohidrex glicina de aluminio V' zirconio,
tetralcorochidrex glicina de aluminio y zirconio vy

octahidrex glicina de aluminio Y zirconio),
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triclorohlidrex glicina de aluminio y zirconio, complejo
de proplleno gliceol, complejo de triclorhldrex glicina
dipropileno glicol de aluminio y zirconio, complejo de
tetraclorhidrex glicina proplleno glicol de aluminioc y
zlrconio, complejo tetraclorohidrex glicina dipropilenc
glicol de aluminio y zirconio, y mezclas de cualquiera de
los anterlores En general, los materiales anti-
transpirantes metdlicos mencionados anteriormente son
sales metédlicas activas anti-transpirantes

Los compuestos activos anti-transpirantes preferidos
que se pueden incorporar en las composiciones preparadas
de la presente invencién Incluyen a las ©sales
establlizadas de aluminio/zirconio, especialmente
aquellas que tienen eficacia mejorada debido a una mejor
distribucién molecular, conocidas y estudiadas en el
arte, por ejemplo en PCT No WO 92/19221, cuyo contenido
ge incorpora agul integramente a modo de referencia Los
compuestos activos particulares incluyen al comple]jo
tetraclorhidrex glicina proplleno glicol de aluminio y
zirconlo Westchlor A2Z 4105 (de Westwood Chemical
Corporation, Middletown, NY)}, tetraclorohidrex glicina de
aluminio y zirconio Westchlor ZR 35B, y tetraclorhidrex
glicina de aluminio y zirconio Rezal 36 GP y AZP 908 de
Rehels, Berkeley Heights, NJ, asi como triclorhidrex

glicina de aluminio y zirconlo Rezal AZZ 902 de Rehels
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Del mismo modo, se puede utilizar los compuestos activos

~afn

Summit 2522, 2551 y Z576 (de Summit Research Labs,
Huguenot, NY) En general, la proporcidén molar
metal cloruro estia en la escala de 2,1-0,9 1 para tales
sales
Los compuestos activos de especial interés debido a que
forman soluciones con indice refractive bajo incluyen
Westchlor Zr 35BX3 (30-35% de compuestos activos en aqua)
de Westwood Chemical Company, Rezal 36G (46% en agua) de
Rehels Inc ; Summit AZG-368 (28-32% en agua} de Summit
Research Labs; y Reach 301 (398 en aqua) de Reheis Inc
En general, 1la proporcitn molar metal cloruro es
aproximadamente 1,4 1 para tales sales

En un tipo particular de sales de interés, se
utiliza la sal tetra de aluminio y zirconlo con glicina,
en la cual la sal tetraclorohidrex de aluminio y zirconio
tiene una proporcién de metal a cloruro en la escala de
0,9-1,2 1 (especialmente en la escala de 0,9-1,11) vy,
mAs particularmente, en la escala de 0,9-1,0 1)), vy
proporcién molar glicina zirconio mayor de 1,31,
particularmente mayor de 1,4 1

Los compuestos activos anti-transpirantes pueden
ser Iincorporados en las composiciones preparadas de
acuerdo con la presente invenciédn en cantidades en 1la

escala de 5-25% (sobre una base s6lidos anhidros),
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preferiblemente 7-20% en peso, del peso total de la
conposicién La cantidad utllizada dependeri de 1la
preparacién de la composicién A cantidades en el
extremo superior de la escala (especialmente en una
escala de 9-20% o 9-25%, se puede esperar u buen efacto
anti-transpirante Como se indicé anteriormente, el
compuesto activo y Betaina son incluidos preferiblemente
en las composiciones de la invencién mediante premezcla
del compuesto activo y Betaina con agua y posiblemente
una pequefia cantidad de propileno glicol

La ventaja principal de las sales establlizadas de
la presente invencién consiste en que tienen establlidad
mejorada en comparacién a las sales que contienen
golamente glicina o glicoles y no tienen ningin gente
estabilizador

La polimerizaclén de los compuestos activos anti-
transplrantes en soluciones acuosas y el correspondiente
proceso de gelacidén, fueron sequidos mediante 1la
vigllancia del perfil de peso molecular de los
pollioxohaluros con respecto al tiempo, mediante
cromatografia por exclusién de tamafio (SEC) La
cromatografia por exclusidn de tamafio (SEC) 0
cromatografia por permeacidn de gel (GPC) son métodos
frecuentemente utilizados para obtener informacliédn sobre

la distribucién de polimero en soluciones de sal anti-
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transpirante Con columna cromatogrédficas apropladas, se
puede detectar por lo menos cinco grupos bien definidos
de especles poliméricas en un complejo de
zirconio/aluminio/glicina (ZAG), que aparecen en un
cromatograma como crestasI 1, 2 3, 4 y una cresta
corocida como *“5,6% La cresta 1 es la especle Zr méas
grande (mayor de 60 Angstroms) Las crestas 2 y 3 son
especles de aluminic méds grandes La cresta 4 es una
especie de aluminio més pequefla (oligémeros de aluminio)
y ha sido correlacionada con eficacia aumentada para
ambas sales ACH y ZAG La cresta 5,6 es la mis pequefla
en la especie de aluminio El tiempo relativo de
retencién (“Kd”) para cada una de estas creatas varia
dependiendo de 1las condiciones experimentales Esta
técnica tamblén es aplicable a las sales de esta
invencién que contienen también Betalna Se obtuvo los
datos para las Tablas utilizando el método SEC descrito
en una patente expedida propiedad de la misma compaflia de
este caso, Patente Norteamericana 6 066 314, incorporada
a modo de referencia como el método de prueba descrito en
la misma

El disefio de sales AP modernas tiene como objetivo
compuestos activos con altos niveles de especles Al y Zr

de bajo peso molecular, lo cual se refleja en un trazo

SEC que tlene Crestas 4 y 5 intensas y Cresta 1 baja
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Durante todo el prasenta!estudio, se estima a los niveles
de las especles que corresponden a estas tres crestas

tomando como base las siguientes proporciones

I = Pi 1=1,2,3,4,5,, 7=2,3,4,5
Ipi

en la cual §» es la fraccién de la cresta i y Pi o PJ son

la intensidad de las crestas Pi o Pj respectivamente

Correlacionaremos la magnitud del 2r de alto peso
molecular con la fraccién de la Cresta 1, o sea, [ .

correlacionaremos la magnitud de las especies de Al de

bajo peso molecular con la fraccién de las Crestas 4 y 5,

o sea, fu y frs Resumiendo, tal anti-transpirante

ideal podria tener un fp; muy bajo, un fp alto y un fu

alto, y podria ser minimo su correspondiente régimen de
cambio

Utilizando la técnica descrita anteriormente, se
sigquié a la polimerizacién de los varios compuestos
activos antl-transpirantes en socluclones acuosas y el
correspondiente proceso de gelacién con el transcurso del
tiempo, mediante 1la vigilancia del peso molecular
mediante cromatografia por exclusién de tamafio (SEC) en
presenclia de Betaina Se determind que (1) la adicidn de
1-15% de Betaina a soluciones al 30% de Reheils AZP 908,

AZ2Z 902 o Summlit Z551, conduce a la establlizacldédn de
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estos compuestos activos; (2) el efecto estabilizador
aumenta con la concentraclén de Betaina, siendo una
cantidad ideal de Betalna de més o menos 8% en peso, (3)
el efecto establilizador mejora a temperaturas mads altas o
sea 40°C (104°F), (4} el efecto establlizador de Betaina
es ligeramente superior al de la glicina, (5) el proceso
de gelacién es retardado o interrumpido durante hasta 1
aflo

Se puede utilizar a las sales mejoradas de esta
invenclén paras preparar anti-transpirantes que tienen
eficacla mejorada Tales anti-transpirantes incluyen
s6lidos tales como barras y cremas ({(las cremas estan
incluidas algunas veces en el término “sélido blando”),
gelas, liquidos (tales como aquellos aproplados para
productos aplicables con bolita) y aerosoles Las formasa
de estos productos pueden ser suspenslones o emulsiones

Ejemplos de preparaciones adecuadas incluyen las
siguientes
Barras - Los productos en forma de barras pueden ser
fabricados con agentes convenclonales de gelacién, tales
como alcohol estearilico y dibencilideno sorbitol Una
preparacién de muestra es la sigulente
4-55% (particularmente 45%) de clclometicona
{especialmente D5 ciclometicona)

20-30% {(particularmente 21%) de alcohol estearilico
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7-15% (particularmente 10%) de talco

15-22% (particularmente 22%) de compuestoc activo anti-
transpirante en forma de polvo

1-3% (particularmente 2%) de fragancia

Aplicadores de bolita -

45-65% (particularmente 55%) de ciclometicona
(aspecrialmente D5 ciclometicona)

0,1-10% (particularmente 3%) de ciclometicona/dimeticona
copoliol (tal como Dow Corning 2-5185C)

10-25% (particularmente 20%) de compuesto activo anti-
transpirante en forma de solucldédn (24-25% de compuestos
activos sobre una base anhidra en agua)

5-30% (particularmente 20%) de agua

1-3% (particularmente 2%) de fragancla

So6lidos blandos - Se puede preparar los s6lidos blancos

con las foérmulas descritas en la solicitud de patente co-
pendiente (Serial Norteamericana No 9/273 152 y PCT
Publicacién WO 99/51192) Una preparacién de muestra es
como sigue

40-70% {(particularmente 50%) de elastbmero en
ciclometicona (KSG-15 de Shin-Etsu}

5-15% (particularmente 6%) de polietileno (por ejemplo,
esferas que tienen una densidad en la escala de 0,91-
0,98 g/cm® y un tamafio promedio de particula de 5-40

micras)
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10-20% (particularmente 15%) de Cl12-15 alquilbenzoato
{FINSOLV TN de Finete;)

0,1-25% (particularmente 22%) de compuesto activo anti-
transpirante en forma de polvo

1-15% (particularmente 5%) de dimeticona (particularmente
con una viscosidad de 100 centlstokes)

1-3% (particularmente 2%) de fragancla

Gelas - Se puede preparar las gelas con una variedad de
férmulas tales como

5-50% (particularmente 29%) de ciclometicona
(particularmente D5)

0,1-10% (particularmente 3%) de ciclometicona/dimeticona
copoliol (tal como Dow Corning 2-5185C)

0-10% (particularmente 58) de poliisobuteno 250
hidrogenado

0-10% (particulaymente 58%) de Cl2-15 alquilbenzoato
(FINSOLV TN de Finetex)

0-10% (particularmente 5%) de dimeticona (particularmente
con una viscosidad de 100 centistokes)

0,1-25% (particularmente 20% de compuesto activo anti-
tranaspirante en forma de polvo o 10 25% (particularmente
20%) de compuesto activo en solucién (25-45% de
compuestos activos sobre una base anhidra)

5-~-50% (particularmente 30%) de agua

1-3% {(particularmente 2%) de fragancia
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Se debe cbservar en la explicacién de la invencién,
cuando se lndica agua, se pretende contar la contribucién
del aqua presente en la solucién anti-transpirante como
parte del contenido total de agua Asi, el aqua se
enumera algunas veces como parte de la solucién de
compuestos activos o algunas veces de indica
separadamente

En una forma preferida, los indices refractivos de
las fases externa e interna se igualdn dentro de 0,005
para obtener un producto transparente

Las preparaciones particulares de interés incluyen

Preparacién A

0,5-2,5% de dimeticona poliocl {por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (48%))

55-65% de elastSmero en clclometicona {por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohio))

1-10% de éter miristilice PPG-3

10-25% de compuesto activo anti-transpirante de la
invencién

10-25% de agua

0,5-1,5% de fragancia

Preparacién B

1,0-3,0% de dimeticona poliol (por ejemplo, Dow Corning

2-5185C (48%))
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40-60% de elastémero en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI} o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohio))

1-5% de ciclometicona (ademds de la encontrada en el
elastémero)

4-12% de éter miriptilico PPG-3

15-30% de compuesto activo anti-transpirante de 1la
invencién

15-35% de agua

0,5-1,5% de fragancia

Preparacién C

1,0-3,0% de dimeticona poliol (por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (48%))

1-10% de poliisobuyteno hidrogenado (por ejemplo, Fancol™
Poliiso 250)

40-55% de elastéméro en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohio))

3-8% de éter miristilico PPG-3

15-20% de compuesto activo anti-transpirante de 1la
invencién

20-30% de agua
1,0-3,0% de fragancia

Preparacién D
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1,0-3,0% de dimeticona poliol (por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (40%))

40-60% de elastémero en ciclometicona {por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America ~(Akron, Ohio))

3-8% de éter miristilico PPG-3

15-30% de compuesto activo anti-transpirante de 1la
invencién

15-30% de agua

0,5-1,5% de fragancia

1-10% de dietilhexil naftalato

Preparaciétn E

0,5-2,5% de dimeticona copolicl (por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (48%))

60-70% de elastémero en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation {Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohio))

7-10% de compuesto activo anti-transpirante de 1la
invencidén

25-35% de agqua

1-10% de metilpropllenc diol (MPdiol)

0,5-1,5% de fragancia

Preparacién F

1,0-3,0% de dimeticona copoliol {por ejemplo, Dow Corning

2-5185C (48%))
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6-10% de poliisobuteno hidrogenado (por ejemplo, Fancol™
Poliiso 250) ~

35-45% de elastémero en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohilo))

6-10% de éter miristilico PPG-3

40-50% de compugsto activo anti-transpirante de 1la
invenciétn, como 43% de compuesto activo en agua

No hayv agua adiclonal

0,5-1,5% de fragancia

Preparaclédn G

0,1-0,6% de dimetilcona copolicl (por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (40%))

4-7% de poliisobuteno hidrogenade (por ejemplo, Fancol™
Poliiso 250)

40-50% de elastéme¢ro en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI} o KSG=15 de
Shin-Etsu Sllicones of Rmerica (Akron, Ohlo))

4-7% de éter mirlstilico PPG-3

40-50% de compugsto activo anti-transpirante de la
invencién, comoc 43% de compuesto activo en agua

No hay agua adicional

0,5-1,0% de fragancia

Preparacién H
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0,5-2,0% de dimeticona copoliol {por ejemplo, Dow Corning
2-5185C (48%))

1-7% de poliiscbuteno hidrogenado (por ejemplo, Fancol™
Poliiso 250)

40-50% de elastémero en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-ktsu Silicones of America (Akron, Ohio})

45-55% de compuesto activo anti~transpirante como 43% de
compuesto activo en agua

No hay agua adicional

0,5-1,0% de fragancia

Preparacién I

2-7% de dimeticona copoliocl (por ejemplo, Dow Corning 2-
5185C (48%))
0,1-1% de OCleath-20
1-5% de C12-15 alquil benzoato (FINSOLV TN)
15-25% de elastémpro en ciclometicona (por ejemplo, DC-
9040 de Dow Corning Corporation (Midland, MI) o KSG-15 de
Shin-Etsu Silicones of America (Akron, Ohio))
15-25% de compuesto activo anti-transpirante
15-30% de agua adicional
0,5-1,5% de fragancia
Ejemplos de tales productos con la sal preparada de

acuerdo con esta invencién incluyen
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(a}) Una barra anti-transpirante y/o desodorante que
comprende

40-55% de ciclometicona, 20-30% de alcohol
estearilico, 7-15% de talco 15-22% de una sal de acuerdo
con la Reivindicacién 1, agregado en forma de polvo, y 1-
3% de fragancia

(b) Un aplicador de bolita de anti-transpirante y/o
desodorante que comprende

45-65% de ciclometicona 0,1-10% de
ciclometicona/dimeticona copoliol; 10~25% de una sal de
acuerdo con la Relvindicacién 1, en una solucién como 25~
45% de compuestos activos sobre una base anhidra en agua
5-30% de agua y 1-3% de fragancia

(c) Un anti-transpirante y/o desodorante sélido
blando que comprende 40-70% de @elastémero en
ciclometicona 5-15% de esferas de polietileno que tienen
una densidad en la escala de 0,91-0,98 g/cm® y un tamafio
promedio de particula en la escala de 5~40 micras, 10-20%
de C12-15 alquil benzoato 0,1-25% de una sal de acuerdo
con la Relvindicacién 1, agregada en forma de polvo, 1-
15% de dimeticona y 1~-3% de fragancia

(d) Un gel anti-transpirante y/o desodorante que
comprende

5-50% de ciclometicona 0,1-10% de

ciclometicona/dimeticona copoliol 0-10% de poliisobuteno
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hidrogenado 250, 0-10% de Cl2-15 alquil benzoatop 0-10%
de d’meticona 0,1-25% de una sal de acuerdo con la
Reivindicacién 1, agregada en forma de polvo o como 10-
25% de compuesto activo en solucién (25-45% de compuestos
activos sobre una base anhidra), 5-50%, y 1-3% de
tragancia

La composicién cosmética de acuerdo con la presente

invencién puede ser envasada en reclplentes
convancionales, utilizando técnicas también
convenclonales Cuando se produce un gel, crema ©

composiclién cosmética sélida blanda, 3e puede introducir
al producto en un empaque dispensador (por ejemplo,
empaques convenclonales con deslizadores en los
aplicadores), envases en los cuales se aplica el gel o
crema con la mano, y los nuevos envages estilizados que
tienen una superficle superior con poros) tal comc se
realiza convencionalmente en el arte Luego, el producto
puede ser dispensado desde el empaque como se reallza
convencionalmente en el arte, para depositar al material
activo, por ejemplo, scbre la piel Para barras, rocios,
aerosoles y aplicadoras de bolita, las composiclones
pueden ser colocadas en un tlpo convencional de envase
(con la inclusién de impulsores en los aerosoles) Esto
ofrece una buena deposicién del material activo sobre la

plel
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Las composiciones de la presente invencitn pueden

ser preparadas como productos claros, translicidos u
opacos, aunque se prefiere productos claros Una
caracteristica deseada de la presente invencldn es que se
puede proporcionar una composlicién cosmética clara o
transparente (por ejemplo, una composicién desodorante o
anti-transpirante clara o transparerite) El término
claro o transparente de acuerdo con la presente invencién
estd destinado a connotar su definicién usual en el
dicclonaric, asl, una composiclén anti-transpirante clara
en forma de liquido o gel de la presente invencioédn
permite aprecliar fécilmente los objetos que se encuentran
detris de ella Por el contrario, una composicidn
translicida, aunque permite 8l paso de la luz, da lugar a
que la misma se disperse de modo que serd imposible ver
los objetos claramente detrds de 1la composicién
translicida Una composicién opaca no permite el paso de
la luz a través de ella Dentro del contexto de la
presente invencién, se considera que un gel o barra es
transparente o claro si la maxima trasmisién de luz de
cualquier longitud de onda en la escala de 400-800 nm, a
través de una muestra de 1 cm de espesor, es por lo menos
35%, preferlblemente por lo menos 50% Se considera que
el gel o liquido es transltcido si la méxima trasmision

de tal luz a través de la muestra estd entre 2% y menos
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de 235% Se considera opaco a un gal o ligquido si la
méAxima trasmisidn de ‘iuz es menos de 2% Se puede medir
la trasmisién colocando una muestra del espesor
mencionado anteriormente, en un haz de 1luz de un
espectrémetro cuya escala de trabajo incluye al espectro
visible, tal com0o un Espectrofotémetro Bausch & Lomb
Spectronic 88 E? cuanto a esta definicién de claridad,
consultar a 1la Publicacién de Solicitud de Patente
Europea No 291 334 A2 Asi, de acuerdo con la presente
invencién, existen diferencias entre composiciones
transparentes {(cldras), translicidas y opacas
EJEMPLOS

Se ofrece los siguientes ejemplos como ilustrativos
de la invencién y no se consideran como limitaciones de
la misma En los Ejemplos y cualquier otro sitio de la
descripcién de lal! invencién, los simbolos y terminologia
quimicos tienen sus significados usuvales y acostumbrados
En los ejemplos como en cualquier otra parte de esta
solicitud, los valores para n, m, etc en las fdérmulas,
pesos moleculares y grado de etoxilacién y propoxilacién
son promedios Las temperaturas se indican en grados C a
menos que se indique de otro modo 81 se utiliza
alcohol, es de 95% a menos que se indique de otro modo
A menos que se indique de otro modo, “agua” o “fagua D I “

significa agua desionizada Como es clerto en toda la
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solicitud, las cantidades de los componentes se expresan
en porcentajes en peso basado en la norma descrita, si no
se describe otra norma, entonces, se debe deduclr el peso
total de la composicidén Varlios nombres de los
componentes quimicos incluyen aquellos enumerados en CTFA

International Cosmetic Ingredient Dictionary (Cosmetics,

Tolletry and Fragrance Association, Inc , 7ma Edicién,
1997)
EJEMPLOS

Ejemplos de compuestos activos anti-transpirantes
utilizadoa en nuestros experimentos son Rhels Reach AZP-
908, AZ2-902 y Summlt 2-522, con las especificaciones
descritas en las Tablas Summit 2-522 fue el 1udnico
compuesto activo recibido como una solucién al 29% y
envejecldo durante el transporte y almacenamiento durante
aproximadamente 4 semanas, antes de ser utilizado en los
experimentos Todas las deméds soluciones activas fueron
producidas en el momento en nuestro laboratorio a partir
de su correspondiente forma de polvo, mediante disolucién
en agua Tipicamente, se prepard la solucidén activa
probada disolviendo al polvo activo anti-transpirante en
agua desionizada (*DI”) a temperatura ambiente, con
agitacién para formar una solucién al 29-30% Esto fue
seguldo por la adicién de Betalna o glicina en polvo a la

concentracién deseada y agitacién a temperatura ambiente
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hasta quedar transparente Posterlormente, la solucién
fue almacenada como muestras selladas miltiples de 10 ml,
en frascos desechables de centelleo El andalisis SEC
utilizé 2 ml de tal solucién, la cual fue diluida con 4
ml de agua DI inmediatamente antes del anélisis Las
soluciones fueron observadas a temperatura ambiente y a
40°C (104°F) durante un periodo de 12 meses o hasta que
ya no fue posible obtener muestras debido a la formacién
de un gel duro Las muestras fueron diluidas hasta una
soluclién al 10% mediante la adiclén de agua destilada y
agitacién y, 1luego, se inyectd 2 microlitros de 1la
soluciétn al instrumento SEC para anélisis Se debe
cbservar que la horma de color DYB es una norma bien
aceptada en la industria de productos para culdado

personal
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Especificaciones y Datos de AnAlisis para Reheis Reach

TABLA A

AZP 908

Parémetro Especificacién Anflisis
Color DYB 4,0 max 2,1
Aluninio 14,56-15, 5% 14,9%
Zirconio 13,0-15,5% 14,1%
Cloruro 17,0-18, 5% 17, 6%
Glicina 10,5-13, 5% 11,7%
Metales/Cloruro 0,9-1,5 1,4
Aluminio/Zirconio |3,4-3,8 3,6
pH de la soluciénil,7-4,1 3,8
al 15%
Particulas a|100% minimo 100%
través de tamaflo
de malla 400
Particulas <10|95% minimo 96
nmicras
Dascripcidn Polvo de blanco a|Pasa

blancuzco
% aluminio anhidro |69, 6-85,08% 76,7%

Tetraclorohidrex

de zirconilo

90 0-110,0% de 1la
cantidad de la

etiqueta

Pasa
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Especificaclones y Datos de AnAlisis para Reheis Reach

TABLA B

AZZ 902
Parametro |Especificaclién Andlisis
Aluminio 13,5-15,2% 14,7%
Zirconio 13,5-16,0% 15,0%
Cloruro 14,0-17,5% 15,8%
Glicina 13,5-16,5% 14,1%
Metalea/Cloruro NA 1,59
Aluminio/2irconio 3,31
PH de la solucién|3,6-4,4 3,8
al 25%
Particulas 4/100% minimo 100%
través de tamafio
de malla 400
Particulas <10{95% minimo 95
micras
Descripcién Polvo de blanco a|Pasa
blancuzco
33
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Datos de Andlisis Para Summit 2-522

Parimetro Z-522
Aluminio 5,3%
Zirconio 5,0%
Cloruro 8, 6%
Glicina 5,3%
Metales/Cloruro 1,04
Aluminio/Zirconio 3,64
Glicina/Zirconio 1,28
pPH de la solucién al 15% 3,4-4,2
% anhidro 28%
Descripcién 29% solucién turbia acuosa

Ejemplo 1 AZP 908 con Betaina
La Tabla D presenta los resultados de la
polimerizaciédn de AZP 908 a diferentes concentraciones de
Betaina, envelecidas a temperatura ambiente Se observd

poca alteracién de las especies Al durante
envejecimiento, fey = 0,1 y fes » 0,2 sin tomar en cuenta

la concentraclédn de Betaina Sin embargo, hay un buen
efecto sobre el régimen de desactivacién de las especies
Zr, con un retardo en el procesc de polimerizacién El
efecto es direccional con un aumento en el retardo cuando
se aumenta la concentraclédn de Betaina desde 1% hasta 5%
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En general, la Betaina retarda el ©proceso de
polimerizaciétn de Zr y este efecto es mejor cuando se
aumenta la proporcién 2zr/Betaina Se debe observar que
las soluciones con Betaina son liquidos todavia claros y
de baja viscosldad afin después de 1 afo (360 dias),
mientras que la Bsoluciétn AZP 908 sin Betaina es
tipicamente un gel después de 9 meses
TABLA D
Resultados de SEC para la solucién AZP-908 al 30% con
varias concentraciones de Betaina mientras envejece a

temperatura ambiente

[Tiempo |14 Betaima : 3% Betaina 5% Betaina
{dias) {Cresta [Cresta [Creata |Creata [Cresta {Cresta |Cresta [Cresta [Cresta
1 4 [] 1 4 5 |2 4 5
1 0 167 [0 118 |p 185 |0 133 [0 114 |0 189 [0 109 |0 104 |0 1ae
2 0 145 |0 114 pies [0 140 [0 109 |0 185 [0 096 |0 103 |0 192
4 0 175 |G 199 |p 198 |0 143 [0 110 |0 190 [0 111 [0 102 |0 180 |
K D 197 |0 119 |b 155 |0 168 {0 113 |0 188 |0 151 |0 105 |0 194
11 0 236 |0 118 |D 196 |0 164 |0 110 |0 191 10 152 |0 103 |0 190
] 0 239 |0 124 |D 193 [0 193 |o 113 [0 187 |0 155 |0 103 |0 192
25 D 269 |0 117 |D 196 |0 222 [0 114 |0 189 [0 200 |0 108 |0 190
__ I _ N N B
41 0 293 [0 117 [D 196 |0 256 |0 110 [0 205 [0 204 |0 106 [0 194
(%] [0 292 |0 120 198 |0 242 |0 111 [0 194 | L‘ﬂo 230 |0 108 (0 198
92 0 303 |0 100 [D,202 |0 264 |0 105 |0 199 |0 246 |0 093 [0 197

148 0 206 |O 092 |O 201 JO 264 |0 090 |0 206 |0 258 |O 078 )0 204

218 0 264 |0 081 [0 208 {0 274 |0 076 |0 205 |0 261 [0 070 |0 214
I

360 *ligq liq *liq *liq *liq *liq *liq *liq *1iq

*liq - muestra observada como un liquido de flujo libre

(observacién visual, no se corrieron datos de SEC)

K
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Para soluclones de AZP 908, 1los experlmentos a
temperatura més alta “‘demuestran que la Betaina puede
inducir una reducclién mayor de la cantidad de nuevas
especies de Zr de alto peso molecular (Tabla E), mientras
que los resultados de las condiciones a temperatura
ambiente indican solamente retardo menor de la
polimerizacién La adicién de Betaina al 18 tiene un
efecto menor scbre 1la polimerizacién de zirconio,

mientras que la adicién de 5% y 8% de Betaina ofrece
buena estabilidad con fi: ~ 0,25 a 7 y 20 semanas

respectivamente La muestra con 1% de Betaina presenta
gelacidn a 327 dias, mientras que las muestras con 5% y
8% de Betaina son soluciones liquidas de flujo libre aln

a los 720 dias

36
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TABLA E

Resultados de SEC ;'ﬁra la solucidn AZP-908 al 30% con
varias concentraciones de Betaina mientras envejece a

40°C

[Tiempo [1V Betaina 5% Betains 0% Betaina
(dias)} |[Creata |Cresta |Cresta [Creata [Cresta [Cresta [Cresata |[Creata |[Cresta

1 |4 5 1 4 5 1 4 5
21 D 367 [0 103 |D 216 |0 221 |0 104 [0 219
22 ' 0160 [0 096 [0 23
42 0 389 [0 074 |0 221 [0 243 |0 095 |0 222 |0 155 |0 084 |0 215
€4 0 167 |0 101 |0 226
72 [0 365 [0 047 [0 238 [0 285 |0 068 |0 228
78 0 208 |0 086 |0 219 |
105 0 408 |0 uT"'ﬁ 244 |0 26z [0 241 [D 224
108 0 224 |0 061 |0 220
136 (silg [*1ig [*1ig 0 244 |0 050 |0 217
327 wgel |[v¥gel |Fvgel
720 ] *iiq |*lig |*liq |*ilq |°*1iq |*liq

*liq - muestra okservada como un liquido de flujo libre
(ochservacién visual, no se corrieron datos de SEC)

*+ gel - muestra observada como una masa gelada que no
fluye (observacidn visual)

Ejemplo 2 AZZ 902 con Betaina
Se presenta en la Tabla F la polimerizacién de AZZ
902 en solucidn a temperatura amblente en presencia de
Betaina El efecto de establlizacidn es mejor que en el
caso de AZP 908, ya que no soclamente se retarda la
polimerizacién sino que se reducen sighificativamente los

valores de equilibrio La adicién de 3% de Betaina da
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IX >
cComo resultado la establlizacién de las especies 2r a

fon » 0,22, mientras que la adicién de 8% o mids de Betaina

eiimina completamente la polimerizacién de zr, fm ~ 0,15

Por otra parte, las especies Al son menos influldas por

astas cantidades de Betalina, dando como resultado valores
de equilibrio de fp = 0,16 ¥y fou = 0,16 v fos = 0,12  Ya

que se sabe que Zr es maAs reactivo que Al, se espera que
a mayores concentraciones de Betaina, que exceden los
valores de saturacién de Zr, se espera un efecto mayor
sobre las especies Al No se observd gelaclédn para estas

nuestras a 720 dias -
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=%  TABLA F
Resultados de SEC para la solucién AZZ-902 al 30% con
varias concentraclones de Betaina mientras envejece a

temperatura ambiente

Tiexpo | 3% Betalna 9% Betaina ] 15% Betaina
{dlas) [Creata |Creata |[Creata |Creata [Creata [Cresta |Cresta |Creata |Cresta
1 4 B 1 L 5 1 L] L)
) ) 0,115 0,263 0,118
(1 0,173_|0,352 | Eg1zs
7 0 17¢ |0,244 , 125 _ 0,106 ]0,239% (0,111
(8 R 0,150 10,230 |0,109
10 — 1. 0,099 |0,232 ] 0,107 |
11 0,185 10,253 |p,113 10,139 10,222 [0,1080 | _ |
14 _ 0,115 (0,218 |0 118
18 0,211 10,237 |0,113
21 ! ] 0,111 }0,306 }]0,118
25 0,193 [0,223 |b,i26 }0,138 }0,108
28 1 0,087 [0,206 ]0,099
32 0,222 |0, 21 bliﬁ7
12 ! i} ] 0,091 [0,192 |0,106
46 0,216 |0,202 |p,110 [0,155 |0,178 [0,1i0
|56 ' 0,0855 10,184 |0,106
| 70 : 0,157 0,168 |0, 112
74 0,216 |0,184 121 ~
(84 ! 0,079 |0,170 |0,110
101 0,084 0,159 [0 110
109 0,227 0,265 134
132 0,153 10,139 |0 118 _
| 144 0,218 |0,144 ;130 ] 0,090 10,153 0,100
720 *1ig *lig rlig *lig *lig *lig *liq *lig *1iq

*]iq - muestra observada como un liquido de flujo libre
(observaclién visual, no se corr:eron datos de SEC)

La Tabla G demuestra la polimerizacidén de AZZ 902 a
mayor temperatura (40°C) para diferentes concentraciones
de Betaina Se compara tamblén los resultados con
soluc.ones que cohtienen una cantidad adicional de 5% de
glicina Estos resultados demuestran que 5% de Betalna
estabiliza a AZZ 902 mejor que 5% de glicina, confirmando
la hipbtesis de que Betaina es un mejor establlizador que

glicina Ademé&s, la Tabla G ilustra que a una
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temperatura alta (40°C), la adicién de 1% de Betaina
tiene poco efecto sobre la polimerizacién de =zirconio,
mientras que a 8% de Betalna, las especles 2Zr son
completamente estabilizadas AdemAs, en forma similar a
las observaclones obtenidas a temperatura ambiente, las
especies Al son menos influidas por Betaina o glicina en
las eacalas de concentracién empleadas La muestra con
1% de Betaina permanece como un liquido durante por 1lo
menos 630 dias y presenta gelacién a 721 dias Por otra
parte, las muestras con 5% y 0% de Betaina son soluciones

liquidaa de flujo libre hasta 721 dias

40



TABLA G
Resultados de SEC para la solucidén AZZ-902 al 30% con

varlas concentraciones de Betaina mientras envejece a

40°C
m—— 1
Tiempo | 34 Butaina 8% Betaina 154 Betaina
{dias) [Cresta [Cresta |Cresta [Cresta [Cresta [Cresta [Cresta |Cresta [Crasta
| 1 [ 5 1 4 5 1 4 5
21 D 410 |0 164 |0 138 |0 203 |D 151 {0 130
22 D171 |0 152 |0 140
2 0 426 |0 139 [0 202 [0 184 |G 089 |0 165 (0 216 O 12¢ [0 141
7] 0 177 |0 113 | O 159
72 0 460 |0 085 |D 164 JO 236 |0 065 |0 155
78 ) 0,219 |0 096 |0 158

105 0 460 |0 073 "ﬁ 160 [0 261 [0 o1 |O,156

108 D 215 |0 080 |0 151
136 ' 0219 |0 074 |0 174

R
1414 0 466 (0 166 [0 205 (0 070 [0 159

30 t1lig *liq ['*ligq

721 *fgel | *gel '-Hgn *11q |[*liq |*l1ig [*1iq |[*liq |[*liq

*l1iq - muesatra observada como un liquido de flujo libre
(observacién visuadl, no se corrieron datos de SEC)
**ge]l - muestra observada como masa gelada que no fluye
(observacion visual)

Para propdsitos de comparacién se utilizdé AZZ 902
con tres aditivos diferentes, o sea, 3% de Betaina vs 3%
de glicina y 3% de hidrocloruro de betaina tal como se
describe en las Tablas H e I A tal concentracidn, el
hidrocloruro de Betaina 1indujo precipitacién del
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compuesto activo transpirante después de 1 semana y, por
lo tanto, se termindé el experimento Por otra parte, la

Betaina fue superlor a la glicina para la establlizacién
de AZZ 902, produciendo valores f» mis bajos Ademds,

ambas muestras contenliendo Betaina y glicina son liquidos
de flujo libre después de 721 dias a temperatura amblente
(Tabla H) Por otra parte, a 40°C, la muestra que
contiene 5% de Betalna permanece como un liquido,
mientras aquella que contiene 58 de glicina es un gel a

720 dias (Tabla I)
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TABLA H

Resultados de SEC pal':a la solucién AZZ-902 al 30% con

varios aditivos mientras envejece a temperatura ambiente

Tiempo [ 3% Betaina 3% Glicina 3% hidroclorurc da
(dias) _ - Betaina
Cresta [Crunta |Cresta [Cresta |[Cresta [Cresta [Crests [Crsata [Crasta
| |1 4 5 1 4 5 1 4 5
4 ,0173 [0 352 129 |0 109 JO 248 JO 118 |C 113 |0 231 |0 181
7 D 178 [0 244 [0 125 [0 197 |0 231 |0 110 [0 110 [0 193 |0 108
11 0D 185 |0 253 |0 113 [0 200 |0 213 |0 104 |pp ) P
18 0 211 [0 237 [0 113 |0 229 |0 201 |0 115
F13 O 193 [0 223 |0 126 |0 211 |0 175 |0 113
3z 0 222 [0 216 [0 107 |G Z37 [O 161 [0126
46 0 216 |0 202 |0 110 |0 247 |0 159 |0 120
kD 0 216 |0 104 |0 121 |0 247 10,135 |0 128
109 0 227 [0 165 |O 134 |0 241 |&@ 117 |0 130
i D 210 |0 124 |0 130 |G 266 [0 091 |0 146
721 1iq |*iiq [*1iq |*1iq |*1liq

*liqgq - muestra observada como un liquido de flujo libre

(cbservacién visual, no se corrleron datos de SEC)

iiiPP

-~ hubo precipitado en la muestra
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TABLA I

-

Resultados de SEC para la soluclén AZZ-902 al 30% con

varios aditivos mientras envejece a 40°C

[T1empo |5% Betaina 5% Glicina 5% hidrocloruro de
{dias) i Betaina
Crasta [Cresta [Cresta [Cresta [Creata |[Creata [Cresta [Cresta [Cressta
| 1 4 5 1 4 5 1 [ 5
3 iiim iiim iiim
21 0 203 |0 1510 {p 130 |0 248 [0 102 [0 159
12 0 184 |0 089 |D 165 [0 253 |0 091 [O 172
73 0 236 |0 065 |D 155 |0 273 |0 068 [0 177
_— — _
105 0 261 |0 061 |0 156 |0 294 |0 037 |0 183
144 0 288 |0 078 |0 139 L'_u 308 (0 030 [0186
360 *liq |*liq |*1iq
(721 *11q |*1ig |*1iq |[**gel |**gel |++gel

*1liq - muestra observada como un liquido de flujo libre
(observacidén visudl, no se corrieron datos de SEC)
**gel - muestra observada como una masa gelada que no
fluye (observaciédn visual)
*+#+PP - hubo precipitado en la mueastra
Ejemplo 3 Summit 2522 con Betaina

Tal como se llustra con los datos de la Tabla J, el
uso de Betaina con el compuesto activo anti-transpirante
Summit Z522 no presentdé un efecto estabilizador ya sea a
temperatura ambiente © a una temperatura més alta,
envejeciendo en soluclédn En ambos casos, las soluciones
que contienen Betalina gelaron miAs ripidamente que 1las

soluciones con Betaina El compuesto activo anti-
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transpirante Summit 2522 fue el dnico compuesto activo
que fue recibido en una solucién al 29% y con una edad de
aproximadamente 4 semanas En cuatro semanas, la
polimerizacién del compuesto activo alcanzdé altos pesos
moleculares y la adiclén de Betalna puede haber activado
la gelacién mediante degradaclién de 1l1las especies
poliméricas grandes
TABLA J
Resultados para la solucidén de Summit 2522 al 29% con 8%

de Betaina mientras envejece a temperatura ambiente o a

P

40°C
Tiempo 0% de Betaina 8% de Betaina
(dias) Temp Amb 40°C Temp Amb 40°C
7 *liq *liq *1liq *1liq
36 *1iq *liq *liq tigal
57 *lig *liq *rgel
96 *igel **gel

*1ig muestra observada como un liquido de flujo libre

(observacidn vlsual, no se corrieron datos de SEC)

i*gel

fluye (observaciétn visual)
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REIVIRDICACIONES

1 //;na sal estabilizada de aluminio/zirconio/glicina
que comprende una Betaina de la Férmula I
SN
s |.|3 o
Hac—'N(i Ha
3
Férmula I
en una cantidad suficiente para tener (a) una proporciédn
total (Betaina + glicina)/Zr en la escala de 0,1-3,0 1
{b) una proporciétn de Betaina a glicina de por lo menos
0,001 1, y (c} suflciente Betalna de modo que por 1lo
menos el 0,1% de la proporcién de Betailna + glicina sea
proporcionado por Betalna
2 IUna sal estabilizada, de acuerdo con la
reivindicacién 1, en la cual la proporcién total (Betaina
+ glicina)/Zr est4 en la escala de 0,7-1,5 1
3 Una sal estabilizada, de acuerdo con la
reivindicacién 1, en la cual la sal glicina de aluminio-
zlrconio es un miembro del grupo que consiste de
triclorhidrex glicina de aluminio Y zirconio,
pentaclorohidrex glicina de aluminio y =zirconio,

tetraclorhidrex glicina de aluminioc vy zirconio,

octaclorohidrex glicina de aluminio y zirconio, complejo
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triclorohidrex glicina-propileno glicol de aluminio y
zirconio, complejo triclorhidrex glicina-dipropileno
glicol de aluminio y zirconio, complejo tetraclorohidrex
glicina-propileno glicol de aluminio y zirconio, complejo
tetraclorohidrex glicina-dipropileno glicol de aluminio y
zirconio y mezclas de cualquiera de los anteriores
4 Un producto anti-transpirante preparado con una sal
estabilizada de acuerda con cualquiera de las
relvindicaciones 1, 2 o 3
5/ un producto desodorante preparado c¢on una sal
estabilizada de' acuerdo con cualquiera de las
reivindicacionea 1, 2 o 3
] / Una barra anti-transpirante y/o desodorante que
comprenda

40-55% de ciclometicona, 20-30% de alcohol
estearilico, 7-15% de talco, 15-22% de una sal de acuerdo
con la reivindicacién 1, agregada en forma de polvo, y 1-
3% de fragancia
7 Un aplicador de bolita anti-transpirante vy/o
desodorante que comprende

45-65% de ciclometicona, 0,1-10% de
ciclometicona/dimeticona copoliol, 10-25% de una sal de
acuerdo con la reivindicacién 1, en una solucién como 25-
45% de compuestos activos sobre una base anhidra en aqua,

5-30% de agua y 1-3% de fragancia
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] ’//dn anti-transpiranteuf&o dm;odorante s6lido blando
que comprende

40-70% de elastémero en ciclometicona; 5-15% de
esferas de polietilenc que tienen una densidad en 1la
escala de 0,91-0,98 g/cm® y un tamafio promedio de
particula en la escala de 5-40 micras 10-20% de Cl2-15
alquil benzoatoc 0,1-258 de una sal de acuerdo con la
reivindicacién 1, agregada en forma de polvo 1-15% de
dimeticona y 1-3% de fragancia
9 f Un gel anti-transpirante y/o desodorante que
comprende

5-50% de cidélometicona, 0,1-10% de copoliol de
ciclometicona/dimeticona 0-10% de poliisobuteno 250
hidrogenado 0-20% de Cl2-15 alquil benzoato, 0-10% de
dimeticona, 0,1-254 de una sal de acuerde con la
reivindicacién 1, agregada en forma de polvo o como 10-
25% de compuesto activo en solucién (25-45% de compuestos
activos sobre una base anhidra) 5-50%, y 1-3% de

fragancia
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——5— Euiopesn Patent Office. P.B. 5818 Patantiaan 2
NL-2200 HV Riowijk
I, " Tel {+31-70) 340-2040 Tx 31 851 eponl,
Fax {+31-70) 340-3018

Authorizsd officer
Eva Bleijs

_ omme _
—

Form PCTMMM)I

{Sae noles on accompanying aheal)
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QATENT COOPERATION TFIEAT@

PCT

INTERNATIONAL SEARCH REPORT
(PCT Asticle 18 and Rules 43 and 44)

Applicant's or agent’s file raference FOR FURTHER asa Form PCTASAZ20

6777-00 ACTION as wall as where applicable hem 5 below
intemational appicetion No. internationsl fling date (daymonth/year) (Endliest) Pricrity Dats (day/inontivyear)
PCT/US2004/020372 24/06/2004 26/06/2003
Applicant

COLGATE-PALMOLIVE COMPANY

This intemational Ssarch Report has besn prapared by this imemaiional Searching Authority and e transmitied o the appiicant
mdhghm1&Amhmwhmbbgnlm

This Intamational Search Report consists of a total of 3 sheats.
[X] ttisaiao accompaniad by a copy of aach prior st documant citad In this report.

1 Baals of the report

a With regand 1 the langusge, the international ssarch was camied out on the basis of the imtemational appilcation in the
language in which it was flsd, uniess otherwiss indicated under this ham.

[[] Theimemational saarch was camisd out on the basis of a tansiation of the Inismational applcation fumished 1
this Authortty (Rule 23.1(b))
b [[] Withregard ® any nuclectide and/or smino acid sequence disciosed In the intemational appication. see Bex No. |

2 [ cartain ciaima were found unsearchable (Ses Box i)
& [ unityof invention ia lacking (see Box Iif)

4 With regard 1o the title,
[X] the textis approved s submitied by e applicant
[[] thetaxthas been established by this Authority % read as follows.

5. With regard © the abetract,
[X]  the textis approved as submitted by the applicant.

[[] e texthes besn sstabiished, according to Aule 38.2(b) byﬁmmqunappunhauﬂo (V The spplicant
may within ons manth from the date of maling of this intemational search report, submit comments to this Authority

6. With regards 1o the drwings,
& the figure of the drewings 1o be publishad with the abstract is Figurs No.
[]  =esuggested by the appicant
[[] esselectad by this Authority because the applicant talled to suggest & figurs.
[[] eseeiacted by this Authority bacaisse this figure betier charsctarizes the Invention
b [[] noneofhefigures is to be pubished with the abetract.

Form PCTASA/210 (first shest) (January 2004)
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INTE] ATI NAL SEARCH REPORTY ICF" —

PCT/US2004/02

teC T COT /00 RbiK7/38

v

According o lemationsl Paient Chasslfication (IPC) or 1o boih national claasification and IPC

Minimaum documantaion searched
IPC 7 CO7F A61K

systam olowed by clasaliication symbols)

Documarialion saarched othar then minimum documentaiion b the extent thet such documants are inciuded i tha fieids sanmhed

EPO-Internal, CHEM ABS Data

Elsctmnic dels bass consuliad during the Inlamationgl search (name of dats base and, where practical, saarch tenms usad)

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Camsgory | Chatlon of document, with indicstion, whare appropriats. of the relevant pessages

the whole document

A US 6 534 045 B2 (HALL-PUZIO PATRICIA ET 1
AL) 18 March 2003 (2003-03-18)

D Further documents are listed in the continuation of box C

D Patent tamily members are sied in annex.

Special catwgorias o ched documenia

A of
mw:nnmm: an which Is not

b —:::rmmmwmmn Inarnational

| which
ey Lo e K
othar (as specified)

"O" document miering © an oral disciosure. use. exthibition of
ather means

-
m%l.ﬂdn:.bmm iing clade but

4 document member of tha sama paten family

Dam of the achusl complstion of the intemational search

Date of maliing of the intemational ssarch report

Vi g
ToL (+31-70) 340-2040, Tx. 31 851 apo ¥,
FuJLabg%aupunl e

20 October 2004 29/10/2004
Nama and melling addmss of e ISA Authorizad officer
Eurcpean Patant Offics, P.B. 6818 Patantiaan 2
NL - 2880 HV

Rinkel, L

Farm PCTASA210 (second shel) (lanusry S0D4)



INTCAHONAL SEARCH REPORT

hational Apglication No
formation on paiant tamily members ch/uszowozo:%
Patent documant Pubiication Patert family Pubi
clted in search port date member(s) date
US 6534045 B2  04-07-2002 US 2002085985 Al 04-07-2002
BR 0116387 A 03-02-2004
CA 2432292 Al 27-06-2002
EP 1343464 A2 17-09-2003
) 0249584 A2 27-06-2002
AU 3107602 A 01-07-2002
BR 0116383 A 25-02-2004
CA 2432299 Al 27-06-2002
EP 1377267 A2 07-01-2004
NO 0249585 A2 27-06-2002
US 2002081272 Al 27-06-2002
US 2002081273 Al 27-06-2002
AU 3264002 A 01-07-2002
AU 3101002 A 01-07-2002
BR 0116384 A 23-12-2003
CA 2432295 Al 27-06-2002
EP 1345584 A2 24-09-2003
W0 0249592 A2 27-06-2002

Fann PCTABARIO (nairt hanlly srnex) Clanuassy 2004)
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[:ATENT COOPERATION TRELY % go

From the
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY

C PCT

WRITTEN OPINION OF THE
808 form PCTASA220 INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY
(PCT Rule 43bis 1)

Date of maliing

(dapinonthijrear) see form PCTASAZ10 (sscond sheet)
Appiicants or agents fle reierance FOR FURTHER ACTION
see form PCTASA220 See paragraph 2 beiow
Imemational appiction No. imemationss iing dete (dayinontiyear) Priority cee fcayinontivyear)
PCTAIS2004020372 2406 2004 26 06.2003

internationsl Pxient Clessification (IPC) or both nationa) clssification and IPC
CO7F700. AB1K7/38

Applicant
COLGATE PALMOLIVE COMPANY

11 This opinion contams indications relating to the following items

X BoxNo. !  Basis of the opinion

& BoxNo Il Priority

DO BoxNo il Non-sstablishment of opinion with regard to novelty inverttive step and Industrial applicablilty
O BoxNo IV  Lack of unity of invention

B BoxNo V  Reasoned staternent under Rula 43bis. 1(a)(l) with nglrd to navolly inventive stap or induairial
applcabliity ciations and explanations supporting such

O BoxNo VI  Ceriain documents cited
O BoxNo Vil Cenain defacts in the imtemnational application

O Box No Vill Certain observations on the international application
2 FURTHER ACTION

if a demand for Intemational preliminary sxamination la made. this opinion will usually be considerad 1 be a
written opinion of the intarnational Preliminary Examining Authority ("IPEA ) However this does nat apply where
the appicant chooses an Authority other than this ons to be the IPEA and the chosan IPEA has notifed the
Iintemational Bureau under Rule 68. 14is{b) that written opinions of this iIntemational Searching Authority

will not be so considerad

K this opinion Is as provided above considered i be a written opinion of the IPEA, the applicant Is Invited to
submit to the IPEA a written reply togsther where appropriats with amendments. before the axpliration of three
months from the dute of malling of Form PCTASAZ20 or before the expiration of 22 monﬂlcfrom the priorily date.
whichever expires later

For further options. see Form PCTASA220.

3  For further detalls. see notas to Form PCTASAR2D.

Name and malling address of the ISA. Authorized Officar f
Europsan Pgientt Office P B. 5818 Patentiaan 2 ‘
NL-2280 HV Riswik Pays Bas Rinkal L { 7
Tol +31 70340 2040 Tx 31 651 eponi y
Fax +31 70340 3018 Telephone No +31 70 340-2834 “\-.__.

Form PCTABARST (Cover Shest) {January 2004)
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WRITTEN PINION OF THE Intemational application No
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAJS2004/020372

Box No. | Basis of the opinion

With regard to the language this opinion has been gstablishad on the basis of the intemational application in
the language in which it was field uniess atherwise indicated under this item

O This opinion has been established on the basis of a translation from the original language into the following
ianguage  which is the language of a translation furnished for the purposes of international search
(under Rules 12 3 and 23 1(b))

. With regard to any nuciectide andor amino acld sequence disciosed in the intemational applicaton and
necessary o the claimed invention this opinion has been astablished on the basis of

a type of material
0O asequence lsting
O table(s) related to the sequence lsting
b. format of material
O wn witten format
O in computer readable form
c time of filingfumishing.
O contained in the intemnational application as filed
O filed together with the imternational application in computer readable form
O fumished subsequently 1o this Authority for the purposes of search

- O In addition in the case that more than one version or copy of a sequence listing andir table relating thereto

-has been-fiad or fumished-the required statements that the information in the subsequent or additional
copies is identical to that in the application as filed or does not go beyand the application as fied as
appropriate. were furnished

Additional comments

Form PCTAPEA/237 (January 2004)
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WRITTEN OPINION OF THE International application No
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAJS2004020372

Box No § Priority

1 E The foliowing document has not been fumished.
& copy of the earlier applicaton whose priority has been claimed (Rule 43bis.1 and 66 7(a))
O transiation of the earlier application whose prionity has been claimed (Rule 43bis.1 and 66 7(b))

Consequently &t has not besn possible to consider the validity of the priority claim This opinion has
nevertheless been estabiished on the assumption that the relevant date Is the claimed prority date

2 [0 Ths opinion has been established as It no priority had been claimed due to the fact that the priority claim
has been found invalid (Rules 43bis 1 and 64 1) Thus for the purposes of this opinion the intemational
filing date indicated above is considered to be the relevant date

3 Additional observations if necessary

Box No V Reasoned statement under Rule 43bis.1(a)l) with regard to noveity, inventive sisp or
industrial applicabliity, citations end expianations supporting such statement )

1 Statement

Novelly (N) Yos Clams 19
No Clams
Inventive step (I1S) Yes Clams
No Claims 19
Industnal applicability (IA) Yes Claims 19
No Claims

2 Citations and explanations
800 ssparais aheet

Form PCTIPEA/237 (January 2004)



| O ®) 8

WRITTEN PINI N FTHE Intemmnalm

INTERNATI NAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/US2004/020372

Be ltem V
Reasoned statement with regard to noveity, inventive step or Industrial
appiicablilty, citations and expianations supporting such statement

1 Reference is made to the following document
Dt US B-6 534 0451

21 The document D1 is regarded as being the closest pnor art to the subject-matter
of claim 1, and discloses (see column 8, lines 17 18) aluminum/zirconium/glycine salts

The subject-matter of claim 1 therefore differs from this known satlt in that the sait also
comprisas betaine

The subject-matter of claim 1 is therefore new (Aricle 33(2) PCT) Claims 2-9 are
dependent on claim 1 and as such also meet the requirements of the PCT with respect
to novelty

22 The present application does not meet the criteria of Article 33(1) PCT because
the subject matter of claims 1-9 does not invoive an inventive step in the sense of
Article 33(3) PCT

The effect of the betaine as demonstrated by the examples in the description can be
seen as stabilizing an aqueous aluminum/zirconium/glycine soiution From that, it would
follow that the objective technical problem could be seen as the provision of a stabilized
aqueous aluminum/zirconium/giycine solution This problem has been plausibly solved
in a non obvious way, as there appear to be no teachings that wouid allg\iv a person

skilied in the art to come up with the use of betaine for gtabilizing

alummum/zirconium/glycine solutions

However, present claim 1 is directed towards as a stabilized J
aluminum/zirconium/glycine salt The technical problem underlying this formulation
would be to stahilize a aluminum/zirconium/glycine salt The solutron proposed to this
problem is to have the salt compnse betaine The present application, however fails to
demonstrate that this problem has been solved The same reasoning applies, mutatis

Form PCT/Separxte Sheet237 (Sheet 1) (EPO-January 2004)
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WRITTENOPINI N FTHE intemational application No
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/US2004/020372

mutandis, to the subject-matter of the comresponding independent claims 2 9 which
therefore are also considered not inventive Consequently no inventive step can be
recognized for the present applicaton

Form PCT/Gepurate Bheet237 (Sheet 2) (EPO-January 2004)
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(CONVENTION DE LA HAYE DU 5 OCTOBRE 1961)
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0

|

i

COUNTRY UNITED STATES OF AMERICA

s‘é

2 THIS PUBLIC DOCUMENT HAS BEEN SIGNED BY
ELAINE M FLYNN

ol

3 ACTING IN THE CAPACITY OF
COUNTY CLERK

D
!é

BEARS THE SEAL/STAMP OF
COUNTY OF MIDDLESEX

il

Y

CERTIFIED

AT TRENTON NEW JERSEY
THE 28TH DAY OF DECEMBER 2005
BY John E McCormac CPA NEW JERSEY TREASURER

NO A247519
10 SIGNATURE

a.l_ﬂ_n_d.._—/

SEAL/STAMP

[ s

SR

T e
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STATE OF NEW JERSEY } .
County of Middlesex I ELAING M, FLYNN, Clark of the County of Middisses. do hereby curtly Ot
CARNL M STANLEY
i m_ﬂ..m-hﬂ-mﬂﬂdw‘ﬁmm_-"“d“
s mhnhﬂmmmmm‘:-ﬂmm-m
\ NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY

e was sy aulhorized by the ktws of he Stawe of New Jarsey 10 taios and certily depositions; 1 adminisier cxthe and af frmations, 1o
taka gifidevils end cerilly the aciaderisdgment and prog! of desds ed otfver wrillan InsinsTeiy for issls, lenevinis and i~
mgniy % ba read In evidenos or resorded In this atsis; and frther et | am well accusinied with the hisxhwiiing of auch

NOTRRY PUBLIC OF NEW JERSEY
8N varly That fu algNELIe 18 such ool oF Sckrowisigment I QEAUInG.

WHEREOF | has heveusntn sat my hand and siftxad fhe sssl of the County of Mideanss, this /r any

T G




-

e OIS

COUNTY OF MIDDLESEX
STATE OF NEW JERSEY
UNITED STATES OF AMERICA

[, Kathenne M Lally, of COLGATE-PALMOLIVE COMPANY, do hereby declare that the
copy attached hereto 18 a true photocopy of the assignment in support of U S Senal No

10/607,099 filed June 26 2003

Kathenne M. Lally
Patent Administrator
Colgate-Palmolive Company

Subscribed and swomn to

before :;f}.h.\s ['Z day

of O/ ew ke , 2005

Mt Mediats

Carbl M. Stanley
Notary Public of New Jersey
My Commssion Expires November 18, 2005

(o4,

95
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ASSIGNMENT M

WHEREAS we, Manun Holerca and Heng Cat (below referred to as ASSIGNORS),
resding, respectively, and, as set forth heremafter have made an mvention for which
epplicshon for Lettors Patent of the United States was filed m the United States Patent and
Trademark Office on June 26, 2003 and sssigned U S. Senal No. 10/607,099, nannng the
ASSIGNORS as mventors, and entitied

“ALUMINUM/ZIRCONIUM/GLYCINE ANTIPERSPIRANT ACTIVES
STABILIZED WITH BETAINE" and

WHEREAS Colgate-Palmolive Company a corporstion duly organized and existmg
wnder the laws of the State of Delaware, United States of America and having tis prmcipal
office and place of business st 300 Park Averme, New York, New York 10022, and offices
and place of bumness st 909 River Road, Piscataway New Jersey 08855 (below referred to as
“ASSIGNEE"™), is desrous of obtmning the entire night, titlo and interest in and to the
aforesaid maventon and patent application end corresponding patent nghts worldwide,

NOW THEREFORE in comsidershon of good and vahmble considerstion, the
receipt snd sufficiency of which 15 hereby acknowledged, ASSIGNORS, by these presents do
sell, gsaign and tranafier to ASSIGNEE, tho full and exclusive nght, title and mtorest m and to
the aforesaid invention, the aforesaid U 8 mdﬂmquhuppuunlpphm
all divisional, contmustion, continuation-in-part, reissus and reexamination applications of
the aforesaid U S spplication, and all Letters Patent or comparable nights 1ssumg thereon m
the Umted States and m all foreign countries, togethar with the right of priority under the
Internations! Convemtion for the Protection of Industnial Property Inter-American
Convention Ralating to Patents, Designs and Industrial Models, and any other mternational

to which the United States of America adheres, and the ASSIGNORS hereby
suthorizs and request the US Commusmoner of Patents and Trademarks and all foreign
Patent Officos to 15sue ull Letters Patemt or comparnble righty ssuing on any application as
aforesmd to ASSIGNEE, or to its successors, assigns or legal representatives,

ASSIGNORS hereby covenant thet ASSIGNORS Bive fill Tight to Sonvey the antire
urterest herom assigned, and that ASSIGNORS have not exacuted, and will not executs, axy
agreament 1n conflict herewith,

ASSIGNORS agree to comnmumcate to ASSIGNEE or to 1ts successors, assigns or
legal representstives amy end all facts known to them or any of thern respectmng sad
mvention, and without further remuneration to testify in any legal proceeding, sign all lawfll
papers, exccute all dvisional, comtinuation, continuation-m-part, ressue and roexamination
apphcations make all nghtful oaths and genenlly do all lawful acts to aid ASSIGNEE or its
succossots, asaigns or legal representatives to obtamn and enfiorce proper patent protection for
said mvention m all couninies and to enhance or prefect ASSIGNEE s tile in and to the
mvention and patont rights therem.

ASSIGNORS hereby suthorize sttornoys fior ASSIGNEE to enter on thus document

any spphcable serial numbers snd filmg dates after ASSIGNORS exoecution of thus
documment.

Assignment 1s effective on the filmng date of June 26, 2003.

(Shoot 1 of 3)
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(Assignment con't)

MONYWHEREOF 1 hereunto set my hand and ! day of

Marisn Holerca 7
Address 90 Rodney Avenus

State of Aew Jrrv-f Somertet, NJ 0873

Comty of M (Ldiesax

mm_ﬁ_ma,%@é—_—m.mn,mmpubhem
and for the State and County perscnally appesred the above signatory, known to
me to be the person of that name who executed the foregoing instrument in my presence.

CAROL M STANLEY

NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY NOTARY PUBLIC
MY COMMISSION EXPIRES NOV 18, 20G5
mmmowz;volsmor I hereunto set my hand and seal this _ 7 day of
/

Address 1659 Covington Road
Yardley, PA 19067

AT S
e o

Outhis 7 _dayof __LST_ 2003 befixe me, & Notery Public i
mmmsmmcmmmwmmmm huwnto
me to be the person of that name, who executed the foregojp , '

CAROL M. STANLEY
NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY

MY COMMISSION EXPIRES NOV, 18, 2065

(Sheet2 of 3)



TRADUCCION AL ESPANOL del documento de cesidn de solicitud de nte a

Colgate-Patmolive Company firmado por los cedentes y el cesionario

APOSTILLA

(Convencion de La Haya del 5 de Julio de 1961)

1 PAIS ESTADOS UNIDOS DE AMERICA

2  ESTE DOCUMENTO PUBLICO HA SIDO FIRMADO POR
ELAINE M FLYNN

3  ACTUANDO EN CAPACIDAD DE
FUNCIONARIO DEL CONDADO

4  LLEVAEL SELLO/TIMBRE DE
CONDADO DE MIDDLESEX

CERTIFICADO

5 EN TRENTON NEW JERSEY

6 EL 28 DE DICIEMBRE DE 2005

7 POR John E McCormac. CPA TESORERO DE NEW JERSEY
8 NO A247519

9 SELLO/TIMBRE 10 FIRMA

John E McCormac (Firma)
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CONDADO DE MIDDLESEX

ESTADO DE NEW JERSEY

ESTADOS UNIDOS DE AMERICA

Yo Katherine M Lally de COLGATE PALMOLIVE COMPANY declaro que la copia anexa

al presente es una fotocopia verdadera de la cesion como base de U S numero de sene
10/807 099 presentada el 28 de junio de 2003

(Fima)
Katherine M Lally
Administrador de Patentes
Colgate Paimolive Company

Suscrito y jurado

Ante mi este 17

de noviembre de 2005

Carol M Stanley (Firma)

Carol M Stanley

Notano Publico de New Jersey

Mi comisién axpira al 18 de Noviembre de 2005

ESTADO DE NEW JERGEY
Condado de Middiesex
Yo. Baine M. Ainn Funcionario dal Condado de Middesax, cartifico que
Carol M Stanley

Cuyo nombre aparece suscrito al certificado de prueba de reconocimisnto del instrumento aduntc era al momento de
formar ol mismo un

NOTARIO PUBLICO DE NEW JERSEY
Actuando en y para dicho condado, debidaments comisionada y juramentada, y calificada para actuar como el que
como fal

NOTARIO PUBLICO DE NEW JERSEY
Estaba dabidaments eutorizada por las leyes dal Estado do New Jersay para tomar y certificar decleraciones parm
adminietrar juramenioe y promasa soleimnes, par tomar decleraciones juradeas por escrito y cerliicar el reconocamiento y
ia prueba de instrumanios juridcos y ofros insirumanios escriios para temas, amendamiantos y herencias sar leldos
como evidencia o regisiradna en este estado y adamds, que estoy famiiaszada con la fima de tal

NOTARIO PUBLICO DE NEW JERBEY
Y verifico qua la firma de tal pruaba o reconocamisnio es genuina
EN TESTIMONIO DE LO CUAL, e firmado el presents y fijado el selio del Condado de Middlesax este 18 de noviembre
rla 2005
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CONSIDERANDO QUE nosotos Manan Holerca y Heng Ca (referidos debajo como
CEDENTES) residiendo respectivamenta como se establece adelante hemos hecho una invencion
para la cual se presentd soliciud de patente de Estados Unidos en la Oficina de Marcas y Patentes
de Estados Unidos el 26 de junio de 2003 y se le asignd el nimero de sene de Estados Unidos
10/607 089 nombrando a los CEDENTES como inventores y tulada

CESION

“ACTSIVOS ANTITRANSPIRANTES DE ALUMINIO/ZIRCONIO/GLICINA ESTABILIZADOS CON
BETAINA® y

CONSIDERANDO QUE Colgate-Paimolive Company una corporacidn debidamente
organizada y existente bajo las leyes del Estado de Delaware Estados Unidos de América y que
tiane sus oficinas principales y lugar de operaciin en 300 Park Avenue New York, New York 10022,
y oficinas y lugar de operacion en 909 River Road Piscataway New Jersey 08855 (refendo debajo
como CESIONARIO) tiene deseos de obtener la totalidad del derecho. fitulo e intereses en y para la
invencidn y soiicitud de patente mencionadas amba y los comrespondientes derechos de patente
arededor del mundo

AHORA, POR LO TANTO en consideracidn de la consideracidn buena y valiosa, el reciho y
la suficiencia de la cual se reconocen Jos CEDENTES. por la presente venden ceden y transfieren
al CESIONARIO el derecho titulo e interds completo y exclusivo en y para la invencion amba
mencionada la solicitud de patente de los Estados Unilos arriba mencionada y todas las solicrtudes
de patents extranjeras comaspondientes. todas las soficitudes de diviswdn continuacidn continuacién
parcial, reemision y reexaminacion de la solictiud de patente de los Estados Unidos arriba
mencionada, y todas las Patentes o derechas comparables emxtidos sobre la muisma en los Estados
Unidos y en todos los paises extranjeros junio con el derecho de priondad bajo la Convencitn
internacional para la Proleccidn de la Propiedad Industna [a Convencidn Inferamencana
Relacionada con Patentes Diseflos y Modelos Industnales u cualquier ofro acuerdo internacional 2
cual se adhieran los Estados Unidos y los CEDENTES por la presente auionzan y solicitan al
Comisionado de Marcas y Patentes de los Estados Unidos y a todas las Oficinas de Patentss
extranjeras a emitir todas las patentes o derechos comparables que puedan surgir de cualquier
solicitud al CESIONARIO o sus sucesores. cesionarios o representantes legales

Los CEDENTES garantzan que los CEDENTES tienen pleno derecho para comunicar la
iotalidad del interés aqui cedido. y que los CEDENTES no han ejecutado y no ejecutaran ningin
acuerdo en conflicio con el presente

Los CEDENTES acuerdan comunicar al CESIONARIO o a sus sucesores cesionarios o
representantes legales cualquiera y todos los hechos conocidos por ellos o por cualquiera de ellos
respecto a dicha invencion y sin remuneracion adicional testficar en cualquier proceso legal firmar
todos los papeles legales. ejecutar todas [a solictudes de divisiin continuacion. continuacion parcial
reemisin y reexaminacidn hacer todos los juramentos comectos y en general hacer todos los actos
legales para ayudar al CESIONARIO o sus sucesores cesionanos O representantes legales a
obtener y hacer valer la proteccién de patente para dicha invencidn en todos los palses y a mejorar o
perfeccionar el derecho del CESIONARIO en y para la invencidn y los derechos de patente de la
misma
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EN TESTIMONIO DE LO CUAL he puesto mi fima y fiado m sello este 8 de
septiembre de 2003
(Fima)

Manan Holerca

Direccidn 80 Rodney Avenue
Somerset N.J 08873

Estado de New Jersay
Condado de Middiasex

Este 8 de septiembre de 2003, ante mi un notano publico en y para el Estado y
Condado arriba menconados. aparecié personaiments el amba firmante a quien conozco
como la persona de ese nombre quien ejecutt el instrumento anterior en mi presancia

CAROL M STANLEY (Firma)
NOTARIO PUBLICO DE NEW JERSEY NOTARIO PUBLICO
MI COMISION EXPIRA NOV 18 DE 2005

EN TESTIMONIO DE LO CUAL he puesto mi firma y fijado mi sello este 7 de
agosto de 2003
(Firma)
Heng Cai

Direccién 1859 Covington Road
Yardley PA 19087

Estado de New Jersey
Condado de Middlasex

Este 7 de agosto de 2003 ante mi un notano publico en y para el Estado y
Condado amba mencionados aparecié personaimente e ariba firnante a quien conozco
como la persona de ese nombre quien ejecutd el nstrumento anterior en mi presencia

CAROL M STANLEY (Eirma)
NOTARIO PUBLICO DE NEW JERSEY NOTARIO PUBLICO

MI COMISION EXPIRA NOV 18 DE 2005
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Clerk and Clerk of the Supreme Court of the State of,
ork_a Court of Recoed, having by law u sesl, ¢
pursuant to the Executive Law of the ‘Btate of New York, that

. ﬁa&lﬁs Dize e e

::nunulellluhﬂlbdhdnm exed sfidweie, deposition urdﬁﬂno!uh e'ledgnemormof was ut the
Ay of wking the same 8 NOTARY PUBLIC in and for the Seate of New York duly commissioned, sworn and
qualified to act a8 suchy that pursuant to lew o commision or & cerdiicate of his cTicial r.lllruter vllhllll

iu “lpkd nllu‘beenildlnuvoﬂmthuul time of such proof schnowled , ho
y authorised to take the ssmej that [ xm well acquainted with the h-ndwrhln: of such NJ?AIY PUBLIC

va eﬂuu«l thellunn':u a:.:ll:lel::nmdlumen t with his autograph dgnature deposited In my office. and
IN WITNESS WHEREOEF 1 have hereunto set my hand sffixed my official seal this

QCcT 302001 .

FER PAID $3.00

Comniy Clerk and Clevk o;}. Swirems Courl, New York Counly

Ll
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(Corwventlon de La Hays du 5 Octobre 1981)

1 Country United States of America
This public document
2 has been signed by Norman Goodman

3 acting in the capacity of County Clerk
bears the seal/stamp of the county of New York

N Certified

5  AtNewYork NewYork 6 the 30th aay of Oclober 2001
7 by Speclal Deputy Secretary of State Slate of New York
8 No NYC-9786540B

9 Seal/Stamp 10  Signature
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FROM  BRIGARD ! LASTRO
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Brigard & Castro
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SANTA FE DE BOGOTA COLOMBIA

PODER

Yo (nosotros}

domiclilado(s) en

NemBraininas) A1 MAMIAQ OADTRO DUAUR y/o JUAN

PABLO CADENA BARMIENTD vy/o BEATRAIZ
JARAMILLO 8

de Santafi de Bogotd Celombia apoderados
verdederos y legales con pader asparial amplio y

suficiente para recabar de las oflcines y sutoridedes
colomblénss administratives judicialas v de poficfs an
cuslquier instancia o recurso |a obtancién de petentes
de nvencién registros de marcas dissfios industrisies
muodelos de utilidad depdaitaa de nombres comercioles
v ermafias rogistros de derechos de autor y contratos
sobre loz mismos obtancidn da certificados de
obtentor de verledades vegetalsas asl como s
prérrogas  renovaciones  anotaciones de traspaso
¢comblos de nombre y/o domicllio elaborar tramitar y
registrer contratoz de licencia y licanciaz de
cualesqulera classs Intervenir como demandanta o
como damandado an cualquier instencis y recurso ente
cualauler jue2 corporscién.  funcionario pudbllco o
autorided en merinnes judicisias administrativas y de
policla teles como oposiciones al regletro de marces
ncciones de ceducided cancelacidn y nulidad
scclones raivindicatorias ecclones derivadas de s
vhientidn o explotecidn da licencles. sccicnes de
tompetancia desieal demandas pansies, scclonea da
Indemnixacidn de perjuicios. reclamos y observeciones
a solicitudes ds patentas diseflos industnaies modelos
de uvtlidad an al ejerelcic da madides cautelares y o0
olras acclonas 0 medides simileres

A ase efecto lolsl fseultolamos] para slavar
sdiicitudes. farmular deacripclonss.  snmiandas
protsstas declaracionss oposiciones cancelacionas
nulidades apalaciones v raclamoa pegar Impueatos
cuotas y gravimenes prescritoa por la ley renuncler o
dasistir a derechos concadidos o an curse de
concemdin recibr todw clase de documentes y valoras
dendo ¢l dnecergo respsctivo. v an ganersl para dar
ants dichcs autoridades todos los pasos neocessrios sl
afecro Indlopde v tomer todes las medides que
rreyaren conducentas &l resguardo de mis (nuestros
ntersssa! con todes lwa demis facultades lagales
necesarias

Este poder comprande Is {ecultad de metiflesr o
confirmar en ml (nuestrol nombye lo acruado esf
como la facuted de dasistir rranmigir comprometer y
1o de sustiturlo en todp O en perte y revocar
sustituciones. Asmismo nombrolamos] 8  RAMIRO
CASTRO DUQUE vy/o JUAN PABLO CADENA
SARMIENTO y/o BEATRIZ JARAMILLO §

damicillado{s) aen ia Carrere 7 No. 1830 Piao 9 s
(nuestros] apoderados en Colombia con facuitsden
para reclbir notificacionss y dezignar gpoderedos
udiclales o extrajudiclales

Otorgedo vy firmado en
hoy de
Fime

HNombra

POWER OF ATTORNEY

| tWel

0

COLGATE-PATMOLTVE COMPANY a Delaware

domiclied (Qorporat ion,

of 30
Neow York, 0 Park

New York , U

Avemue,

Mursby eppoint MAMING CASYHRO OUQUE andior 8.

JUAN PABLO CADENA SARMIENTO sndior BEATRIZ
JARAMULO S

of Santefé de Bogord Colomblz my l(owr) true and
lawful sttorneys with speclsl ampla and sufticlent
power to obtein from the Colombian adminigtratve
Judicial and police officas and authoritias in any
instance privilsges of patents of nvantion reglswaden
of tradarnarks industrisl designs and utllity modals
regutration of commercisl nomes end smblems,
registration of copyright and contracts raleted therato
certificatos of abtalners of vegetables variatios sy wall
a8 sxtensions. renewals and recordal df essignments
and changet of nama and domiclie related to tha
above to prepers prosecuta and register licenses of
any kxind 1w act aa plaintff or defandent In any
instanca o recourse and before sny judge
camporation  public official or suthority in pdiclal
sdministrative ond police sctions such a3 oppositiom
to the registration of tredemerks caducity cencellstinn
and nullity actions claim sctlons derived frem the
obtaining or explotation of licenses scton of unfer
cumpatition pensl demands. sctions of indemnitisa for
damages clsims or obsarvations on patem
applicstions models industrlal designs end utlity
modela in the exercisas of prevantive measures and In
other actions or almiler procesdings.

To that effect they sra hsreby empowsred to [He
appileations  formulate descriptrons.  amendments,
protests  declarations, oppositions concellations
nullitts appesla and clams to pey texes quotas end
assesamanta preacribad by lfew rannunce or waiva the
rghts granted or in tha process of granting to receive
al kind of documanta and valusbles giving the
raspectiva rolepse of receipt #nd in general to take
befora ssid suthorities the necsssory staps to sach
effect and eny measures that thay may deam
portinent to the safaguard of my (our) Interes-(s)
with all the other nacesanry legel powers

This power includes tha farulty to ratify or confum
dengt, suitle end compromise on my (our) behslf and
ro substitute this powsr in whole or in part and to
revoke substitutions At the some time | (Wa) hareby
eppoint RAMIRO CASTRO DUQUE aend/er JUAN

§” SARMIENTO andior BEATRARZ
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CERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

Hay de de
parsonaimanta comparacié ante mf

a tuien conoxce y da gulan me congte que fimd al
anterior documento. debidements juramentado declerd
y dijo que 4l ww

de

A\

Sccisded lngsimants conatituide pera un parfode de
durecidn que adn no he terminado qua ol deciarante
cstd autdrivedo por dicha compafia pars conferir asts
poder qué el sello sstampudo par & al ple de tal podar
an nembrs y raprésentacidn de la exprasacda compaflie
o2 ol gollo oficlal de slis v que el objsto pera al cual ze
conflers este instrumento estd compiendido dentra dal
da |z sociadad

H sugcrito Netarlo hace constar que tuvo a | vists las
priehas de la existencls de 'a sociedad

Estedo de
con fecha

¥ qua quian confiera of presants poder as ay
reprassntants

Notsrio Piblico iselio}

CERTIFICADQ NOTARIAL
PERSONA NATURAL
o T C
Hoy de de compareciéleron)

smts mif

& quisn (es! conozco ¥ Ma conma qus safson) lais)
persona(s) fumante(s! dsl documento que precade y
quienies) declarainl que otorgan e musma pars los
finea y-prapdsitas que en & 3§ expresan

ry Public State of New York

who ulum known to me snd who | ane

NQOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

onwis XT 29 IMgay of / of
pertonally appesred befora me

1o me known anmxm m the parson who

zgnad the foregaing instrumant who being by me duly
sworn did deposa and sy that he (she} is the

VICE PRESIDENT &
of ASSOCIATE GENERAL COUNSEL
TRADEMARK

COLGATE PALMOLIVE COMPANY

Whiah Is lsguily sonsvitutes far & term oY yat suplred,
thet deponent is authorized by seld Company to conder
thie Power of Attorney that he seei alfixed hersunto
by the daponent in the namas and on beheif of aaid
Corpora lon |a the corporate seel thareof and thet the
purpose for which this instrument 18 granted
Included within the corporate purposs of company

The undersigned Motary Public attests that ha has seen
the documents that prove the _existenca of the
company

Delaware
May 13, 1997

Stetw of
under date af

and that he M who grants tha punnt power of
attorney is ite Repressntative

ROSIE S: DIZON

No 31-40AQTRRIAL CERTIFICATE = X
ified In New

YoNADUdBALPERSON
omnilysion Expires Aug 18 2002

On lhim 26 =

personelly appesrad batore me

day of of

SCOTT E THOMPSON

Noterlo Piblico {wilc

LEGALIZACION POR APOETILLA ES RE

ROSIE § DIZ New Yotk
RN
ork County

Qualified Tn New

103
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APOSTILLE

(Convencién de La Haya del § de Octubre de 1961)

Pals ESTADOS UNIDOS DE AMERICA
Este documento publico

ha sido firmado por Norman Goodman
actuando en capacidad de Oficlal del Condado

lleva el sello/timbre del condado de New York

CERTIFICADO
en New York New York =6 el 30 de Octubre de 2001
por Secretario de Estado Encargado Especial Estado de New York
No NYC-8786540B
Sello/Timbre 10 Fima
(Firma)

Aquil M Qureshi
Secretario de Estado Encargado Especial

16
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TRADUCCION SIMPLE AL ESPANOL del Certificado Notarlal y el la apostilla que vienen
junto con el poder dado por Colgate-Paimolive Company a Delaware Corporation
domiclllada én 300 Park Avenue, New York, Naw York Gotadod Unidoe de América a
Ramiro Castro Duque y/o Juan Pablo Cadena Sarmlento y/o Beatriz Jaramillo S
domicliladoe en la Carrera 7 # 16-56 P 8 Bogoté

Ceortificado Notarial

Estado de New York ) 252373
) ss
Condado de New York )

Yo NORMAN GOODMAN Oficial del Condado y Oficial de la Corte
Suprema del Estado de New York en y para el Condado de New York un Trbunal
de Registros que tiene un sello por ley

CERTIFICO POR MEDIO DE LA PRESENTE de acuerdo con la Ley
Ejecutiva del Estado de New York que

Rosle § Dizon

cuyo nombre estd suscnto al acta notarial deposicion certificado de
reconocimiento o prueba era ail momento de tomar el mismo NOTARIO PUBLICO
en y para el Estado de New York debidamente comisionado juramentado y
calificado para actuar como tal que de acuerdo con la ley una comisién o un
certificado de este cardcter oficial, con su firma autdgrafa ha sido presentada en
mi oficina, que al momento de tomar tal prueba reconocimiento o juramento
estaba debidamente autorizado para tomar el mismo que estoy bien familiarizado
con la escntura de tal NOTARIO PUBLICO o he comparado la firma en el
instrumento anexo con la firma autégrafa depositada en mi ofcina y creo que tal
fiema es genuina

COMO TESTIGO DE LO MISMO he fijado al presente mi firma t mi sello
oficial este

30 de Octubre de 2001
TARIFA PAGADA $3 00

(Fima)

Oficiel del Condado y OficlaL g 8,51 8 Condsdo de New York




ORIGINAL PARA LA OFIC'NA DE RE

NEPUBLICA DE COLOMBIA

GAVIRi
DRGANI?AONELECTORAL
REGISTRADURIA NACIONAL DEL ESTADO CIVIL
REGISTRO CIVIL DE DEFUNCION ware 5562241
(Dates du'ia oficine de registro i ,
s deofiche:  Registraduris Conndedo | | Carragmionto | | bap. daPoich| | Codgo | O] O
L _COLOMBIA CUNDINAMARCA BOGOTA D.,C ____  NOTARIA 32»
[ Dutps daf inecrite
Amiliden v npmbres comalotan
CASTRO DUQUE RAMI RO
Docimmento de Wentificacidn [Clave y mimero) . Seno (an Letras)
C«C Noy 170322 OE BOGOTA x - MASCUL INO
Luger da bn Dufinciive Pat Dapartamsmte  Municiple  Corregimients afo Ivipecddn de Pelich
COLOMBIA CUNDINAMARCA BOGOTA D.C
r Fecha de b defunclén Horn Niamerg da cortfioude du daluncidn
e 2P 1[ o 3|€ﬁ4aﬂf PM | A= 2094375,
In septenc —Eraninclin fo myerta _nn!;!!ﬁ
o B dn g B s My on oy W MM G m o oev m w o= | Alg Maa | - Dis
§ Dotymento prerqniado | _ Nembre
Aot ot . rIDRES' DIAZ CAMPOSe=
o Ivéich eruleado Midkes | X ,R.M. Noa 72282@63
[ Rates del dnnunciente
Aosllidos ¥ nombres somplsta;
ERGAR DAYID REGINQ lis —
DRocumantes da Wantificackin (Clats v nomers) P camm—
C CuNow 15.0304154 DE LORICA/ CORDOBA ( QZ;
(Primer tervgo
Aotllidos y nombres completos L 77
‘ Recumenios de identiicacidn (Clave ¥ nimern) —Fm .
--------*--------—--------------t
(Sigunde Teitige
Acgllido) y nombras comaletos
R gk Ep W TR B -‘;,--_-,-- ----- ------)-r---lll-----
L1--- ————— h--——--—--—----ﬁvé%‘f"l------
[ . _.Facha do Inveripelén ™ - |
Ao E{O 0 Il we 113 Dh !0 217 C _, ESTRE .
— P ADRES—ALFON-80—CAST RO PACIO TARA NOTAS by, 27
% MLRCLOES~_ DUoUL. et

— ———— o Qe e BT AL &
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NOTARIA 3 2 Germén Eledzar Moreno L.

" DEL CIRCULD DE SANTA FE DE BOGOTA, D C, Notarto

COMND BECRETARIO DELEGADO DE-LA NOVARIA TREINTA Y DDS8 (32) DEL
CIRCIAD DE BOBOTA

CERTYIFICD : QUR

La presente acty es fiel copia del original tomada d 71 registro

3
CALIAR £ L FANDD PAIA r.m.t I
i NECHETL 13343 B8V

! h%‘ ...."m' "*rl-n?k—ﬂ '-*--f' ll:— I




P Y
.

o " u
,@ AN
- / ¥ - k"‘
s 0
Lol —-— .l -
' Redivapioq mlm“m Y Comeprrg
Fecha iy, 2296 gy D0bicany F
Tracite , 2 totnyy Olios: 17
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REQUISITOS NECESARIOS PARA PRESENTACION Y AGILIZACION DEL
TRAMITE

.-

! PAT.ENTE DE INVENCION MODELO DE DTILIDAD () {)
f ;mmmu-qmumnahmuwndemm i %( )
; Datos do kdentificactin del solicitante o de (a persona que se presenta fa solicud. V )
~  Deseripcidn de lainvincin, ()
P Dibujos de ser estos perimentss. { ()
~, ~ Comprobants de Pagd de fas locidas,
-, COMPLETA g/!;“ﬁ( INCOMPLETA { ) ()
- v ———pISEROINDUSTRIAL— (~)——— -~ —= "
- Indicaclén de que se soliciia ef registro de Digefio Industrial {) ()
- Dalos de ldentiicacion del’solicitants o de la persona que presenta {) ()
- la solicitud
- Representacién grifica o fotogrifioa del Disefio industrial 0 musetra del
Material que Incorpora el disefio () ()
) Comprobante de pago de fas tasas establecidas { ) ()
COMPLETA () INCOMPLETA () {)
ESQUEMA DETRAZADO () .
- Indicaclén de que solicita el registro de un Esquama de trazado () {)
[ - Datos de Identificacion del soicHante o de la persona que presenfa
La sollcitud () ()
Repressniacion grifica del esquema de trazado () ()
Comprobante de pago de |8 tases establecidas b ()= () — -
COMPLETA ( INCOMPLETA () ()

Firma Responesgble.

}‘m Fecha 12 / S " 'i'

a ~ -
’ i f o~
A < -~ N ~ f




REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

Folio ©
2020
Bogotd D C

Doctor (a)

CADENA BARMIENTO JUAN PABLO
Apoderado(a)} y/o Representante de
COLGATE PAILMOLIVE COMPANY

REFERENCIA Radicacién No 06 3395
Solicitud internacional U82004/020372
Fecha inicio fase nacional 26/01/2006

Tréimite 11
Evento 378
Actuaciém 416
Oficio No 147
Folios 1

Teniendo en cuenta que la solicitud de privilegio de patente que se tramita bajo el
expediente indicado en la referencia refine los requisitos de forma establecidoa en
la Decisién 486 de la Comisién de la Comunidad Andina el Tratado de Cooperacifén en
Materia de Patentes {PCT) el Reglamento y la Circular (nica de la Superintendencia
de Industria y Comercic se envia el extracto de la solicitud a la Oficina de
Comunicaciones para efecto de su publicaciém en la Gaceta de Propiedad Industrial

Camplase
Dado en Bogotd DC 0‘ m zmm

ALIX BPEDES DE VERGEL

109



