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COMPOSICIONES BUCALES

CAMPO DE LA INVENCION

La presente 1invencién se refiere a métodos para hacer
productos dentifricos que comprenden peliculas de matriz de

polimero, hidratables.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Se conocen productos para el cuidado bucal liquidos, en
gel y semi-sbélidos que comprenden peliculas de matriz de
polimero, hidratable que contienen saborizantes de
solubilidad baja tal como mentol. Ver por . ejemplo
US2008/0014224A 1 para Boyd el al. La pelicula de mgtriz de
polimero, hidratable que contiene saborizantes de solubilidad
baja tal como mentol se preparan Yy agregan en pasta de
dientes para generar un efecto estético asi como proporcionar
el beneficio de una sefial o sensacidén de frescura y/o sabor.
La pelicula de matriz de polimero, hidratable, tipicamente en
la forma de piezas de tamarfio pequefio u hojuelas recortadas de
las peliculas fabricadas més grandes, se mantiene en el
producto cuando se almacena. Durante el uso, las peliculas
tipicamente se degradan por interrupcién quimica y fisica,
por ello liberando el material funcional o active en el
ambiente que lo rodea. De esta manera, las pkliculas
proporcionan una oportunidad para liberaciédn localizada de
una concentracién alta de materiales activos, tal c¢omo por
ejemplo 6xido de =zinc, cerca de una superficie objetivo.

Ademds, el saborizante de solubilidad baja en la pelicula
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tampbién se libera. Se usan los saborizantes de $olubilidad
baja tal como mentol en las peliculas propofciona una
experiencia de sabor extendida para el usuario comparada con
aquella gque ocurre cuando las composiciones en las:cuales el
sabor sélo estd en la base de la pasta de dientes. Al incluir
saborizantes en las peliculas, el sabor puede liberarse de
las peliculas durante e inmediatamente después del uso,
proporcionando una experiencia de sabor que continua después
de la realizacién del proceso de cuidado bucal tal como
cuando se completa el cepillado o enjuagado. Esta experiencia
extendida puede ser agradable.

Los métodos convencionales para fabricar peliculas de
matriz de polimero, hidratable que contienen saboriiantes de
solubilidad baja tal como mentol comprenden la étapa de
incorporar mentol en la mezcla espesa que luego se usa para
formar la pelicula. El saborizante de solubilidad baja por
ello se dispersa a lo largo de la mezcla espesa que Se usa
para hacer la pelicula. Después de que se forma la pelicula,
tipicamente a menudo se corta en hojuelas o piezas, y se
introduce en la base de la pasta de dientes. La etapa de
agregar saborizante relativamente insoluble en la mezcla
espesa usada para fabricar las peliculas de maériz de
polimero, hidratables tipicamente requiere el uso de solventes
tal como etancl. Cuando se hacen las peliculas, ell1 etanol
tipicamente se remueve usando calor que provoca que elletanol
se evapore. Los saborizantes de solubilidad baja se pierden
como un resultado de evaporacidén del solvente de etanol. Por

ejemplos, 50% de mentol en una férmula de mezcla espesa-se
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pierde con el solvente cuando el etanol se evapora. En
consecuencia, la introduccién de saborizantes de sdlubilidad
baja en la pelicula durante su fabricacién es ineficiente, 1lo
que lleva a costos de fabricacién adicionales.

Existe una necesidad para métodos mejorados para
fabricar los productos para el cuidado bucal liquidos, en gel
y semi-sbélidos que comprenden peliculas hidrofilicas que

contienen mentol.

SUMARIO DE LA INVENCION

Se proporcionan métodos para fabricar dentifricos que
comprenden peliculas de matriz de polimero hidratables que
contienen saborizantes relativamente insolubles al agua tal
como mentol.

Se proporciona un método para preparar un dentifiico que
comprende pelicula de matriz de polimero con saboriéante de
solubilidad baja en su interior que comprende las etapas de:
formar una pelicula de matriz de polimero que comprende un
polimero soluble en agua, un saborizante de solubilidad baja,
y al menos un material elegido de un aditivo de polimero de
solubilidad baja y un aditivo hidrofébico/lipofilico;
proporcionando una base de dentifrico; y combinar la pelicula
de matriz de polimero con la base de dentifrico. También se

proporcionan dentifricos formados de los métodos.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Definiciones

Como se usa en la presente, el término “polimero de
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celulosa” significa que se refiere a celulosa y derivados de
celulosa tal como derivado de éster de celulosa y derivados

de éter de celulosa.

Como se usa en la presente, el término “dentifrico”
incluye geles y pastas de dientes.

Como se usa en la presente, tal componente
“farmacéuticamente aceptable” o “cosméticamente aceptabie” es
uno que es adecuado para uso con humanos y/o animales para
proporcionar el beneficio terapéutico, profiléético,
sensorial, decorativo, o cosmético deseado sin efectos
colaterales adversos (tal como toxicidad, irritacién, vy
respuesta alérgica) proporcional con una relacidn
beneficio/riesgo razonable.

Como se usa en la presente, el término “pelicula de
matriz de polimero” significa que se refiere al producto de
un proceso en donde la celulosa y derivados de la misma se
usan en combinacidén con otros polimeros para formar pelicula
hidratable de agua, sdélida, delgada que puede comprender
ademds otros componentes incluyendo, <coloides 'y oOtras
particulas. La pelicula de matriz de polimero comprende de
uno o mas aditivos de polimero de solubilidad bajaf La
pelicula de matriz de polimero por ejemplo puede comprénder
ademds aditivos tales como, por ejemplo, colorantes,
saborizantes solubles al agua, edulcorantes, refrescadorés de
aliento, agentes blanqueadores, y/o agentes terapéuticos
tales como agentes que promueven la salud bucal, por ejemplo

dientes sanos, encias y otro tejido bucal, y agentes que

previenen y tratan diversas enfermedades bucales. Ademds, la
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pelicula de matriz de polimero puede incluir otro§ agentes
que forman la pelicula, agentes plastificantes, tensoactivos
y agentes emulsificantes. La pelicula de matriz de polimero
puede cortarse o de otra manera dividirse en piezas{mﬁltiples
tales comoc hojuelas o tiras pequefias vy agregagse a un
dentifrico donde puede proporcionar elementos estéticos y/o
servir como un portador para uno o mas aditivos qﬁe pueden
incluirse.

Como se usa en la presente, el término “sabor?zante de
solubilidad baja” se refiere a un ingrediente de sabor o
agente de frescura que es relativamente insoluble eniagua, es
decir que tiene la solubilidad generalmente en el | orden de
mentol en agua o menos soluble a temperatura ambiente. Un
“saborizante de solubilidad baja” debe incorporarse primero
en una solucidén wusando un solvente tal como un‘ alcohol,
particularmente etanol, con objeto de incbrporarse

establemente en la mezcla espesa del polimero midratable

hidrofilico que puede usarse para producir peliculas de

matriz de polimero hidratables gque comprenden saborizantes de
solubilidad baja.

Como se usa en la presente, el término “aditivo de
polimero de solubilidad baja” se refiere a un polimero
insoluble en agua generalmente en el cual un saborkzante de
solubilidad baja es soluble. Cuando un aditivo de pollimero de
solubilidad baja se presenta en una pelicula de @atriz de
polimero, la pelicula tiene una capacidad mayor para

experimentar migracidén inversa del saborizante de solubilidad

baja de una base de dentifrico que comprende saboriz?nte para
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la pelicula de matriz de polimero que comprende el a?itivo de
copolimero. Ademds o alternativamente, cuando un aditivo de
polimero de solubilidad baja se presenta en una peiicula de
matriz de polimero, la pelicula tiene una capacidad mayor
para mantener una concentracidén alta de cuando la ﬁatriz de
polimero que comprende polimero se presenta en una base de
dentifrico que comprende saborizante de solubili@ad baja
comparada con los niveles de concentracién de cuando la
matriz de polimero que comprende polimero se presenta en una
base de dentifrico que comprende saborizante de solubilidad
baja en una pelicula de matriz de polimero gque estd. libre de
polimero cuando tal pelicula se mantiene en una base de
dentifrico que comprenden saborizante.

A lo largo de la presente descripcidn, 'se usan
intervalos tan abreviados para describir cada uno y cada
valor que estd dentro del intervalo. Cualquier vaLBr dentro
del intervalo puede seleccionarse como la terminal del
intervalo. Adicionalmente, todas las referencias ciﬁadas a lo
largo de la descripcidédn se incorporan expresaménte como
referencia en sus totalidades. Como se usa en la:presente,
todas las referencias para la concentracién de ingredientes
estdn sobre una base en pesc, a menos que se indiqée de otra
manera.

A menos que se especifique de otra manera, :todos los
porcentajes y cantidades expresadas en la pfesente Y

|
cualquier lugar en la especificacidédn deben entenderse para
referir a los porcentajes en peso. Las cantidadesidaﬁas son

con base en el peso activo del material.
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Como se describe arriba, las peliculas que se prodpcen
en US2008/0014224A 1 para Boyd el al. resultan en una péraida
importante de mentol. Esta pérdida puede reducirse para crear
ahorros en costo al incluir uno o mas aditivos de polimero de
solubilidad baja en la pelicula y/o uno o mas aditivos
hidrofébicos/lipofilicos. Este aditivo de polimero de
solubilidad baja y/o el aditivo hidrofébico/lipofilico actuan
para mantener mas del saborizante de solubilidad baja en la
pelicula. Durante el uso del dentifrico, las peliculas pﬁeden
romperse para liberar el saborizante de scolubilidad baja
proporcionar un perfil de sabor mas constante.

Las peliculas de matriz de polimero proporcionadas en la
presente comprenden una o mads especies de polimeros solubles
en agua tales como polimeros de celulosa, otros polisacédridos
y otros polimeros que son generalmente hidrofilicos. Las
peliculas de matriz de polimero también pueden comprender
otros numerosos ingredientes. |

Tipicamente, las peliculas de matriz de polimero
comprenden polimeros presentes en una cantidad entre 30% vy
90% en peso seco de la pelicula de matriz de polimeré. Los
polimeros pueden presentarse en una cantidad de entre 40% y
80% en peso seco de la pelicula de matriz_ de polimero.
Algunas modalidades comprenden polimeros eﬁw una cantidad
entre 40% y 70% en peso seco de la pelicula de matriz de
polimero. Algunas modalidades comprenden polimeros én una
cantidad entre 40% y 60% en peso seco de la pelicula de
matriz de polimero. Algunas modalidades comprenden polimeros

en una cantidad entre 40% y 50% en peso seco de la pelicula
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de matriz de polimero. Algunas modalidades comprenden
polimeros en una cantidad entre 50% y 80% en peso secojde la
pelicula de matriz de polimero. Algunas modalidades
comprenden polimeros en una cantidad entre 60% y 80% en peso
seco de la pelicula de matriz de polimero. Algunas
modalidades comprenden polimeros en una cantidad entre 65% y
75% en peso seco de la pelicula de matriz de polimero.

Las peliculas utiles para la presente invencidén pueden
ser rigidas o flexibles, que comprenden cualquiera de una
variedad de materiales, incluyendo materiales que forman la
pelicula. En algunas modalidades, la pelicula comprende al
menos un material que forma la pelicula, preferiblemente que
comprende un polimero. Los polimeros utiles iﬂcluyen
polimeros hidrofilicos, es decir polimeros solubles 'en un
solvente, tal como agua. Se deseable un polimero soluble en
agua que se disuelve durante la exposicién al agua vy
aplicacién de fuerza fisica durante el uso (tal como durante
el cepillado de dientes o lavado con un cepillo o
almohadilla). Donde el polimero no se descompone durante el
uso, puede ser un polimero repelente al agua o un polimero
hidrofilico estable acuoso tal como ciertos tipos de, por
ejemplo, papel. Los ejemplos de los polimeros utiles se
describen en las Patentes de E.U.A. Nos. 4,713,243 para
Schiraldi et al, 6,419,903, 6,419,906, 6,514,483 todas para
Xu, y 6,669,929 para Boyd et al.; Publicacidén de Patente de

\
los Estados Unidos Nos. 2004/0126332, 2004/0136924, y

2004/0042976 todas para Boyd et al., and 2004/0062724 para

Moro et al.
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La pelicula de matriz de polimero es hidratable y
comprende un aditivo de polimero de solubilidad baja y un
saborizante de solubilidad baja. Adicionalmente, la
formulacidén de las peliculas de matriz de polimero‘ puede
seleccionarse para afectar 1la liberacién del ingrediente
acti&o tal como la cantidad liberada proporcional de cuanto
vigorosamente o cuanto dura la composicidén que se usa, por
ejemplo, al cepillado, lavado, u otra accidén mecénica durante
el uso de la composicidén acuosa. La formulacidén de las
peliculas de matriz de polimero puede seleccionarse para
producir una liberacidn retardada y/o extendida general del
saborizante, por ello proporciona una experiencia de‘sabor
después del uso del producto.

Los polimeros de celulosa son bien conocidos como lo es
su uso en peliculas de matriz de polimero hidratables en
agua; Los polimeros de celulosa pueden ser solubles en agua o
insolubles en agua. Los ejemplos de derivados de celulosa
incluyen, pero o se limitan a: hidroxialquil metil celulosas
tales como hidroxipropil metil celulosa, hidroxibutil metil
celulosa, hidroxietil metil celulosa, hidroximetil' metil
celulosa e hidroxietilpropil metil celulosa; carboxialquil
metilcelulosas tales como carboxipropil metil celulosa,
carboxibutil metil celulosa, carboxietil metil ceiulosa,
carboximetil metil celulosa Y carboxietilpropilE metil
celulosa; hidroxialquil celulosas tales como hidroxipropil
celulosa, hidroxibutil celulosa, hidroxietil c@lulosa,
hidroximetil celulosa e hidroxietilpropil celulosa; alquil

celulosas tales como propil celulosa, butil celulosa, etil
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celulosa (Ethocel™), metil celulosa (Me%hocelm); Yy
carboxialquil celulosas tales como carboxiproﬁil celulosa,
carboxibutil celulosa, carboxietil celulosa,. carboximetil
celulosa 'y <carboxietilpropil celulosa. La celulosa vy
polimeros derivados de éter de celulosa pueden ser de
cualquier longitud o combinacién de longitudes. Ademds, los
intervalos de porcentaje de las sustituciones pﬁeden variar a
inpervalos hasta 100%. En moléculas que comprenden dos o mé&s
grupos de sﬁstitucién diferentes, el porcentaje de
sustitucidén para cada grupo es independiente de los otros
grupos.

La relacién de polimeros solubles en agua a los de
celulosa de solubilidad baja estan en los intervalos desde
10:1 hasta 5.5:2 para peliculas de matriz' de polimero
particularmente Uutiles gque proporcionan caraéteristicas de
transferencia buenas de saborizantes de solub%lidad baja de
base para pelicula de matriz de polimero K mientras que
proporcionan caracteristicas de desintegracibn buenas en
soluciones liquidas acucsas. En algunas modalidades, la
relacidén de polimero de celulosa soluble en a%ua a polimero
de solubilidad baja que se incorpora en la pel;cula de matriz
de polimero es 70:7, 69:9, 68:9, 67:10, 66:11, 65:12, 64:13,
63:14, 62:15, 6l:16, 60:17, 59:18, 58:19, 57:20, 56:21. En
algunas modalidades, 1la relacién de polimero de celulosa
soluble en agua a polimero de solubilidad‘ baja que se

incorpora en la pelicula de matriz de polimero es 10:1,

9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1, 8.75:1, 8.5:1, 8.25:1, 8:1,

1.75:1, 7.5:1, 7.25:1, 7:1, 6.75:1, 6.5:1, 6.25:1, 6:1,
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5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, 5:1, 4.75:1, 4.5:1, 4.25:1, 4:1,
3.75:1, 3.5:1, 3.25:1, 3:1 o 2.75:1. La cantidad ac@mulada de
derivado de celulosa soluble en agua vy polﬁmero de
solubilidad baja que se incorpora en la pelicula de matriz de
polimero es tipicamente 40%-90%, en algunas modal#dades 50%
hasta 80%. En algunas modalidades, la cantidad acqmulada de
derivado de celulosa soluble en agua vy ©polimero de
solubilidad baja incorporado en la pelicula de matriz de
polimero es 41%, 42%, 43%, 44%, 45%, 46%, 47%, 48%, 49%, 50%,
51%, 52%, 53%, 54%, 55%, 56%, 57%, 58%, 59%, 60%,61%, 62%,
63%, 64%, 65%, 66%, 67%, 68%, 69%, 70%, 71%, 72%,:73%, 74%,
75%, 76%, 77%, 78%, 79%, 80%, 81%, 82%, 83%, 84%,}85%, 86%,
87%, 88%, 89% o 90%. En algunas modalidades, la cantidad
|
acumulada de derivado de celulosa soluble en agua:y polimero
de solubilidad baja incorporado en la pelicula dejmatriz de
polimero es 75% hasta 80%, y la relacién de p;limero de
celulosa soluble en agua a polimero de solubilidéd baja que
se 1incorpora en la pelicula de matriz de polimeﬂo es 70:7,
|
69:9, 68:9, 67:10, 66:11, 65:12, 64,:13, 63:14, 62:15, 61:16,
60:17, 59:18, 58: 19, 57:20, 56:21. En algunas modalidades,
la cantidad acumulada de derivado de celulosa solu#le en agua
y polimero de solubilidad baja incorporada en la pelicula de
matriz de polimero es 75% hasta 80%, y la ﬁelacién de
polimero de <celulosa soluble en agua a polimero de
solubilidad baja que se incorpora en la pelicula de matriz de
polimero es 10:1, 9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1, 8.75:1, 8.5:1,
8.25:1, 8:1, 7.75:1, 7.5:1, 7.25:1, 7:1, 6.75:1, 6.5:1,

6.25:1, 6:1, 5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, 5:1, 4.76:1, 4.5:1,
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4.25:1, 4:1, 3.75:1, 3.5:1, 3.25:1, 3:1 o 2.75:1. Eb algunas
modalidades, la cantidad acumulada de derivado de' celulosa
soluble en agua y polimero de solubilidad baja incorporado en
la pelicula de matriz de polimero es 77%, y la reiacién de
polimero de celulosa soluble en agua a polimero de
solubilidad baja que se incorpora en la pelicula de matriz de
polimero es 70:7, 69:9, 68:9, 67:10, 66:11, 65:12, 64,:13,
63:14, 62:15, 61:16, 60:17, 59:18, 58:19, 57:20, 56:21. En
algunas modalidades, la cantidad acumulada de derivado de
celulosa soluble en agua y polimero de solubili@ad baja
incorporado en la pelicula de matriz de polimero es{77%, 78%
o 79% y la relacidén de polimero de celulosa soluble en agua a
polimerc de solubilidad baja que se incorpora en la‘pelicula
de matriz de polimero es 10:1, 9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1,
8.75:1, 8.5:1, 8.25:1, 8:1, 7.75:1, 7.5:1, 7.2531, 7:1,
6.75:1, 6.5:1, 6.25:1, 6:1, 5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, 5:1,
4.75:1, 4.5:1, 4.25:1, 4:1, 3.75:1,3.5:1,3.25:1,3:1 ol2.75:1.

En algunas modalidades, la cantidad de polimerolde baja
solubilidad en peso es 33% o menos. En algunas modalidades,
la cantidad de polimero de baja solubilidad en peso es 32%,
31%, 30%, 29%, 28%, 27%, 26%, 25%, 24%, 23%, 22%, 21%, o
menos. En algunas modalidades, la cantidad de polimero de

1

baja solubilidad en peso es 7% o mas. En algunas modalidades,

la cantidad de polimero de baja solubilidad en peso es 8%,

9

oe

» 10%, 11%, 12%, 13%, 14%, 15%, 1le6%, 17%, 18%, 19%, o 20%.
En otras modalidades, la cantidad es 7 hasta 33% en peso u 11
hasta 21% en peso.

En algunas modalidades, la cantidad de polidero de
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celulosa soluble en agua en peso es 70% o menos. En algunas
modalidades, la cantidad de polimero de celulosa soluble en
agua en peso es 56 o mads. En algunas modalidades, la cantidad
de polimero de celulosa soluble en agua en peso es 69%, 68%,
67%, 66%, 65%, 64%, 63%, 62%, 6l1%, 60%, 59%, 58%, o 57%.

Una o méas especies de polimeros solubles en agua y una o
mas especies de polimeros insolubles en agua pueden usarse
para fabricar las peliculas de matriz de  polimero
proporcionadas en la presente. Un ejemplo de polimeros de
celulosa insolubles en agua es etil celulosa. Tipiéamente, la
etil celulosa usada es de la familia de los productos de etil
celulosa que estédn comercialmente disponibles de la Compafiia
Dow Chemical bajo la designacién comercial Ethocel™. Un
ejemplo de polimeros de celulosa solubles en agua es
hidroxipropil metil celulosa (HPMC). Tipicamente, el HPMC
usado es de la familia de HPMC y productos de metil celulosa
(MC) estén comercialmente disponibles de la Comparfiia Dow
Chenmical bajo la designacién comercial Methocel™. La relacidn
de HPMC y etil celulosa estd en los intervalos desde 10:1
hasta 5.5:2 para peliculas de matriz de polimero
particularmente utiles que proporcionan buenas
caracteristicas de transferencia de saborizantes de
solubilidad baja de base a la pelicula de matriz de polimero
mientras que proporcionan buenas caracteristicas de
desintegracidén en soluciones 1liquidas acuosas. En algunas
modalidades, la relacién de Methocel™ (por ejemplo Methocel™
E5) a Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™ S4) que se incorpora en

la pelicula de matriz de polimero es 70:7, 69:9, 68:9, 67:10,
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66:11, 65:12, 64:13, 63:14, 62:15, 6l1l:16, 60:17, 59:18,

58:19, 57:20, 56:21. En algunas modalidades, la relacién de

Methocel™ (por ejemplo Methocel™ E5) a Ethocel™ (por ejemplo

Ethocel™ S4) que se incorpora en la pelicula de matriz de

polimero es 10:1, 9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1, 8.75:1, 8.5:1,

8.25:1, 8:1, 7.75:1, 7.5:1, 7.25:1, 7:1, 6.75:1, 6.5:1,

6.25:1, 6:1, 5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, 5:1, 4.75:1, 4.5:1,

4.25:1, 4:1, 3.75:1, 3.5:1, 3.25:1, 3:1 o 2.75:1. En algunas

modalidades, la cantidad acumulada de Methocel™ (por ejemplo

Methocel™ ES5) a Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™ S4)

incorporada en la pelicula de matriz de polimero es 41%, 42%,

43%, 44%, 45%, 46%, 47%, 48%, 49%, 50%, 51%, 52%, 53%, b54%,

67%, 68%, 69%, 70%, 71%, 72%, 73%, 74%, 75%, 76%, 77%, 8%,
79%, 80%, 81%, 82%, 83%, 84%, 85%, 86%, 87%0, 88%, 89% o 90%
en peso. Estas cantidades y relaciones son peliculas de

matriz de polimero particularmente utiles que propdrcionan
buenas caracteristicas de transferencia de saborizahtes de
solubilidad baja de la base a la pelicula de matriz de
polimero mientras que proporciona buenas caracterisﬁicas de

En ; algunas

desintegracién en soluciones 1liquidas acuosas.
modalidades, la cantidad acumulada de HPMC, tal como
Methocel™ (por ejemplo Methocel™ E5), y etil celulosa, tal

como Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™ S4), incorporada en la

pelicula de matriz de polimero es 75% hasta 80%, y la

relacidén de HPMC, tal como Melhocel™ (por ejemplo Methocel™
E5), a etil celulosa, tal como Ethocel™ (por ejemplo  Ethocel™

S4), que se incorpora en la pelicula de matriz de polimero es
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10:1, 9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1, 8.75:1, 8.5:1, 8.25:1, 8:1,
7.75:1, 7.5:1, 7.25:1, 7:1, 6.75:1, 6.5:1, 6.25:1, 6:1,
5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, 5:1, 4.75:1, 4.5:1, 4.25:1, 4:1,
3.75:1, 3.5:1, 3.25:1, 3:1 o 2.75:1. En algunas modalidades,
la cantidad acumulada de HPMC, tal como Methocel™ (por
ejemplo Methocel™ E5), y etil celulosa, tal como EﬁhocelTM
(por ejemplo Ethocel™ S4), incorporada en la pelicula de
matriz de polimero es 77%, y la relacién de HPMC, tal como
Methocel™ (por ejemplo Methocel™ E5), a etil celulosa, tal
como Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™ S4), que se incorpqra en
la pelicula de matriz de polimero es 70:7, 69:9, 68:9, é7:10,
66:11, 65:12, 64,:13, 63:14, 62:15, 61:16, 60:17, 59:18,
58:19, 57:20, 56:21. En algunas modalidades, la cantidad
acumulada de HPMC, tal como Methocel™ (por ejemplo MethpcelTM
E3), y etil celulosa, tal como Ethocel™ (por ejemplo EthécelTM
S4),‘incorporada en la pelicula de matriz de polimero es‘77%,
78% o 79% y la relacidén de HPMC, tal como Methocel“4l(por
ejemplo Methocel™ ES), a etil celulosa, tal como Ethocel™
(por ejemplo Ethocel™ S4), gue se incorpora en la pelicula de
matriz de polimero es 10:1, 9.75:1, 9.5:1, 9.25:1, 9:1,
8.75:1, 8.5:1, 8.25:1, 8:1, 7.75:1, 7.5:1, 7.25:1, 7:1,
6.75:1, 6.5:1, 6.25:1, 6:1, 5.75:1, 5.5:1, 5.25:1, S:l,
4.75:1, 4.5:1, 4.25:1, 4:1, 3.75:1, 3.5:1, 3.25:1, 3:1 o
2.75:1.

En algunas modalidades, la cantidad de Ethocel™ (por
ejemplo Ethocel™ S4) en peso es 21% o menos. En algunas
modalidades, la cantidad de Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™

S4) en peso es 11% o menos. En algunas modalidades, la
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cantidad de Ethocel™ (por ejemplo Ethocel™ S4) en péso es
12%, 13%, 14%, 15%, 16%, 17%, 18%, 19%, o 20%.

En algunas modalidades, la cantidad de Methocel™ (por
ejemplo Methocel™ E5) en peso es 70% o menos. En algunas
modalidades, la cantidad de Methocel™ (por ejemplo Methocel™
E5) en peso es 56 o mads. En algunas modalidades, la cantidad
de Methocel™ (por ejemplo Melhocel™ E5) en peso es 69%, 68%,
67%, 66%, 65%, 64%, 63%, 62%, 61%, 60%, 59%, 58%, o 57%.

Las peliculas de matriz de ©polimero que pueden
comprender aditivos hidrofébicos/lipofilicos incluyen
compuestos que pueden incorporarse en las peliculas de matriz
de polimero, particularmente durante la fabricacién y las
cuales, cuando se incorporan como parte de una pelicula de
matriz de polimero, pueden servir para atraer saborizantes de
solubilidad baja de la base de dentifrico y concentrarlos
para la pelicula de matriz de polimero. Los ejemplos
ilusﬁrativos de aditivos hidrofdbicos/lipofilicos adecuados
para inclusidén en la composicidén incluyen, grasas y aceite
incluyendo perc no limitados a, petrolato, aceiﬂe de
silicona, cera de abeja, aceite de soya hidrogenado, aceite
de almendra dulce, aceite de cacahuate, aceite de aguacate,
aceite de borraja, &cido palmitico, manteca de cacao, cera de
carnauba, aceite de ricino, aceite de coco, aceite de onagra
vespertina, glicerina, estearato de glicerilo, aceite de
jojoba, alcanfor, caolin, lanolina, aceite de higaQo de
bacalao, aceite de linaza, aceite de maiz, aceite de o¢liva,

aceite de palma, parafina, escualano, aceite de semilla de

colza, aceite de rosa, aceite de cartamo, aceite de ajonjoli,
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manteca de karite, aceite de dimeticona silicona, aceite de

pino, aceite de germen de trigo, aceite de g%rasol,
trimetilsiloxisilicato, alquildimetilsilil
solipropilsesquioxano, dimeticonol, trimetilsiloxisiiicato,

silicona modificada por poliéter, polimeros reticplados,
polipropilsilsesquioxano, polimeros de dimeticona, polimero
cruzado de dimeticona, polimeros cruzados de
dimeticona/vinilo, otras grasas y aceites, y combinacitnes de
los mismos.

Los aditivos hidrofdbicos/lipofilicos pueden preséntarse
en una cantidad de entre 1% y 20% en peso seco de la pelicula
de matriz de polimero. Algunas modalidades comprenden
aditivos hidrofébicos/lipofilicos en una cantidad entre 3% vy
15% en peso seco de la pelicula de matriz de pohimero.
Algunas modalidades comprenden aditivos
hidrofdébicos/lipofilicos en una cantidad entre 5% y 10% en
peso seco de la pelicula de matriz de polimero. ‘Algunas
modalidades comprehden aditivos hidrofébicos/lipofilicos en
una cantidad entre 1% y 8% en peso seco de la pelicula de
matriz de polimero.

En algunas modalidades, las peliculas de matriz de
polimero comprenden coloides. El coloide puede presenqarse en
una cantidad entre 10% y 60% en peso seco de la pelicula de
matriz de polimero. El coloide puede presentarse ~en una
cantidad entre 20% y 50% en peso seco de la pelifula de
matriz de polimero. El1 coloide puede presentarse en una

cantidad entre 30% y 50% en peso seco de la peli%ula de

matriz de polimero. El coloide puede presentarse len una
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cantidad entre 40% y 50% en peso seco de la peliéula de
matriz de polimero. |

Pueden wusarse coloides vy particulas coloidaleé para
estabilizar las matrices de polimero y ajustar su rigidez con
objeto de proporcionar peliculas que son suficientemente
flexibles para el proceso, aun fisicamente y cosméticamente
estables. Ya que las peliculas se optimizan, es importante
identificar los pardmetros que suministraradn la realizacidn
de la pelicula optima. Estos parédmetros pueden determinarse
al cuantificar las propiedades de la pelicula en t%nto la
etapa de mezcla espesa como la etapa de pelicula secaT En la
etapa de mezcla espesa, las interacciones entre los poﬁimeros
y los otros ingredientes de pelicula, incluyendo par&iculas
coloidales, forman la estructura de la matriz de pelicula.
Las propiedades viscoeldsticas de la mezcla espesa, tal como
la viscosidad y el pardmetro estructural (G’), permiten la
caracterizacién de la configuracidén estructural dentro de la
mezcla espesa y la procesabilidad de la misma. Después del
procesamiento y secado de la mezcla espesa, se forma la
pelicula en volumen, ajustando la matriz de polimero. Las
propiedades mecénicas, tales como la temperatura de
transicidén del vidrio, la resistencia a la traccién, y el
tiempo de disolucién pueden usarse para determiﬁar la

: !

estabilidad de la pelicula. Al equilibrar las propﬁedades
microestructurales, tales como las interacciones de poﬂimero,
con las propiedades macroestructurales de la pelicula, tal

come las propiedades mecanicas, puede hacerse la pelicula més

cosméticamente estable y puede utilizarse mejor como una

000013



10

15

20

19
plataforma de suministro para varios activos.

En algunas modalidades, las particulas coloﬂdales se
presentan en la pelicula en el intervalo de 40-50% en peso
seco.

Se prefieren los compuestos de metal coloidales
insolubles en agua de los metales multivalentes. Los éxidos
de metal representativos adecuados para uso en las
composiciones descritas en la presente incluyen éxido de
silicio (Si02), 6xido de molibdeno (Mo203), éxido delaluminio
(A1203), o6xido de titanio (TiO), 6xido de zirconio (Zr02) vy
6xido de zinc (ZnO).

El tamano de la particula puede ser 1 hasta 1000 nm.
Preferiblementg las particulas tienen un tamafio de particula
promedio de 1 um hasta 850 nm, 50 um hasta 150 nﬁ, 15 nm
hasta 500 nm, 30 nm hasta 250 nm y/o 5 um hasta 100 nm.

En algunas modalidades, las particulas no son agregadas.
Por no agregadas significa que las particulas‘ no se
concentran en un grupo que tiene un tamano mdyor que
alrededor de 1 micra, preferiblemente mayor que alrededor de
950 nm o 850 nm. Sin embargo, las particulas pueden mezclarse
con particulas agregadas y otras particulas coloidales que
tienen una tamafio de particula promedio de mayor que 1 micra
si se desea. En algunas modalidades, mas de 80% de las
particulas son no agregadas. En algunas modalidades; més de
90% de las particulas son no agregadas.

En algunas modalidades, se ©proporcionan particulas
cocloidales en la base de dentifrico. En algunas modalidades,

se proporcionan particulas coloidales en la base de
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dentifrico y la pelicula de matriz de polimero. En algunas
modalidades, se proporcionan particulas coloidales en lé base
de dentifrico pero no en la pelicula de matriz de polimero.

Al preparar la matriz de pelicula, los polimeros
solubles en agua, el polimero de solubilidad baja, el
saborizante de solubilidad baja, vy cualquiera de 1los
ingredientes opcionales, incluyendo por ejemplo, tal como
aquellos establecidos a continuacién como “Otros
componentes”, se disuelven o mezclan de otra manera en un
solvente compatible para formar una composiciédn que forma la
pelicula. La composicién que forma la pelicula puede no
contener saborizante y solvente sin sabor. La composicién que
forma la pelicula se arroja en un portador liberable y se
seca para formar una lamina del mateirla de matriz de
pelicula. En algunas modalidades, el material portador.tiene
una tensidén de superifice que permite a la solucidn de
pelicula extenderse uniformemente a través del ancho del
portador pretendido sin remojo para formar un enlace
destructivo entre los sustratos portadores de pelicula. Los
ejemplos de materiales de portador adecuados incluyen vidrio,
acero inoxidable, Teflon y papel impregnado de polietileno.
Puede llevarse a cabo el secado de la pelicula a temperatura
alta usando un horno de secado, terminal de secado, secador
al vacio, o cualquier otro equipo de secado adecuado que no
afecte adversamente los 1ingredientes de los cuales la
pelicula esta compuesta.

Las mezclas espesas gque son precursoras para las

peliculas pueden caracterizarse usando reologia. En algunas
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modalidades, las propiedades viscoeldsticas de 1la mezcla
espesa de pelicula, como se cuantifica usando G’ como un
indicador del cardcter estructrual de la red de polimero-
particula, puede ser alrededor de 220-560. En algunas
modalidades G’ es alrededor de 223-550. En algunas
modalidades, la estructura de la matriz de polimero-particula
no es débil y la mezcla espesa no es esencialmente similar al
liquido. En algunas modalidades, la estructura de la matriz
de polimero-particula no es muy rigida por ello ﬁo lleva a 1la
formacién de una pelicula muy fragil. En algunas modalidades,
el perfil de viscosidad como una funcidén de rela&ién de corte
se cuantifica como una medicién de fluidez vy p£ocesabilidad
de las mezclas espesasas. En algunas modalidades, los
perfiles de viscosidad no son una solucidén semi-diluida. La
viscosidad en equilibrio se mide en 0.3 s-1. En algunas
modalidades, la viscosidad (tomada en 0.3 s-=1) para las
varias mezclas espesas es alrededor de 175-475. En algunas
modalidades, la viscosidad (tomada en 0.3 541) para las
Variés mezclas espesas es alrededor de 183-450.

Las peliculas de la presente invencidén preferiblemente
tienen una estructura sustancialmente lamelar. Una estructura
“lamelar” tiene un tamafio en una o dos dimensiones (por
ejemplo, dimensiones X o0 y) que es sustancialmente mayor que
el grosor de la estructura en una tercera dimensidén (por
ejemplo, la dimensién z), y generalmente inpluye formas
sustancialmente planas, en capa, o lameliforme, por ejemplo.

En una modalidad, la estructura lamelar es sustancialmente

plana, que tiene un tamafio en tanto las dimensiones x como y
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que es sustancialmente mayor que la dimensién =z. En otras
modalidades, la estructura lamelar no es plana. En una
modalidad, una pelicula comprende una sﬁperficie
sustancialmente continua que puede aparecer como una
superficie sustancialmente plana, aunque en algunas
modalidades la pelicula puede deformarse. En tales
modalidades, la pelicula puede tener cualgquiera de un nuUmero
de formas, incluyendo que tiene una superficie curva, suave.
Ademas, el término “pelicula” abarca tanto una estructura
sencilla asi como una pluralidad de fragmentos de pelicula.
En diversas modalidades, la pelicula comprende una pluralidad
de fragmentos independientemente que tienen un grosor de
alrededor de 0.1 mils hasta alrededor de 10 mils,
preferiblemente alrededor de 0.5 mils hasta 9 mils, y mas
preferiblemente alrededor de 1.2 mils hasta alrededor de 3
mils. En algunas modalidades, el intervalo del grosor de la
pelicula es 2 hasta 3 micras. Una longitud preferida de los
fragmentos es al menos alrededor de 0.2 mm.

La pelicula seca luego se procesa para inclusidén en el
dentifrico. La pelicula puede cortarse o perforarse en
cuadrados o© tiras pequefias. En varias modalidades, la
pelicula comprende una pluralidad de fragmentos o piezas.
Tales fragmentos pueden ser de cualquiera de una variedad de
figuras o] formas, incluyendo porciones, fraghentos,
particulas, hojuelas discretas sdélidas o semi-sdlidas, o
mezclas de los mismos. En varias modalidades, los fragmentos
de pelicula tienen wuna figura reconocible. En %lgunas

modalidades, un fragmento de pelicula comprende una forma no
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aleatoria. Tales formas incluyen formas geométricas sencﬁllas
tales como poligonos, formas elipticas, triéng&los,
cuadrilateros (tal como wun cuadrado, un recténgulo, un
rombo), pentdgonos, hexdgonos, dévalos, circulos, o formés que
son representativas de figuras, objetos animados ‘0 no
animados, tales como estrellas, corazones, gemas, fiores,
arboles, tréboles, letras, numeros, animales, caracteres,
diamantes, circulos y similares. La pelicula seca ' puede
cortarse o perforarse en forma de hojuelas que tieﬁen un
tamafioc de particula de 0.0254 hasta 1.27 cm (0.01 hasta 0.50
pulgadas) preferiblemente 0.2032 hasta 0.635 cm (0.08 hasta
0.25 pulgadas). La estabilidad adicional puede proporcionarse
a las figuras formadas de la pelicula seca, al aplicér a la
pelicula, antes de la formacidén en hojuelas o tiras peﬁueﬁas,
un recubrimiento de barrera protectora tal como una goma de
laca de grado alimenticio o etil celulosa.

Ademas, la pluralidad de fragmentos de peliculé puede
tener diferentes composiciones, por ejemplo tiene una:primera
pluralidad de fragmentos de pelicula que comprende uﬁ primer
color, y una segunda pluralidad de fragmentos de peli&ula que
comprende un segundo color, donde el primero y segundo
colores son diferentes uno del otro. Se contempla dualquier
permutacidén de composiciones diferentes, por ;ejemplo,
cualquier numero de diferentes ingredientes activo$ en las
composiciones o diferentes composiciones de peliculaJ

Los ejemplos de portadores adecuados para comppsiciones

para el cuidado bucal se describen en las Patentes de E.U.A.

Nos. 6,669,929 para Boyd et al., 6,379,654 para Gebreselassie
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et al., y 4,894,220 para Nabi et al.

El dentifrico (pasta de dientes o gel) es tipibamente
con base en agua. Como se reconoce por alguien de experiencia
en la técnica, el dentifrico opcionalmente incluye otros
materiales y mezclas de los mismos, incluyendo por %jemplo,
tales como aquellos establecidos a continuacidén como “Otros
componentes”. Se entiende que aunque los atributos g%nerales
de cada una de las categorias de arriba de materialeé pueden
diferir; pueden existir algunos atributos comuhes, y
cualquier material dado  puede servir para multiples
propdésitos dentro de dos o mds de tales categorias de
materiales.

En la preparacién del dentifrico base de acuerdo¢ con la
presente invencidén se utiliza un vehiculo b@calmente
aceptable, incluyendo una fase de agua con humectanﬁes. Los
humectantes Utiles en la presente incluyen élcoholes
polihidricos tales como glicerina, sorbitol, xilitol o PEGs
de bajo peso molecular, alquilen glicol tal como
poligtilenglicol 0 propilenglicel. En varias modalidades, los
humectantes son operables para prevenir el endureciﬁiento de
las composiciones en gel o pasta durante la exposgicidén al
aire. En varias modalidades los humectantes también funcionan
como edulcorantes. Uno o mé&s humectantes se ?resentan

opcionalmente en una cantidad total de 1% hasta '50%, por

ejemplo 2% hasta 25%

O

5% hasta 15%. Los humectantes estén
presentes tipicamente en la cantidad de 5 hasta 10% en peso
en agua, tipicamente, 30 hasta 80% en peso del déntifrico,

mas tipicamente 50 hasta 70% en peso. | 0000?5
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El dentifrico base también puede contener un espesante
inorganico o uno natural o sintético o agente gelificante.
Opcionalmente, uno o mas agentes espesantes se presentan
opcionalmente en una cantidad total de 0.01% hasta 15%, en
algunas modalidades 0.1% hasta 10%, en algunas modalidades
0.10 hasta 5% en peso, en algunas modalidades 0.2% hasta 5%
en peso y en algunas modalidades 0.2 hasta 1% en peso. Estas
proporciones de espesantes en las composiciones de dentifrico
de la presente invencidén en las cuales las hojuelas de
pelicula de la presente 1invencién se suspenden son
suficientes para formar un producto que mantiene la forma,
moldeable que puede apretarse de un tubo en un - cepillo de
dientes y no caerd entre las cerdas del cepillo sino mas
bien, sustancialmente mantendrd su forma de la misma. Los
espesantes o agentes gelificantes adecuados uUtiles en la
practica de la presente invencidén incluyen silices de
engrosamiento inorganicos tales como silicgs amorfos

|

disponibles de  Huber Corporation bajo 1la {designacién
comercial Zeodent 165, Irish moss, iota-carragenina,
polivinilpirrolidona, polimeros de carboxivinilo, polimeros
celuldésicos tales como hidroxietilcelulosa,
carboximetilcelulosa (carmelosa) y sales de los mismos (por
ejemplo, carmelosa de sodio), gomas naturales tales como
caraya, xanthan, goma ardbica y tragacanto, silicato aluminio
de magnesio coloidal, silice <coloidal y mezclas de los
mismos.

En varias modalidades, una composicién de dentifrico se

proporciona dentro de un componente o fase sencilla. En otras
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modalidades, la composicién incluye tanto un primer y un
segundo componente que sSe mantienen separadam@nte. El
mantenimiento de los componentes separadamente requiere sélo
que los componentes se mantengan de tal forma que
sustancialmente previene la interaccién de un componente de
la composicidén con otro componente de la composicién.
Tipicamente, wuna composicién para el cuidado  bucal de
componente doble se emplea donde existen wuno o mas
ingredientes incompatibles incluidos en la composicién. Por
ejemplo, si el dentifrico comprende dos ingredientes activos
incompatibles, es ventajoso para mantenerlos separadamente.
Mientras que las peliculas que comprenden ingredientes
activos generalmente proporcionan un grado de qeparacion,
puede existir alguna migracidén de activo de la pelicula en el
portador, y viceversa, y como tal, en algunos casos puede ser
deseable proporcionar una fase completamente separada. La
separacion de los componentes puede realizarse a través de
cualquier medio conocido o para descubrirse en la técnica e
incluye medio quimico, fisico, y mecédnico de sepracién de
cualquier combinacién de estos. Por ejemplo, el primero vy
segundo componentes incompatibles pueden combinarse pero
ciertos componentes se mantienen separadamente al envolver o
encapsular uno o ambos en una pelicula, recubrimiento,
cédpsula, o micela protectora, etc.

Opcionalmente, el saborizante de solubilidad baja puede
estar presente en la base de dentifrico en concentréciones de

0.025-10% en peso. Tipicamente, el saborizante de solubilidad

baja estéd presente en la base en una concentracién de 0.05
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hasta 7.5% con base en el peso total. En algunas modaﬁidades,
el saborizante de solubilidad baja estd presente ‘en una
concentracién de 0.1 hasta 5% en peso, en .algunas
modalidades, 0.5 hasta 2.5% en peso, en algunas modalidades,
0.75 hasta 2% en peso, en algunas modalidades, 1.0 hasta 1.5%
en peso.

Tipicamente, para preparar la base de dentifrico, se
dispersan agua, humectantes, por ejemplo glicerina,
polietilenglicol, sorbitol en un mezclador convencional hasta
que la mezcla se vuelva una fase de gel homogénea. En la fase
de gel se agregan otros ingredientes y se mezclan hﬂsta que
se obtiene una fase homogena. De aqui en adelante se agregan
el espesante, cualquier sabor e ingredientes de tensodctivo y
los ingredientes se mezclan a velocidad alta hasta wvacio de
20 hasta 100 mmHg.

En algunas modalidades, la base de dentifrico coémprende

uno © mas de otros componentes seleccionados del grupo que

consiste de: polietilenglicol, CcMC, sacarina de sodio,
fluoruro de sodio, sorbitol (solucidn al 70%), agua

purificada, colorante, zeodent de silice, cocaamidopropil
betaina y lauril sulfato de sodio.

Se contempla mentol ©para ser el saborizante de
solubilidad baja preferido. Ademds de mentol, otros agentes
de frescura o ingredientes de sabor de baja solubilidad,
naturales o sintéticos, pueden incorporarse en peliculas de
matriz de polimero usando saborizante in-situ de peliculas
producidas libres de saborizantes de solubilidad baja al

!
agregar las peliculas producidas libres de saborizantes de
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solubilidad baja en cualquier base de pasta de dieﬂtes que
comprende los saborizantes de solubilidad baija.

Se conocen los agentes de sabor, tales como ‘sabores
naturales y artificiales. Estos saborizantes pueden elegirse
de aceites de sabor sintéticos y aromaticos saborizantgs, y/o
aceites, oleoresinas y extractos derivados de plantas, hojas,
flores, frutos y asi suceviamente, y combinaciones de los
mismos. Ademés de mentol, los aceites de sabor
representativos incluyen: aceite de hierbabuena, aceite de
canela, aceite de menta, aceite de clavo, aceite de laurel,
aciete de tomillo, aceite de hoja de cedro, aceite dé nuez
moscada, aceite de savia, y aceite de almendras amargas.
Estos agentes de sabor pueden usarse individualmente o en
mezcla. Los sabores comunmente usados incluyen mentas tales
como menta, vainilla arificial, derivados de canela, vy jarios
sabores de fruta, si se emplean individualmente o en mezcla.
Para considerarse saborizantes de solubilidad baja,: los
saborizantes pueden ser hidrofébicos, insolubles o deben ser
suficientemente insolubles en agua de manera que &eben
solubilizarse en un solvente tal como etanol u otro alcohol
con objeto de incorporarlos en una mezcla espesa que ﬁuede
usarse para producir una matriz de pelicula de polimero en un
nivel préctico para uso como un saborizante.

Los saborizantes de solubilidad baja pueden presentérse
en la pelicula en cualquier cantidad deseada, tal como 6.01
hasta 10% en peso. Los saborizantes de solubilidad haja
también pueden incluirse en el dentifrico en cualquier

cantidad deseada, tal como 0.01 hasta 10% en peso.
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!
Los componentes adicionales también pueden incluirse en
la base de dentifrico y/o las peliculas de matriz de

polimero. En algunas modalidades, uno o mé&s coqponentes

adicionales se proporcionan en tanto la base de dentifrico
como la pelicula de matriz de polimero. En .algunas
modalidades, se proporcionan uno o) mas coﬁponentes
adicionales en la base de dentifrico pero no en la ipelicula
de matriz de polimero. En algunas modalida@es, se
proporcionan uno o ma&s componentes adicionales en la pelicula
de matriz de polimero pero no en la base de dentifrico.
Preferiblemente, la pelicula de matriz de polihero y/o
la bése de dentifrico opcionalmente comprende de uno o mas de

los siguientes componentes adicionales: agentes activos de

superficie, agentes de volumen, modificadores de la
viscosidad, tenscactivos, ‘espesantes, huméctantes,
diluyentes, rellenadores (ademas de aquellos descritos
arriba), agentes que modifican el pH, plasti?icantes,

rellenadores, ceras, modificadores de textura, aceites,
agentes saborizantes y/o edulcorantes, colorantes, pigmentos,
agentes blanqueadores, agentes que refrescan el :aliento,
abrasivos, agentes de pulido, conservadores, solventes, vy
mezcias de los mismos. En modalidades los agentes

profilacticos y  terapéuticos tales como: cloruro de

\
cetilpiridinio, clorhexideno, fuentes de 1ién de fluoruro,

fuentes de 1ién de estafo, agentes de control de sarro
(anticalculos), agentes antimicrobianos (por ;ejemplo,
antibacterianos), antioxidantes, agentes que estimulan la

saliva, agentes antiplaca (por ejemplo, que interrumpen la

|
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placa), agentes anti-inflamatorios, antagonistas de H2Z,
agentes desestabilizadores, nutrientes, proteinas y
combinaciones y mezclas de los mismos. Se entiende gue aunqgue
los atributos generales de cada una de las qategorias
anteriores de materiales pueden diferir; ' pueden existir
algunos atributos comunes, y cualquier material dado puede

servir para propdsitos multiples dentro de dos o més

categorias de materiales.

Composicién de Dentifrico que Comprende Base de Dentifrico y
Peliculas de Matriz de Polimero

Las tiras y hojuelas de pelicula hechas de la pelicula
de matriz de polimero que comprende un polimero de
solubilidad baja se incorporan en la base dentifrico de la
presente invencidén, preferiblemente en una concéntracién
de 0.05 hasta 1.0% en peso y preferiblemente O.1Ehasta de
0.5% en peso. Las tiras u hojuelas de pelicula sé agregan
generalmente a la base de dentifrico como una Ultima
etapa, con el fin de minimizar el corte al cual los
ingredientes de dentifrico se someten durante las etapas
de mezclado previas.

En algunas modalidades, la matriz de pelicula es
rompible durante el cepillado de dientes de manera gue uno
0o mas aditivos tales como el saborizante de solubilidad
baja se libera cuando el dentifrico se aplica tépicamente
a las superficies de los dientes, la agitacidén mecénica

creada durante el cepillado de dientes efectia la ruptura
|

de la matriz de ©pelicula por ello el inérediente
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arrastrado se libera de la superficie de los dientes. En
algunas modalidades, la liberacidén completa se extiende de
manera que la experiencia de sabor continua despuéé de que

se realiza el procedimiento para el cuidado bucal.

EJEMPLOS
Ejemplo 1
La Tabla 1 (a continuacidén) describe los ingrediéntes de
las mezclas espesas de pelicula con y sin copolimero de

10  polivinilpirrolidona/acetato de vinilo.

Tabla 1
Ingrediente . Pelicula Pelicula de co-
comparativa (%) polimero (%)
Agua 68.2 64.2 |
1o Methocel ES5 19 19
PVP/VA E-335%* - 4
Sacarina 1 1
Propilen glicol 4 4
Colorante 0.03 0.03
Tween 80 0.8 0.8
20 Sabor 7 7

*50% de solucidén de copolimero de Vinilpirrolidona/acetato de vﬁnilo

La Tabla 2 (a continuacidén) describe los ingredientes de
peliculas secas con y sin copolimero de

polivinilpirrolidona/acetato de vinilo.

Tabla 2
Ingrediente Pelicula Pelicula de co-
comparativa (%) polimero‘(%)
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Agua 2 2
Methocel E5 60.1 55.4
PVP/VA E-335%* -- 5i8
Sacarina 3.2 2.9
Propilen glicol 12.7 11.7
5 Colorante 0.09 0.09
Sabor 19.4 19.8
Tween 80 2.5 2.3

La Tabla 3 (a continuacién) describe la base de pasta de

dientes en la cual las peliculas de la presente invencidén y

10 las peliculas comparativas se incluyen en 15 evaluacidn
descrita a continuacién.
Tabla 3
Ingrediente Base de pasﬁa de
15 dientes (% en| peso)
Polietilen glicol 600 1
CMC 0.55
Sacarina de sodio 0.35
Fluoruro de sodio 0.32
Sorbitol (solucidn al 70%) 68
Agua 9.05
20
Colorante 0.01
Zeodent 114 8
Zecdent 165 8
Cocamidopropil betaina 1.25
Lauril sulfato de sodio 1.57

Ejemplo 2
Las peliculas de prueba se cortaron en discos circulares
de 0.635 cm (0.25 pulgadas) de diédmetro wusando una

perforadora. Veinticuatro piezas de cada pelicula se usaron
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para la investigacidén. La pasta de dientes de prueba $e hizo
\
al mezclar la pasta de dientes base (como se describe en la
Tabla 3, arriba) con discos de pelicula (aquellos  de 1la
presente 1invencidén vy las peliculas comparativas) .en la
relacién de 98.1/0.5.

Después de dos, cuatro y ocho semanas de afiejamiento a
temperatura ambiente, cuatro discos de las pelicula§ de la
presente invencidén y las peliculas comparativas se aislaron
de la pasta de dientes de prueba afiejada. La pasta de dientes
se removid de los discos de pelicula con una espatula; con la
pasta de dientes restante siendo sacudida cuatro veces con el
tejido. Los discos de pelicula luego se disolvieron en 10 ml
de Acetonitrato/Agua (80/20) en un vial de 20 ml. 1la
concentracién de sabor (Iralia) presente en la solucidn se
cuantificd usando HPLC. El porcentaje de sabor migrado luego

se calculdé con base en la concentracién de sabor encontrado

en la solucidn. Los resultados se resumen en la tabla 4 (a

continuacidn).
Tabla 4
Pelicula Dos semanas | Cuatro semanas | Ocho se&anas
Pelicula 30.1% 53.8% 61.9%
comparativa
Pelicula de | 2.9% 3.4% 43.5%
co-polimero

Los datos descritos en la Tabla 4 (arriba) ilustran que
las peliculas de la ©presente invencidén proporcionan

estabilidad de sabor mejorada.
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NOVEDAD DE LA INVENCION

|
Habiendo descrito la presente invencidén, se considera
como novedad, y por lo tanto se reclama como propiedad 1lo

contenido en las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un método para preparar un dentifrico caracterizado
porgue compfende una pelicula de matriz de polimero con
saborizante de solubilidad baja en su interior que combrende
las etapas de:

a) formar una pelicula de matriz de polimero que
comprende un polimero soluble en agua, un saborizante de
solubilidad baja, y al menos un material elegido de un
aditivo de polimero de solubilidad baja y un aditivo
hidrofdébico/lipofilico;

b) proporcionar una base de dentifrico; vy

c) combinar la pelicula de matriz de polimero con la
base de dentifrico.

2. El método de conformidad con la reivindicacién 1,
caracterizado porque el saborizante de solubilidad baja se
selecciona del grupo que consiste de: mentol, aceite de
hierbabuena, aceite de canela, aceite de menta, aceﬁte de
clavo, aceite de laurel, aceite de tomillo, aceite de ﬁoja de
cedro, aceite de nuez moscada, aceite de salvia, vy acéite de
almendras amargas.

3. El método de conformidad con cualquier reivindicacién
precedente, caracterizado porque el polimero soluble en agua

comprende hidroxipropil metil celulosa.
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4. El método de conformidad con cualquier reivindicacién
precedente, caracterizado porque el aditivo de poliﬁero de
solubilidad baja es etil celulosa.

5. El método de conformidad con cualquier reivindicacién
precedente, caracterizado porque el polimero soluble en agua
combinado y el aditivo de polimero de solubilidad baja hace
en peso 40 hasta 90% de la matriz de pelicula de polimero.

6. El método de conformidad con cualquier reivindicacién
precedente, caracterizado porque la relacién de polimero
soluble en agua a aditivo de polimero de solubilidad baja en
peso es 10:1 y 2.75:1.

7. El método de conformidad con cualquier reivindicacidén
precedente, caracterizado porque la cantidad de adi;ivo de
polimero de solubilidad baja en la pelicula de matriz de
polimero es 7% hasta 33% en peso, u 11% hasta 21% en péso.

8. El método de conformidad con cualquier reivindicacidn
precedente, caracterizado porque 1la cantidad de polimero
soluble en agua en la pelicula de matriz de polimero‘es 56%
hasta 70% en peso o 56% hasta 66% en peso.

9. El método de conformidad con cualquier reivindicacién
precedente, caracterizado porque el aditivo
hidrofébico/lipofilico se selecciona del grupo que consiste
de: petrolato, aceite de silicona, cera de abejas, aceite de
soya hidrogenado, aceite de almendra dulce, aceite de
cacahuate, aceite de aguacate, aceite de Dborraja, é&cido
palmitico, manteca de cacao, cera de carnauba, aceite de
ricino, aceite de coco, aceite de onagra vespertina,

glicerina, estearato de glicerilo, aceite de Jojoba,
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alcanfor, caolin, lanolina, aceite de higado de bakalao,

|
aceite de linaza, aceite de maiz, aceite de oliva, acegte de
palma, parafina, escualano, aceite de semilla de ﬁolza,
aceite de rosa, aceite de cartamo, aceite de ajoﬁjoli,
manteca de karité, aceite de dimeticon silicona, ace#te de
pino, aceite de germen de trigo, aceite de girasél, vy
combinaciones de los mismos.

10. El método de conformidad con cualquier

|
reivindicacién precedente, caracterizado porque la pe%icula
de matriz de polimero comprende ademéds 6éxido de zinc.

11. El método de conformidad con cualquier
reivindicacién precedente, caracterizado porque la pelﬁcula
de matriz de polimero comprende ademds uno o mas componﬁntes
adicionales seleccionados del grupo que consiste de: dibles,
tensoactivos, almidones, colorantes, pigmentos, edulcora£tes,
agentes blanqueadores, agentes que refrescan el aliento,
abrasivos, agente terapéuticos y profilécticos catiénicos,
fuentes de ién de fluor, fuentes de idn de estafio, agentés de
control del sarro, agentes antimicrobianos, antioxidaﬁtes,
agentes que estimulan la saliva, agentes antiplaca, agéntes
antiinflamatorios, antagonistas de H2, agéntes
desensibilizantes, nutrientes, y proteinas.

12. El método de conformidad con cualéuier

reivindicacién precedente, caracterizado porque la basé de

dentifrico comprende ademds uno o mas componentes adicionales

seleccionados del grupo que consiste de: saborizantes,
saborizantes de solubilidad baja, dioles, tensoactilvos,
almidones, colorantes, pigmentos, edulcorantes, agebtes
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blanqueadores, agentes que refrescan el aliento, abrasi&os,
agente terapéuticos y profildcticos catidnicos, fuentes; de
ién de fluor, fuentes de i1é6n de estafio, agentes de confrol
del sarro, agentes antimicrobianos, antioxidantes, agehtes
que estimulan la saliva, agentes antiplaca, agentes
antiinflamatorios, antagonistas H2, agentes
desensibilizantes, nutrientes, y proteinas.

13. El método de conformidad con cualquier
reivindicacién precedente, caracterizado porque ademas
comprende las etapas de:

formar una pelicula de matriz de polimero al formar una
mezcla espesa que comprende el polimero soluble en agua, el
aditivo de polimero de solubilidad baja, y el saborizante de
solubilidad baja, dispensar la mezcla espesa e€en una
superficie en donde la mezcla espesa forma una capa de mezcla
espesa sobre la superficie, y secar la capa de mezcla espesa
para producir la pelicula de matriz de polimero.

14. E1 método de conformidad con la reivindicacidén 13,
caracterizado porque comprende ademds la etapa de después de
secar la capa de mezcla espesa para formar la pelicula de
matriz de polimero, cortar o perforar la pelicula de matriz
de polimero para formar tiras u hojuelas de pelicula de
pelicula de matriz de polimero antes de combinar la pelicula
con la base de dentifrico.

15. El método de conformidad con cualquier
reivindicacién precedente, caracterizado porque la pelicula
de matriz de polimero que se forma comprende Methocel ES5,

Ethocel S4, Propilen glicol y Tween 80.
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16. El método de conformidad con ?ualquier
reivindicacién precedente, caracterizado porque la pelicula
de matriz de polimero se forma en ausencia susténcial de
alcohol.

17. El método de conformidad con cualquier
reivindicacidén precedente, caracterizado porque la base de
dentifrico que se proporciona comprende: Polietilen Glicol
600, CMC 50T, Sacarina de sodio, Fluoruro de sodio, Sorbitol,
agua purificada, colorante Rojo No. 30, Zeodent de Silice
114, Zeodent de Silice 165, Cocaamidopropil Betaina, Lauril
sulfato de sodio y Mentol.

18. EL método de conformidad con cualquier
reivindicacidén precedente, caracterizado porque la pelicula
de matriz de polimero combinada y base de dentifrico
comprenden 0.2% de mentol.

19. El método de conformidad con cualquier
reivindicacidén precedente, caracterizado porque la pelicula
de matriz de polimero combinada vy base de dentifrico
comprenden 1% de la pelicula de matriz de polimero.

20. El producto dentifrico producido por el método de
conformidad con cualquier reivindicacién precedente.

21. El método de conformidad con la reivindicacién 1,
caracterizado porque la pelicula de matriz de polimero
comprende un copolimero de polivinilpirrolidona/écetato de
vinilo (PVP/VA).

22. El método de conformidad con cualquier
reivindicacidén precedente, caracterizado porque menos de

alrededor de 5% del saborizante de solubilidad baja migra
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fuera de 1la pelicula de matriz de polimero después. de 4
semanas a temperatura ambiente.

23. El1 método de conformidad con la reivindicaci&n 21,
caracterizado porque el copolimero PVP/VA se presenta én una
concentracidén desde alrededor de 4% en peso hasta alrededor
de 7% en peso de la pelicula seca.

24. El método de conformidad con la reivindicacién 23,
caracterizado porque el copolimero de PVP/VA estéd presénte en

una concentracién desde alrededor de 5% en peso hasta

alrededor de 6% en peso de la pelicula seca.
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RESUMEN DE LA INVENCION

Se describen en la presente peliculas, composicidnes que
contienen las peliculas y métodos para preparar un dentifrico
que comprende las peliculas, en donde las peliculas céntienen

5 un saborizante de solubilidad baja.
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kind of national protection available;): AE, AG, AL, AM,
AO, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BH, BR, BW, BY, BZ,
CA, CH, CL, CN, CO, CR, CU, CZ, DE, DK, DM, DO,
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KZ, LA, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LY, MA, MD, ME,
MG, MK, MN, MW, MX, MY, MZ, NA, NG, NI, NO, NZ,
OM, PE, PG, PH, PL, PT, QA, RO, RS, RU, RW, SC, SD,
SE, 8G, 8K, SL, SM, ST, SV, 8Y, TH, TJ, TM, TN, TR,
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DK, EE, ES, FI, FR, GB, GR, HR, H:lU, IE, IS, IT, LT, LU,
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SM, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN, GQ,
GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).
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PODER

Yo (nosotros), abajo firmante(s)

en mi (nuestro) cardeter de representante(s) fegales de
COLGATE-PALMOLIVE COMPANY

una socicdad organizada y existente de acuerdo con las leyes de

v en actual complimiento <e su objeto social, con domicitio ey 360
Park Avenne New York, New York 10022, Estados Unidos de
Amérien.

por ¢l presente insleumento confiero (conferimos) poder cspecial a favor
de DILIA MARIA RODRIGUEZ D'ALEMAN, con Cédula de Ciudada-
nia No, 41.654.882 de Bogotd, y . 20824 | para que actuando en su
orden en nombre del (de la) otorgante fe (la) representen ante cualquicr
entidad, aworidad y/o persona, especialmente ante tas del orden Admi-
nistrativo, Contencioso Administrative, Judicial, Tribunales de Arbitra-
mento ylo coalquicr oo en to referente a los siguicntcs asuntos:

1) Solicitar, tramitar, obtener y/o vegistrar cualquicra de las modalidades
de Propicdad Industrial, 1ales como: patentes de ivencion, modelos de
utilidad; disenos  industriales, variedades vegetales; asi como  sus
renovaciones, prorrogas, translerencias, cambios de nombre y/o domici-
lio, contratos y licencias,

2) Solicitar, tramitar, obiener y/o registrar sceretos industrinles y know-
how.

3) Bjercer acciones de oposicion, observacion, reclamos, reconsideracion,
reposicion, apclacion, cancelacion administrativa o judicial, nulidad,
proteccion al consumidor, concesion de licencias, proteccion de secrelos
industriales y demds acciones y recursos relacionados con dercchos
derivadas de 108 asuntos arriba indicados y en contra de I competencia
desleal, acciones derivadas de lu oblencién o explotacion de licencias,
acciones de indemnizacion de perjuicios, También podra(n) intervenir en

Juicios civiles, comerciales, penales, contencioso-administrativos, wielas

y de policia; en acciones o juicios promovidos por ¢l (la) mandante o en
contrn cl (clla).

4y lEn el cjercicio de este mandato los mandatarios arriba mencionados
quedan facultados para: conciliar, cancelar, transigir, comprometer ¢n
frbitros, desistir, recibir y lomar poasesion de fa cosa objeto de litigio y
renuncipr o desistic a derechos concedidos o ¢n curso de concesidn,
admitir los hechos del proceso,

5) Ratilicar 0 no la agencia oficiosu.

6) Asi mismo faculto (facultamos) a los mencionados apoderades para
recibir notificaciones y designar apoderados judiciales o extrajudiciales,
suslituir ¢l presente poder y revocar las sustituciones que hicieren.

Dado y fiemado en

alos dius de

POWER OF ATTORNEY

1 (we), the undersigned

legal representative(s) of
COLGATE-PALMOLIVE COMPANY

an organization existing under the laws off

and in present exccution of its business activily, domiciled at 300 Park
Avenue New York, New York 10022, United States of America,

do hereby grant POWER OF ATTORNEY to DILIA MARIA RODRIGUIEZ
D'ALEMAN, identification card No. 41.654.882 of Bogot, a\nd tp. 20824,
act in the order of their appointment in behalf of grantor befdre any entity,
authority andfor nateral or juridical person, specially  before  those
Adminisirative, Administrative-Contentious,  fudicial, acbitrhtion  courts,
and/or any other, in all matters concerning the foliowing: '

1) To apply, process, obtain and/or register any of the modalmck of Industrial
Property, such as: Patents of Invention, Utility Models; l)mgne, plant
varictics; as well as their rencwals, assignments, changes of 'name and/or
domicile, agrecments and licenses.

2) To apply, process, obtain and/or register secrets or know-how.:

3) To bring actions of opposition, observations, claims, re¢onsideration,
appeal or fegal remedics, cancellations, nuility, protection (o the consumer,
granting of licenses, protection of irade scerets and other actions related with
rights derived from the above- mentioned matters and against the unbhir
competition, actions resulting from the obtaining or L\plOil'lllOl of licenses,
recovering damages actions. They can also intervene or paruup.\lc in Civil,
Commercial, Criminal or Contentious-Administrative Trials; the actions for
writ mandamus, police actions; in actions, tawsuits or Ilugmon.slmsumu,d by
the grantor or against him,

4) ‘To the efleet of this mandate the above-named proxy are (,mpom.ud [0}
conciliate, cancel, settle, submit to arbitration, withdraw and to receive and
take possession of the litigation related objet and waive or renounce the rights
granted or in process of granting, admit the facts of the case.

5} To ralify or not the officious agency.

6) 1 (we) hereby appoint the afore mentioned atlomeys with powers to receive
notifications and 1o designate judicial and extrajudicial attorneys, substitute
this Power of Altorncy and Lo revoke such sustitutions,

Granted and signed al Piscataway, NJ USA

on this 17 day of January ol 2013

Michael FF. Morgan — Associnte Patent Counset

Firma / sighatura
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APOSTILLE

(CONVENTION DE L4 HAYE DU 5 OCTOBRE 1961)

1. COUNTRY: UNITED STATES OF AMERICA

2. THIS PUBLIC DOCUMENT HAS BEEN SIGNED BY:
EMILY LANG

3. ACTING IN THE CAPACITY OF:

NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY
4. BEARS THE SEAL/STAMP OF:

EMILY LANG, NOTARY

CERTIFIED
5. AT TRENTON, NEW JERSEY
6. THE 20TH DAY OF MARCH 2013

7. BY: Andrew P Sidamon-Eristoff
State Treasurer

8. NO: A483287

9. SEAL/STAMP: 10. SIGNATURE

O A Y

)
Certificate Number: 127786696 00(

Verify this certificate at
https://www]1 state.nj.us/TYTR_StandingCert/JSP/Verify_Cert.jsp




9254-00-CO-01-OC

I, Michele Konrad, of COLGATE-PALMOLIVE COMPANY, do hereby declare
that the copy attached hereto is a true photocopy of the assignment of United
States Patent Application Serial No. 61/422,493 filed December 13, 2010.

Michele Konrad

Senior Legal Assistant - Patent
Colgate-Palmolive Company

Subscribed and sworn to
Before me this _/J_ day

of Match DO

X éiga\¢%%4
v O

Ng_fl\_AlLY LANG
ARY PUBLIC
STATE OF NEW JERSEY
MY COMMISSION EXPIRES NOV. 30, 2013

006045



Attorney Docket No.: 9254-00-OC

ASSIGNMENT

WHEREAS, WE, Ben GU and Mahmoud HASSAN (below referred to as
ASSIGNORS), residing, respectively, as set forth hereinafter, have made an invention for which
application for Letters Patent of the United States was filed in the United States'Patent and
Trademark Office as Application Serial No. 61/422,493, filed December 13, 2010, nammg the
ASSIGNOR(S) as inventor(s), and entitted ORAL COMPOSITIONS; and

WHEREAS, Colgate-Palmolive Company, a corporation duly organized and existing
under the laws of the State of Delaware, United States of America and having its principal office
and place of business at 300 Park Avenue, New York, New York 10022, and offices and place of
business at 909 River Road, Piscataway, New Jersey 08854 (below referred to as “ASSIGNEE”),
is desirous of obtaining the entire right, title and interest in and to the aforesaid invention and
patent application and corresponding patent rights worldwide;

NOW, THEREFORE, in consideration of good and valuable consideration, the receipt
and sufficiency of which is hereby acknowledged, ASSIGNOR(S), by these presents do sell,
assign and transfer to ASSIGNEE, the full and exclusive right, title and interest in and to the
aforesaid invention, the aforesaid United States Patent Application and all correspondmg foreign
patent applications, all divisional, continuation, continuation-in-part, reissue, reexammatlon and
any additional United States Patent applications which claim priority to the aforesdid United
States application, and all Letters Patent or comparable rights issuing thereon in the United States
and in all foreign countries, together with the right(s) of priority under the International
Convention for the Protection of Industrial Property, Inter-American Convention Relating to
Patents, Designs and Industrial Models, and any other international agreements to which the
United States of America adheres, and the ASSIGNOR(S) hereby authorize and request the
United States Commissioner of Patents and Trademarks and all foreign Patent Offices to issue all
Letters Patent or comparable rights issuing on any application as aforesald to ASSIGNEE, or to
its successors, assigns or legal representatives;

ASSIGNOR(S) hereby covenant that ASSIGNOR(S) have full right to convey the entire
interest herein assigned, and that ASSIGNOR(S) have not executed, and will not execute, any
agreement in conflict herewith;

ASSIGNOR(S) agree to communicate to ASSIGNEE or to its successors, assigns or legal
representatives any and all facts known to them or any of them respecting said invention, and
without further remuneration to testify in any legal proceeding, sign all lawful papers, execute all
divisional, continuation, continuation-in-part, reissue and reexamination applications, make all
rightful oaths and generally do all lawful acts to aid ASSIGNEE or its successors, assigns or legal
representatives to obtain and enforce proper patent protection for said invention in all countries
and to enhance or perfect ASSIGNEE s title in and to the invention and patent rights therein.

ASSIGNORC(S) hereby authorize attorneys for ASSIGNEE to enter on this document any
applicable serial numbers and filing dates after ASSIGNOR(S”) execution of this documeént.

This Assignment is effective as of: _ December 13, 2010

(date of filing) ' 006046

(Sheet 1 of 2)
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IN TESTIMONY WHEREOF,

Ve.coudov 2010,

State of New Jarsay
Notary Public Commission
This is to Certify that
Brenda Matthaws who residaes in
£SSEX COUNTY is comrmissioned
a Notary Public to July 16, 2015

State of ¢ Wai)éjg“‘]

County of
On this IO

I ;
e day of ~D,¢i2./f’ﬁ)%’(

' Attorney Docket No.:9254-00-OC

[ hereunto set my hand and seal this | \)“ﬁ“{q day of
£ 7
(/ Mﬂ««m‘?‘”’/%
Ben GU

9 Lorraine Court
East Brunswick, New Jersey 08816
United States of America

2010, before me, a Notary Public in

and for the State and County aforesaid. personally appeared the above signatory, known to me to
be the person of that name, who executed the fore yjmg instrument in my presence.

INTESTIMONY WHEREOF,

e Gt 2010.
Gtate of New Jersey

Notary Public Commission
This is to Certify that

Branda Matthews who regides in
ESSEX COUNTY s cormmissionect
a Notary Public to July 18, 2015

p
ry

State of Nyu(b’jdkﬂé/)&

County of Mt o

On this C; “““““““ day of

T[}mmkfn

/ Dindh )%fm,(

NOTARY PL

N
[ hereunto set my hand and seal this day of

Mo f e
Mahmoud HASSAN

34 Castleton Avenue

Somerset, New Jersey 08873
United States of America

2010, before me, a Notary Public in

and for the State and County afores
be the person of that name. who exe

aid, personally appeared the above signatory, known to me to
uted the foregoing mxhumcm in n\y p]LSLDL"

/*fwc/a}/ﬁ? /
NOTARY PUBLIC

52mm5q§909J47“

(Sheet 2 of 2}



BOGOTA D.C MAYO 17, 2013

TRADUCCION POR TRADUCTOR E INTERPRETE OFICIAL
(VERIFIQUE ANTES DE PROCEDER)

NR DE DOCKET DEL APODERADO: 9254-00-OC

CESION

EN TANTO QUE nosotros Ben Gu y Mahmoud Hassan (adelante denominados
como los CEDENTES), residentes respectivamente como se indica adelante,
hemos realizado un invento para el cual hemos radicado ante la Oficina de
Patentes y Marcas Comerciales de Patentes y Marcas Comerciales de Estados
Unidos la solicitud Serie Nr. 61/422,493, radicada en Diciembre 13, 2010, citando
a los CEDENTES como los inventores, titulado

COMPOSICIONES ORALES
(ORAL COMPOSITIONS),

EN TANTO QUE Colgate Palmolive Company, una Corporacion del Estado de
Delaware, Estados Unidos de América, con su oficina principal de negocios
localizada en 300 Park Avenue, New York, New York, 10022, y oficinas y lugar de
negocios en 909 River Road, Piscataway, New Jersey, 08854 (en adelante
denominada el “CESIONARIO”), desea adquirir todo el derecho, titulo e interés y
en para el citado invento y la solicitud de patente y los correspondientes derechos
de patente a nivel mundial;
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AHORA POR LO TANTO, en consideracion de buena y valuable compensacion
cuyo recibo y suficiencia son con la presente reconocidos, los Cedentes venden,
ceden y transfieren, al CESIONARIO, todo el exclusivo derecho, titulo e interés
en y para todos los mencionados inventos, la mencionada Solicitud de Patente, y
para las correspondientes solicitudes de patente, y solicitudes divisionales,
continuacién, continuacién-en-parte, re-emisién, re-examinacién, y solicitudes
adicionales de patente que se atribuyan prioridad sobre las mencionada Solicitud
de Patente, y todos los Certificados de Patente y derechos comparables que se
expidan en los Estados Unidos y demas paises extranjeros, junto con el derecho
o derechos de prioridad bajo la Convencion Internacional para la Proteccidn de la
Propiedad Industrial, la Convencion Interamericana en relacién con Patentes,
Disefios y Modelos Industriales, y demas acuerdos internacionales a los cuales
Estados Unidos adhiera, y los CEDENTES con la presente autorizan y solicitan al
Comisionado de Patentes de los Estados Unidos, y demas Oficinas de Patentes
extranjeras expedir dichos Certificados de Patente o derechos comparables
sobre cualquier solicitud de acuerdo a lo arriba mencionado al citado
CESIONARIO o a sus sucesores, cesionarios o representantes legales.

Los CEDENTES con la presente aceptan que ios CEDENTES tienen todo el
derecho para traspasar todo el interés cedido mediante la presente, y que los
CEDENTES no han suscrito, ni suscribiran ningin acuerdo que pueda entrar en
conflicto con la presente.

Los CEDENTES aceptan comunicar al CESIONARIO o a sus sucesores,
cesionarios o representantes legales cualquiera y todos los hechos que lleguen a
su conocimiento o a cualquiera de ellos con respecto del invento arriba citado, y
sin mas remuneracion, testificar en cualquier proceso legal, firmar todos los
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documentos legales, firmar todas las solicitudes divisionales, continuacién,
continuacion-en-parte, re-emisién, re-examinacion, y solicitudes adicionales de
patente, prestar todos los juramentos legales, y en general realizar todos los actos
legales para que el citado CESIONARIO o sus sucesores, cesionarios o
representantes legales obtengan y apliquen la correspondiente proteccién de
patentes sobre dicho invento en todos los paises, y para ampliar o perfeccionar el
titulo del CESIONARIO sobre el invento y los derechos de patentes sobre el
mismo.

Y los CEDENTES con la presente autorizan a los apoderados para el
CESIONARIO registrar en este documento los nimeros de serie que sean

aplicables, y llenar la fechas después de la firma de este documento por parte de
los CEDENTES.

Esta cesion entra en vigencia en Diciembre 13, 2010. (fecha de radicado)
EN FE DE LO CUAL, firmo y sello con fecha Diciembre 10, 2010.

(HAY FIRMA)
Ben Gu

Direccién: 9 Lorraine Court
East Brunswick, New Jersey 08816
Estados Unidos de América

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex
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Hoy Diciembre 10, 2010, ante mi, Notario Publico en y para el Estado y Condado
arriba citados, personalmente comparecié el firmante arriba citado, conocido para
mi como la persona que firmd, quien firmé el instrumento que antecede en mi
presencia.

(HAY FIRMA)

NOTARIO PUBLICO

ESTADO DE NEW JERSEY

Notario Publico Comisionado

La presente es para certificar que

Brenda Matthews quien reside en el condado Essex esta comisionada como
notario Publico hasta Jutio 16", 2015

EN FE DE LO CUAL, firmo y sello con fecha Diciembre 09, 2010.

(HAY FIRMA)
Mahmoud Hassan

Direccién: 34 Castleton Avenue
Somerset, New Jersey 08873
Estados Unidos de América

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex
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Hoy Diciembre 09, 2010, ante mi, Notario Publico en y para el Estado y Condado
arriba citados, personalmente comparecié el firmante arriba citado, conocido para
mi como la persona que firmd, quien firmé el instrumento que antecede en mi
presencia.

(HAY FIRMA)

NOTARIO PUBLICO

ESTADO DE NEW JERSEY

Notario Publico Comisionado

La presente es para certificar que

Brenda Matthews quien reside en el condado Essex esta comisionada como
notario Publico hasta Julio 16", 2015

9254-00-C0-01-0OC
Yo, MICHELE KONRAD, DE COLGATE PALMOLIVE COMPANY, con la presente
declaro que lo anexo a la presente es fiel fotocopia de la cesién de Solicitud de
Patente de Estados Unidos serial Nr 61/422 493, radicada en Diciembre 13, 2010.

(FIRMADO)

MICHELE KONRAD

Asistente Legal Superior ~Patentes
Colgate Palmolive Company

SUSCRITO Y JURAMENTADO ANTE MiI HOY MARZO 15, 2013.

(FIRMADO Y SELLADO)

EMILY LANG, NOTARIO PUBLICO, ESTADO DE NUEVA JERSEY, MI
COMISION EXPIRA NOVIEMBRE 30, 2013.




APOSTILLE

Convencion de la Haya, Octubre 5, 1961
1. PAIS: ESTADOS UNIDOS DE AMERICA
2. ESTE DOCUMENTO PUBLICO HA SIDO FIRMADO POR EMILY LANG
3. ACTUANDO EN SU CALIDAD DE SECRETARIO DE NOTARIO PUBLICO ESTADO
DE NUEVA JERSEY
4. LLEVA EL SELLO/ESTAMPILLA DE EMILY LANG, NOTARIO
5.EN: TRENTON, NUEVA JERSEY
6. EL DIA MARZO 20, 2013
7. POR: ANDREW P. SIDAMON-ERISTOFF, TESORERO DEL ESTADO
8. NR. A483287
9. SELLO/ESTAMPILLA: GRAN SELLO DEL ESTADO DE NUEVA JERSEY
10. FIRMADO (HAY FIRMA)
CERTIFICADO NUMERO: 127786696
VERIFIQUE ESTE CERTIFICADO EN:
https.//www1 .state.nj.us/TYTR_StandingCert/JSP/Verify Cert.isp

CERTIFICADO DE AUTENTICIDAD: El suscrito Traductor e Intérprete Oficial juramentado, debidamente
registrado ante el Ministerio de Relaciones Exteriores de Colombia, con el presente certifica que esta es una
traduccién al Idioma Castellano, del documento en Inglés anexo para verificacion. Cualquier
reproduccion anula la traduccién, firma y sello.

TRAINING AND EDUCATION SERVICES

Carrera 15 Nr. 99-13 Oficina 411.
Tel. (67 1)623 2925 Fax (57 1)218 2308. treseser1@yahoo.com
Bogota ~ Colombia

FIDEL ANTONIO MURCIA MURCIA
Traductor e Interprete Oficial
Resolucién No. 488/94 Ministerio de Justicia
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIAY COMERCIO

NIT : 800.176.089-2
- -

tX RECIBO DE CAJA
Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

No. 13 - 0051539

RECIBIDO DE : CLARKE MODET

Bogota D.C., Mayo 28 de 2013 - 16:24:57

NI 830.008.643
*** Soporte del Pago ***
TIPQ PAGO BANCOQ CUENTA No PAGO FECHA PAGO VR PAGO
CONSIGNACION BANCO DE BOGOTA 062754387 559952175 28/05/2013 20.975.000.00
*** Conceptos Pagados ***
CANT. RENTISTICO CONCEPTQ VL UNDITARIQ Ve CONCEPTO
1 50005-01-01 SOLICITUDES 1 TRAMITES DE SOL. DE PATENTE DE

. Mayo 28 do 2013 - 16:25:00

INVENCION

SON: "QUINIENTOS MIL PESOS MONEDA CORRIENTE***

3?.Spon@ /j
Recibo de 7Api tado al Expediente No.

SUPERINTENDENCIA DE | N.DUSTRIA Y COMERCIO
NIERRARERRRR DALY
No. 13-133801- -00000-0000

Fecha: 2013-05-31 15:38:39  Dep. 2020 DIR.NUEVASCR

Tra. 11 PATENTEIYII

Eve: 378 FASENACIONALI
Act. 411 PRESENTACION Folios: 55

Sede Centro: Carrera 13 No. 27 - 00 Pisos 3,4,5y 10 Bogots, D.C.. Colombia

500.000.00 500.000.00
| $500.000.00

000054

Web: www .sic.gov.co o-mal: info@sic.gov.co Conmutador: {571) 5870000 Fax: (571) 5870284 Linea: 018000-910165 Call Center: (571) 6513240




SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA'Y COMERCIO
NIT : 800.176.089-2

/-
,G‘K , RECIBO DE CAJA No. 13 - 0051556
Industria y Comercio '
SUPERINTENDENCIA Bogota D.C., Mayo 28 de 2013 - 16:24:57
RECIBIDO DE : CLARKE MODET ‘ NI 830.008.643
*** Soporte del Pago ***
TIPO PAGO BANCO CUENTA No PAGO FECHA PAGO VR PAGO
CONSIGNACION BANCO DE BOGOTA 062754387 559952175 28/05/2013 20.975.000.00
*** Conceptos Pagados ***
CANT _RENTISTICO CONCEPTO Vr UNDITARIO — Vr CONCEPTO
14 50005-01-01 SOLICITUDES 1607 REIVINDICACION PATENTE UNITARIA
ADICIONAL A LAS 10

it 30.000.00 420.000.00

$420.000.00

SON: **

UATROCIENTOS VEINTE MIL PESOS MONEDA CORRIENTE***
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-**_

Recibo Ja Aplicado al Expediente No.

AT
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Tra. 11 PATENTEIYII

Eve: 378 FASENACIONALI
Act. 411 PRESENTACICN Folios: 55
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Conmutador: (571) 5870000 Fax: (571) 5870284 Linea: 018000-910165 Call Center: (571) 6513240
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Act. 411 PRESENTACION Folios: 55

Indicacién que se solicita una pate.....
]::] Datos de Identificacion del solicitante o de la persona que presenta la solicitud
: Descripcidn de la invencidn
‘ Dibujos de ser estos pertin_enies ‘ ‘
4 Comprobante de pago de |as tasas establecidas (De ser el caso formato de descuento)
l_ Completa - [:] ' o Incompleta D

PATENTE DE INVENCION PCT [ HODELO DE UTILIDAD PeT [ Artas Decisin 4500, Gircutar U

NREEN

reivindicatorio, resumen)
Dibujos de ser estos pertinentes

HINREEN

| Comprobante de pago de las tasas establecidas (de ser el caso formato de descuento)

Completa D "Incompleta D

Indicacién que se solicita una PCT
Copia de la solicitud en espafiol, tal como 'fue presentada inicialmente (capitulo descriptivo,

DISENO INDUSTRIAL [:] ' (Art. 119 Decision 486/00)
D Indicacion que se solicita Disefio industrial - . -‘ ‘ 7
D Datos de identificacién del solicitante o de la persona que presehta la solicitud
Representacion gréfica y fotogréﬂca del Disefio industrial o muestra del material que incorpora el
D disefio '
D Comprobante de pago de las tasas establecidas

Completa D " Incompleta D

ESQUEMA DE TRAZADO -{__] © (Art 92 Decision 486/00)

Al

Indicacion que se solicita un esquema de trazado

Datos de identificacion del solicitante o de la persbna que presenta la solicitud:

Representacién gréfica de un esquema de trazado

oo

Comprobante de pago de las tasas establecidas

Completa [:] o Incompleta D
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