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TITLE OF THE INVENTION
METHODS OF MAKING COMPOSITIONS COMPRISING FILMS
CROSS REFERENCE TO RELATED APPLICATION

[0001]  This application claims priority to United States Patent Application Serial No,

11/457,610 filed July 14, 2006, the contents of which are incorporated herein by reference.
BACKGROUND OF THE INVENTION

[0002] Films containing functional or active materials are useful in a variety of
applications, including oral care, personal care, home care and cleansing products. Such films
are typically stored in a carrier or vehicle of the product. Upon use. the films typically degrade
by chemical or physical disruption, thereby releasing the aclive or functional material into the
surrounding environment. In this manner, the films provide an opportunity for localized release
of a high concentration of active materials near a target surface.

[0003] Conventional methods of forming these materials incorporate the functional or
active materials into the film during manufacturing. The film is then often cut into flakes or
pieces. which are introduced and dispersed into the product carrier. However, there is potential
for instability of the active material in the film during storage due to potential migration from the
film into the carrier and/or negative interaction of the active material in the film with
incompatible components in the carrier. Further. the additional step of adding the active material
into the film manufacturing process has attendant manufacturing costs.

(0004]  Alternate and improved metheds of manufacturing films containing such
active materials for a variety of consumer products are therefore desirable. Further, developing
compositions that are stable during storage is also desirable.

BRIEF SUMMARY OF THE INVENTION

[0005] in various embodiments, the presént invention is directed a method of making
a film comprising introducing a film that is subslanti.ally free of an active ingredient into a
medium that comprises the active ingredient. The film is such that the active ingredient can be
suitably transferred to it. In certain embodiments, the film is porous. Preferably, at least a
portion of the active ingredient present in the medium is transferred to the film.

[0006] In other embodiments, methods are provided for making oral care, personal
care. cleansing and/or home care compositions. Tch methods comprise introducing a film into a

medium comprising an active ingredient. Preferably. the film is substantially free of the active
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ingredient, but is such that the active ingredient can be suitably transferred to it. In some
embodiments, the methods comprise transferring at least a portion of the active ingredient from
the medium to the film, where the transferring occurs until the film comprises an effective
amount of transferred active ingredient, so that the film is suitable for L:se as at least one of the
oral care, the personal care. the cleansing and/or the home care compositions. Such
compositions may be prepared by introducing the film comprising the transferred active
ingredient into a carrier. wherein the film comprising the transferred active ingredient is stable
during storage of the composition.

[0007] In yet other embodiments, a method of making an oral care composition
comprises introducing a film into a medium comprising an oral active ingredient. The oral active
ingredient comprises a whitening agent. The film is substantially free of the active ingredient,
and is such that the active ingredient can be suitably transferred to it. At least a portion of the
oral active ingredient is transferred from the medium to the film. The transferring occurs until
the film comprises an effective amount of transferred active ingredient. so that the film is
suitable for use in the oral care composition. The oral care composition is prepared by
introducing the film comprising the transferred oral active ingredient into a carrier. Further, the
film comprising the transferred active ingredient is stable during storage of the oral care
composition,

DETAILED DESCRIPTION OF THE INVENTION

[0001] Throughout the present disclosure, ranges are used as shorthand for describing
each and every value that is within the range. Any value within the range can be selected as the
terminus of the range. Furthermore, all references cited throughout the disclosure are expressly
incorporated by reference in their entireties. As used herein. all references to concentration of
ingredients are on a weight basis, unless otherwise indicated.

[0008] In various embodiments, the invention provides methods of making a film that
comprises an active ingredient. In particular, embodiments of the invention relate to methods.of
introducing an active ingredient into a film.

[0009] Films comprising active ingredients are useful in various types of
compositions, particularly in consumer products, such as oral care, personal care, cleansing
and/or home care compositions. Such compositions typically comprise a carrier into which the

film is introduced and distributed. Conventionally, the active ingredients are incorporated into

15
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the film with other precursors during the manufacture of the film, i.e.. during solvent casting,
extrusion, blow molding. and the like. The film comprising the active ingredient is then added to
the carrier of the composition.

(0010} However, this method of introducing the active into the film can be quite
costly. Typically. it adds an additional processing step during manufacturing and further can
introduce inefficiencies into the processing. Further, it can limit the processing conditions for
manufacture of the film in order to protect the active ingredient from being deactivated or
destroyed by factors such as heat, pressure, cxcessive physical force, harsh solvents, or curing
agents. When the active is introduced into the carrier of the composition, there is added potential
for instability of the film in the carrier. For example, the active has occasionally been observed
to diffuse from the film into the carrier, thus reducing the localized concentration of active in the
film, and reducing the efficacy of the compositions.

[0011] In contrast. superior methods are provided in various embodiments of the
present invention. The preferred method comprises introducing a film into a medium comprising
an active ingredient, where the film is substantially free of the active ingredient, and wherein the
film is such that the active ingredient can be suitably transferred to it. As used herein,
“substantially free” means that the active ingredient is absent from the film to the extent that it is
not presenl at an efficacious level and/or cannot be detected. At least a portion of the active
ingredient present in the medium is then transferred to the film.

[0012] As used herein, the term “transferring” refers 1o moving or transporting the
active ingredient from the medium into the film. This term encompasses both passive and active
movement of the active ingredient molecules into the film. Passive transfer typically does not
require an exiernal agent (e.g.. mechanical force, chemical and/or thermal energy) to achieve
movement of the active ingredient. Passive transfer typically encompasses mass transport
phenomena including diffusion, where the active ingredient molecules are physically transported
across a concentration gradient to approach thermodynamic equilibrium. Further, passive
transfer may include electrochemical interaction, absorption, adsorption, and/or wicking
movement of the active ingredient into the film, where application of an external agent is not
required to achieve sufficient movement of the active ingredient into the film, Active transport
refers to application of an external force or agent, such as temperature, pressure, electrical and/or

mechanical force. to achieve the movement of the active ingredient from the medium into the
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film. For cxample. the application of an external force or agent can promote movement of the
active ingredient molecules against an electrical gradient or a physical transport barrier.

(0013] In certain embodiments, a methed of making an oral care, a personal care, a
cleansing and/or a home care composition is provided. The method comprises introducing a film
into a medium comprising an active ingredient. The film is substantially free of the active
ingredient, and is such that an active iﬁgrediem can be transferred to it. In some embodiments,
the film is porous. At least a portion of the active ingredient present in the medium is transferred
to the film, The transferring occurs until the film cémprises an effective amount of wransferred
active ingredient, so that the film is suitable for use as at least one of the oral care, the personal
care, the cleansing and/or the home care compositions. The composition is prepared by
introducing the film comprising the transferred active ingredient into a carrier, where the film
comprising the transferred active ingredient is stable during storage of the composition.

[0014] An “effective™ amount of an active ingredient is an amount that contributes to
and/or has a detectable effect for its intended purpose and/or use. Preferably. the effective
amount is sufficient to have the desired therapeutic, cleansing, and/or prophylabtic effect on the
target {e.g.. human or tower animal subject, household surface and the like) to whom or which
the composition comprising the film is administered. Preferably, the active ingredient does not
inflict undue adverse side effects (such as toxicity, irritation, allergic response), commensurate
with a reasonable risk/benefit ratio. The specific effective amount of the active will vary with
such factors as the particular condition or subject being treated, the physical condition. the nature
of concurrent therapy (if any), the specific active used, the specific dosage form, the carrier
employed. and the desired dosage regimen.

[0015]  Hence, the active ingredient selection depends upon the applications for which
the compositions are to be used for, i.e. their intended purpose. Thus, as used herein, an “active
ingredient” is a material having a desired utility in the composition. In various embodiments, -
such utilities may be cleansing, protective, therapeutic, cosmetic, aesthetic, decorative, and
sensory. or combinations thereof, As described above. the compositions of the present invention
can be used on a variety of target surfaces, including industrial, household, human and animal
somatic surfaces, particularly oral, dermal. and keratinous surfaces. Non-limiting examples of
target surfaces include oral surfaces, such as tooth enamel; dermal surfaces. such as skin;

keratinous tissue surfaces, such as nails and hair: household surfaces, such as hardware. fixtures.
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fibers, fabrics. tableware, home goods, tiles, floors, ceramics, metals, and the like. Active
ingredients include those that are selected to be separately maintained in a carrier and delivered
and released independently via the film, and can include compounds or components that are
considered as carrier ingredients, -and vice versa.

[0016] = The films comprising the active material can be provided in, e.g., an oral care
composition. which can be in the form of a dentifrice (including toothpastes, tooth gels,
mouthwashes. toothpowders, and prophylaxis pastes), confectionary (including gums, beads and
chews), film, paint-on product, professional polishing formulation or any other form known to
one of skill in the art. The films can also be used in personal care compositions. such as. e.g.,
soaps, bath gels. body washes, exfoliating scrubs, shampoos, lotions, sunscreens, ‘self-lanning
products, antiperspirant and deodorant products, nail care products, and the like. Likewise, the
films can also be used in cleansers and/or home care compositions including, e.g.. powders,
pastes, dishwashing liquids and automatic dishwasher detergents, fabric detergents and softeners,
and hard surface clcansers.

[0017] The following discussion of active ingredients is merely exemplary and
should not be viewed as limiting the scope of active ingredients that can be introduced into the
films according to the methods of the present invention, as all suitable active ingredients known
to those of skill in the art for these various types of compositions are contemplated. It is
understood that while general attributes of each of the above categories of active ingredients may
differ in their activity: there may be some common attributes, and any given material may serve
multiple purposes within two or more of such categories and may be suitable for use in various
types of compositions.

[0018] Non-limiting examples of oral care active ingredients for oral care
compositions, include for example, tooth whitening agents, antimicrobial agents, anti-caries
agents, anti-tartar agents, anti-plaque agents, anti-adhesion agents, desensitizing agents, anti-
inflammatory agents, malodor control agents, flavoring agents, coloring agents, anti-aging
agents, salivary stimulants, periodontal actives, conditioning agents, moisturizing agents.
emollients, natural extracts and essential oils, nutrients. enzymes, proteins, amino acids,
vitamins, analgesics. antibiotics. and mixtures thereof. Exemplary actives among those useful
herein are disclosed in United States Patent Nos. 4,894.220 to Nabi et 4i.. 5,288,480 and
5.776,435, both to Gaffar er @l., 5.681,548 to Esposito e al., 5.912.274 and 5,723,500 both to
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Stringer ef al.. 6.290.933 to Durga et al., and 6,685,921 to Lawlor, as well as in United States
Patent Application Publication No. 2003/0206874 to Doyle et al. Further. mixtures of oral care
active ingredients, even within the same classification, are contemplated by the present
invention.

[0019] Examples of suitable oral active ingredients include whitening agents for ofal
surfaces, such as teeth. In various embodiments, the film compositions of the present invention
comprise one or more whitening agents in the film. As further discussed below, a “whitening
agent” is a material which is effective to whiten a hard tissue oral surface (i.e.. enamel or other
tooth surfaces) to which it is applied. In one embodiment of the present invention, the whitening
agent comprises a peroxide compound. As referred to herein, a ““peroxide compound” is an
oxidizing compound comprising a bivalent oxygen—-oxygen group.

[0020] In certain efnbodiments, the active ingredient comprises a peroxide compound
that is preferably present in the overall oral care composition in any amount sufficient to produce
a detectable whitening effect. A “hydrogen-peroxide-equivalent concentration™ for a given
peroxide compound refers to an amount of a peroxide active compound that produces a hydrogen
peroxide ion or an organic peroxide ion in an amount equivalent to the hydrogen peroxide ion
delivered by pure hydrogen peroxide under the same conditions.

[0021] Preferably. the peroxide compounds are present in the oral care compositions
in an amount of a hydrogen-peroxide-equivalent concentration of the oral care composition at
about 1 to about 15%: optionally about 1 to about 10%: optionally about 3 to about 10% by
weight of the composition. In certain preferred embodiments, the hydrogen-peroxide-equivalent
concentration is between about 2% to about 8%;: in some embodiments at about 6%.

[0022]  Suitable peroxide compound(s) suitable may be any perdxide-based whitening
agents that deliver a hydrogen peroxide ion or an organic peroxide ion. Such peroxide
compounds include peroxides and hydroperoxides. such as hydrogen peroxide. peroxides of
alkali and alkaline earth metals, organic peroxy compounds, pcroxy acids, pharmaceutically-
acceptable salts and mixtures thereof.

[0023] In certain embodiments of the invention, the whitening agent comprises an
inorganic hydrogen peroxide generating compound such as. for example, alkali metal and
alkaline-earth persulfate. dipersulfate, percarbonate. perphosphate. perborate. and persilicate

salts such as, for example. sodium persulfate, sodium dipersulfate, sodium percarbonate, sodium
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perphosphate. sodium perborate, sodium persilicate, potassium persulfate potassium dipersulfate,
potassium percarbonate, potassium perphosphate, potassium perborate, potassium persilicate,
lithium dipersulfate, lithium percarbonate, lithium perphosphate, lithium perborate, lithium
persilicate. calcium persulfate, calcium dipersulfate, caicium percarbonate, calcium
perphosphate. calcium perborate, calcium persilicate, barium persulfate, barium dipersulfate,
barium percarbonate, barium perphosphate, barium perborate, barium persilicate, magnesium
persulfate, magnesium dipersulfate, magnesium percarbonate. magnesium perphosphate,
magnesium perborate, aﬁd magnesium persilicate salts as well as sodium peroxide, potassium
peroxide, lithium peroxide, calcium peroxide, barium peroxide and magnesium peroxide and
combinations of any of the above. .

[06024] In certain embodiments, the whitening agent comprises organic peroxy
compounds including carbamide peroxide (also known as urea hydrogen peroxide), glyceryl
hydrogen peroxide. alkyl hydrogen peroxides, dialky] peroxides, alkyl peroxy acids, peroxy
esters, diacyl peroxides. benzoyl peroxide. and monoperoxyphthalate, and mixtures thereof.
Peroxy acids and their salts include organic peroxy acids such as alkyl peroxy acids, and
monoperoxyphthalate and mixtures thereof, as well as inorganic peroxy acid salts such as
persulfate, dipersulfate, percarbonate, perphosphate, perborate and persilicate salts of alkali and
alkaline earth metals such as lithium, potassium, sodium, magnesium, calcium and barium, and
mixtures thereof. In various cmbodiments, the peroxide compound comprises hydrogen
peroxide, urea peroxide. sodium percarbonate and mixtures thereof.

[0025)  Peroxide releasing compounds particularly useful as active ingredient
whitening agents in oral care compositi'ons of the present invention include peroxide containing
compounds such as urea peroxide, sodium percarbonate, sodium perborate and
polyvinylpyrrolidone-H,0, complexes (hereinafter "PVP-H;0;"). PVPor polyvinylpyrrolidone
is also known as poly-N-vinyl-poly-2-pyrrolidone. Both linear and cross-linked complexes of
PVP-H»0, are known in the art and are disclosed inl .S, Patent Nos. 3.376,110 and 3.480,557
both to Shiraeff: and 5.122.370 to Merianos er a¢i. PVP-Ha0; is stable in an anhydrous
environment. Upon exposure to highly aqueous environments, such as in the oral cavity, the
PVP-H;0, dissociates into individual species (PVP polymer and H205). In one embodiment, the
PVP-H,0, complex is about 80% polyvinylpyrrolidone and 20% H,0,. The concentration of
PVP in the PVP-H>0, complex is ‘independent of the potential PVP concentration, where PVP is
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used as a polymer for forming the film.

[00‘26] In various embodiments, the whitening agent comprises a peroxide compound
such as hydrogen peroxide. urea peroxide, sodium percarbonate or mixtures thereof. The
whitening agent preferably comprises about 0.1% to about 50%, more preferably about 0.1% to
about 5%. most preferably about 0.1% to about 2% of the overall oral care composition,
depending on the hydrogen-peroxide-equivalent concentration of the selected whitening agent.
In the film, the whitening agent preferably comprises about 0.01% to about 50%, most preferably
about 0.1% to about 5% of the film.

[0027] In various embodiments, the active ingredient is an oral active ingredient that
comprises a non-ionic compound. For example, non-ionic antibacterial agents include phenolic
and/or bisphenolic compounds, such as, halogenated diphenyl ethers, including triclosan (2,4.4'-
trichloro-2"-hydroxy-diphenylether, triclocarban (3.4.4-trichlorocarbanilide). 2-phenoxyethanol,
benzoate esters, carbanilides, phenols, thymol, eugenol. hexyl resorcinol and 2,2"-methylene bis
{4-chloro-6-bromophenocl). Such antibacterial agents may be present in various amounts, such as
about 0.001 to about 5% by weight of the overall oral care composition.

[0028] The oral care agent may also opiionally comprise a cationic oral care active
ingredient. Suitable cationic active ingredients for use in oral care compositions include. for
example:

() quaternary ammonium compounds, such as those in which one or two of
the substituents on the quaternary nitrogen has from 8 to 20, preferably from 10 to 18 carbon
atoms and is preferably an alkyl group, which may optionally be interrupted by an amide. ester.
oxygen, sulfur, or heterocyclic ring, while the remaining substituents have a lower number of -
carbon atoms, for instance from 1 to 7, and are preferably alkyl, for instance methyl or ethyl, or
benzyl. Examples of such compounds include benzalkonium chloride, dodecyl trimethyl
ammonium chloride, benzyl dimethyl stearyl ammonium chloride, hexadecyltrimethyl
ammonium bromide. benzethonium chloride (diisdbutyl phenoxyethoxyethyl dimethyl benzyl
ammonium chloride) and methyl benzethonium chloride;

(ii) pyridinium and isoquinolinium compounds, including
hexadecylpyridinium chloride, alkyl isoquinolinium bromides: tetradecylpyridinium chioride,
and N-tetradecyl-4-¢thylpyridinium chloride;

(iii)  pyrimidine derivatives such as hexetidine (5-amino-1,3-bis(2-ethylhexyl)-
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S-methyl-hexahydropyrimidine);

(iv)  amidine derivatives such as hexamidine isethionate (4.4'-diamidino-a -
diphenoxy-hexane isethionate);

“(v)  bispyridine derivatives such as octenidine dihydrochloride (N,N'[1,10-
decanediyldi-1 (4H)-pyridinyl-4-ylidene|-bis (1-octanamine) dihydrochloride);

(vi)  guanides, for example, mono-biguanides such as p-chlorobenzyl-
biguanide and N'(4-chiorobenzyl)-N"'-(2,4-dichlorobenzyl) biguanide, poly(biguanides) such as
polyhexamethylene biguanide hydrochloride, and bis-biguanides of the general formula (1):

A(X),-N-C-NH-C-NH-(CH,),-NH-C-NH-C-N-(X'),;-A

] I

RNH NH HN HNR! (1)

(vii) in which A and A' each represent (i) a phenyl group optionally substitu-ted
by (Ci.4) alkyl, (C;4) alkoxy, nitro, or halogen, (ii) a (Cy.12) alkyl group, or (iii) a (Ca.j2) acyclic
group; X and X' each represent (C,_3) alkylene: R and R' each represent hydrogen, (C,.j2) alkyl,
or aryl (Cy.¢) alkyl: Z and Z1 are each 0 or 1; n is an integer from 2 to 12 and the polymethylene
chain (CH,), may optionally be interrupted by oxygen or sulfur or an aromatic (for instance,
phenyl or naphthyl) nucleus; and orally acceptable acid addition salts thereof; examples of such
bis-biguanides include chlorhexidine and alexidine.” Suitable acid addition salts of the bis-
biguanides of general formula.( 1) include the diacetate, the dihydrochloride and the digluconate.
Suitable acid addition salts of chlorhexidine include the digluconate, diformate, diacetate,
dipropionate, dihydrochloride, dihydroiodide, dilactate, dinitrate, sulfate, and tartrate salts.
Suitable acid addition salts of alexidine include the dihydrofluoride and the dihydrochloride
salts: and

[0029] Other optional oral care agents that are cationic compounds include N%-acyl

amino acid alkyl esters and salts generally represented by the formula (2) below:
RZCONHCH(CHz),,NHCNHzr X~

COOR! 2
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where R' is an alkyl chain of 1 to 8 carbon atoms. preferably from | to 3 carbon atoms, and most
preferably 3 carbon atoms: R” is an alkyl chain of 6 to 30 carbon atoms. preferably from 10 to 12
carbon atoms, and mixiures thereof; and X is an anion. In various embodiments, the R’CO
moiety comprises a natural fatty acid residue such as a natural fatty acid selected from the group
consisting of coconut oil fatty acid, tallow fatty acid residue, or a mono-fatty acid residue such as
selected from the group consisting of lauroyl (C2), myristyl (C,4), stearoyl (Cs) fatty acid
residues. and mixtures thereof. In certain embodiments, the R*CO moiety comprises a lauroyl
fatty acid residue,

[0030] X may be any counter-anion that provides a reasonable degree of solubility in
water (preferably at least about 1g in 1L of water).‘ Examples of X include counter-anions that
form ester salts of the above identified formula, inorganic acid salts, such as those comprising
halogen atoms (e.g.. chloride or bromide) or dihydrogen phosphate. or organic salts such as
acelate, tartrate, citrate. or pyrrolidone-carboxylate (PCA). The chloride salt is preferred.

[0031] Examples of esters of the above-identified formula wherein n in the formula
equals 3 that are useful for the present oral care compositions include N“-cocoyl-L-arginine
methyl ester. N°—cocoyl-L-arginine ethyl ester, N*—cocoyl-L-arginine propyl ester, N°-stearoyl-
L-arginine methyl ester. N“-stearoyl-L-arginine ethyl ester salts, such és hydrochloride. In one
embodiment, the cationic oral care agent comprises a hydrogen chloride salt of ethyl lauroyl
arginine (ELAH),

[0032] In some embodiments, preferred cationic active ingredients are selected from
the group consisting of benzethonium chloride, octenidine, hexetidine, hexamidine, cetyl
pyridinium chloride, chlorhexidine, alexidine. N"-acyl amino acid alkyl ester salts. and mixtures
thereof. In some embodiments. a cationic oral care active ingredient comprises cetyl pyridinium
chloride (CPC). In some embodiments, the oral care active ingredient comprises an N®-acyl
amino acid alkyl ester salt, such as ethyl lauroyl arginine ester hydrochloride (ELAH).

[0033] In certain embodiments, an oral care active agent is an anti-attachment agent.
While not limiting as to the present invention, oral care active ingredients that are anti-
attachment agents are generaliy believed to either interact with an oral surface, such that the
bacteria and biofilm components cannot adhere thereto, or by interacting with the bacteria itself
to disable it from attaching to the oral surface, likely by interacting with the adhesins, ligands, or

other moieties on the surface of the bacteria that would ordinarily facilitate a linkage with a

10



WO 2008/008617 PCT/US2007/072081

receptor or other moiety at the oral surface. While not limiting as to the present invention, it is
believed that in some embodiments the N”-acyl amino acid alkyl ester salts described above,
such as ethyl lauroyl arginate hydrochloride (ELAH), function as an anti-attachment active
ingredient.

[0034] In some embodiments, the oral active ingredient comprises an oral care active
that is a biofilm disruption agent. A “biofilm disruption agent” is generally a compound that
prevents formation of and/or attacks a biofilm (or pellicle) already forﬁed on an oral surface and
includes enzymes that can hydrolyze proteins, starch and lipids, which form a part of a biofilm
matrix. In some embodiments, such active ingredients are enzymes. including. e.g., protease
enzymes, such as cysteine proteases or serine proteases. Most preferred enzymes include: papain
(e.g.. isolated from the latex of the green fruit and leaves of Carica papaya), ficin (e.g.. isolated
from the latex of tropical fig trees Ficus glabrata). krillase (e.g.. isolated from Antarctic krill).
other cysteine and serine proteases. glucoamylase, dextranase, mutanase, lysozyme, plant lipase,
gastric lipase, pancreatic lipase. tannase, bromelain, chymotrypsin, alcalase, amalysecs,
lactoferrin. gingipains, glucose oxidase, elastases and/or cellulases pectinase, and mixtures
therecf. Other useful biofilm disruption agents for the oral cavity include synthetic histatin,
furanone, derivatives of furanone, and mixtures of any of the above.

[06035] The oral care compositions of the present invention may optionally comprise
other anti-plaque/plaque disrupting agents in addition to those set forth above, including without
limitation: copper, magnesium, and strontium ion sources, typically provided in salt form;
dimethicone copolyols such as cetyl dimethicone copolyol; urea: calcium lactate; calcium
glycerophosphate: strontium polyacrylates; and mixtures thereof.

[0036] [n certain embodiments. the oral care agent comprises an oral care active
compound that is an anti-inflammatory agent. Useful anti-inflammatory compounds include
flavonoids, flavans, parthenolides, such as sesquiterpene lactone parthenolides. androstenediol

(AED) and dehydroepiandrosterone (DHEA). Other useful anti-inflammatory agents include

non-steroidal anti-inflammatory drugs (NSAIDs). such as indomethicin, flurbiprofen, ketoprofen.

ibuprofen, naproxen, meclofenamic acid, and mixtures thereof. Other suitable anti-inflammatory
agents useful for oral care active agents include oregano extract (for example, extracts from
Origanum vulgare, commonly known as ““oregano,” “wild oregano™ or “wild marjoram™} as

discussed in United States Patent Application Serial No. 11/256.788 to Worrell ef al., filed
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October 24, 2005, or magnolia extract, derived from plants in the Magnoliuceae family such as
Magnolia Officinalis as described in United States Patent Application Serial No. 11/285.809 to
Gaffar er al., filed November 23, 2005.

[0037] A preferred oral care active ingredient comprises a combination of at least one
flavonoid and at least one flavan, such as UNIVESTIN®, which is manufactured and sold by
Unigen Pharmaceuticals, Inc. (Superior, CO, United States of America). A full description of
UNIVESTIN® can be found in United States Patent Application Publication No. 2003/0216481
to Jia.

[0038]  Examples of antioxidants useful as oral active ingredient include, butylated
hydroxyanisole (BHA), butylated hydroxytoluene (BHT), vitamin A, carotenoids, tocopherols
(vitamin E). flavonoids, polyphenols, ascorbic acid (vitamin C), herbal antioxidants, chlorophyll,
melatonin, chloride. calcium, calcium oxide, calcium chloride, disodium ubiquinone (coenzyme
Qi0). ethylhexy! gallate. hydrogen peroxide, iodine, lycopene, magnesium ascorbate, potassium
sulfite, sodium bisulfite, thiolactic acid, and mixtures thereof. In certain embodiments, the oral
care compositions comprise an oral care active ingredient that is an antibiotic. such as
augmentin, amoxicillin, tetracycline, doxycycline, minocycline, metronidazole, neomycin,
kanamycin and clindamycin; and mixtures thereof.

[0039] Other useful oral active ingredients include fluoride ion sources, preferably
present in an amount sufficient to supply about 25 ppm to about 5,000 ppm of fluoride ions. such
as sodium fluoride, potassium fluoride, sodium fluorosilicate, ammeonium fluorosilicate, sodium
monfluorophosphate (MFP), and amine fluorides, including olaflur (N'-
ocladecyllrimelhylendiamine—N,N.N'—tris(2-ethanol)-dihydroﬂuoride). Suitable stannous ion
sources include without limitation: stannous fluoride, other stannous halides such as stannous
chloride dihydrate, stannous pyrophosphate, organic stannous carboxylate salts such as stannous
formate, acetate, gluconate, lactate, tartrate, oxalate_, malonate and citrate, staniious ethylene
glyoxide and the like. One or more stannous ion sources are optionally and illustratively present
in a total amount of about 0.01% to about 10%. Zinc ion sources, such as zinc acetate. zinc
chlorite. zinc citrate, zinc gluconate, zinc glycinate, zinc oxide, zinc sulfate, sodium zinc citrate
and the like that are iilustratively present in a total amount of about 0.05% to about 3%.

[0040]  Certain types of useful anticalculus active ingredients are linear molecularly

dehydrated polyphosphate salts. Polyphosphate salts are generally eraployed in the form of their

12



WO 2008/008617 - PCT/US2007/072081

wholly or partially neutralized water soluble alkali metal (e.g., potassium, sodium or ammonium
salts, and any mixtures thereof). Thus. linear molecularly dehydrated polyphosphate compounds
useful as antitartar agents include, e.g.. sodium tripélyphosphate. sodium hexametaphosphate
pyrophosphate, dialkali or tetraalkali metal pyrophosphate salts such as NayP»0, KsP207,
NayK,P;07. Na;H,P,05 and K1HP>05, and cyclic phosphates such as sodium tripolyphosphate
sodium trimetaphosphate. or mixtures thereof, In various embodiments, such antitartar active
ingredients in the overall oral care compositions of tﬁe present invention are present at
concentrations of about 0.001 to about 10%, more preferably about 1 to about 5%.

[0041] Synthetic anionic linear polycarboxylates are also known as efficacy
enhancing agents for certain oral care active ingredients, including antibacterial, anti-tartar or
other active agents within the oral care composition. Further, such compounds may also be used
to form films. as described below. Such anionic polycarboxylates are generally employed in the
form of their free acids, or preferably partially neutralized or more preferably fully neutralized
water soluble alkali metal (e.g.. potassium and preferably sodium) or ammonium salts. Preferred
copolymers are 1:4 to 4:1 copolymers of maleic anhydride or acid with another polymerizable
ethylenically unsaturated monomer, preferably methy! vinyl ether (methoxyethylene) having a
molecular weight (M.W.) of about 30,000 to about 5,060,000. A preferred copolymer is
methylvinylether/maleic anhydride. Examples of useful copolymers are available from ISP
Corporation under the trade name GANTREZ®, e.g., AN 139 (M.W. 1,100,000), AN 119 (M. W.
200.000); §-97 Pharmaceutical Grade (M.W. 1.500,000), AN 169 (M.W, 2,000,000}, and AN
179 (M.W. 2,400,000); wherein the preferred copolymer is S-97 Pharmaceutical Grade (M. W.
1.500,000). In various embodiments where a synthetic anionic polycarboxylate is included in the
oral care composition, it is preferably present in about 0.001% to about 5% weight

[0042]  Saliva stimulating agents may be present. including food acids such as citric.
lactic, maleic, succinic. ascorbic, adipic, fumaric and tartaric acids. and mixtures thereof. Ha
histamine receptor antagenists are other useful active ingredients. Hs antagonists useful herein
include cimetidine, etintidine, ranitidine, ICIA-5165, tiotidine. ORF-17578. lupititidine,
donetidine, famotidine, roxatidine, pifatidine, lamtidine. BL-6548. BMY-25271, zaltidine,
nizatidine. mifentidine, BMY-52368, SKF-94482, BL-6341A, ICI-162846, ramixotidine. Wy-
45727, SR-58042. BMY-25405, loxtidine, DA-4634, bisfentidine, sufotidine, ebrotidine, HE-30-
256, D-16637. FRG-8813, FRG-8701. impromidine, L-643728, HB-408.4, and mixtures thereof.
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Desensitizing agents useful herein include potassium citrate, potassium chloride, potassium
tartrate. potassium bicarbonate, potassium oxalate. potassium nitrate, strontium salts. and
mixtures thereof. Alternatively or in addition, one or more local or systemic analgesics such as
aspirin, codeine, acetaminophen, sodium salicylate or triethanolamine salicylate may be used.

[0043] Suitable nutrients include vitamins. minerals, amino acids, and mixtures
thereof. Preferred vitamins include Vitamins C and D, thiamine, riboflavin, calcium
pantothenate. niacin, folic acid. nicotinamide, pyridoxine, cyanocobalamin, para-aminobenzoic
acid, bioflavonoids, and mixtures thereof. Nutritional supplements include amino acids (such as
L-tryp[ophane;L—lysine, methionine, threonine, levocarnitine and L-carnitine), lipotropics {such
as choline. inositol. betaine, and linoleic acid), fish oil (including components thereof such as
omega-3 (N-3) polyunsaturated fatty acids. eicosapentaenoic acid and docosahexaenoic acid),
and mixtures thereof.

[0044] Non-limiting examples of personal care active ingredients include surface
active agents, skin. hair, and nail conditioning agents, {e.g., silicone oils, cationic silicones,
silicone gums, high refractive silicones, and silicone resins and organic conditioning oils such as
hydrocarbon oils. polyolefins, and fatty esters), skin and scalp sensates, astringents, skin and
scalp soothing agents, skin healing agents, moisturizing agents, emoliients, skin whitening
agents, antimicrobial agents, anti-inflammatory agents, malodor control agents, anti-aging
agents. anti-acne agents. anti-psoriasis agents, anti-dandruff agents. skin lipid fluidizers.
humectants. deodorant active agents, antiperspirant active agents, natural extracts and essential
oils, nutrients. occlusive agents, enzymes, proteins, amino acids, vitamins, analgesics, sunscreen
agents and UV absorbers (e.g..2-ethylhexyl p-methoxycinnamate, 2-ethylhexyl N,N-dimethyl-p-
aminobenzoate, p-aminobenzoic acid, 2-phenyibenzimidazoele-5-sulfonic acid, octocrylene.
oxybenzone, homomenthyl salicylate, octyl salicylate, 4.4-methoxy-t-butyldibenzoylme- thane,
4-isopropyl dibenzoylmethane, 3-benzylidene camphor, 3-(4-methylbenzylidene) campher,
titanium dioxide, zinc oxide, silica. iron oxide), antioxidants, antibictics, exfoliants, chelating
agents. colorants {including suitable colorants such as non-oxidative dyes including “direct
action dyes,” metallic dyes, metal chelate dyes, fiber reactive dyes and other synthetic and
natural dyes). opacifying agents, tanning agents, biocides, analgesics (external). Many of these
active ingredients are the same as those described above in the context of oral care. Other

ingredients known to those of skill in the art are contemplated.
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[0045]  Cationic surfactants, such as quaternary ammonium salts, have been employed
in hair rinses and in shampoos as conditioning agents, as have been various silicones and other
water insoluble conditioning agents, including waxes, greases and oils. Non-limiting examples
of fiber conditioning agents include organosilicon compounds, e.g., non-volatile silicones
(especially aminosilicones): polyethylenes; paraffins: petrolatums: microcrystalline waxes; fatty
acids and triglycerides, for example, Cg.3¢(mixed) fatty acids, stearyl stearate; and quaternary
ammonium and amine salts (which also act as surfactants). Exemplary personal care
compositions and active ingredients are described in United States Patent Nos. 5,213,716 to Patel
et al., 6,955,817 1o McAtee et al., 6,835,373 to Kolodzik et al.. and 6,974.799 to Lintner.

[0046] Liquid cleanser compositions include active ingredients such as detersive
surface active agents, including anionic, cationic, non-ionic and amphoteric soap surfactants,
detergent builders (such as sulfates (e.g.. sodium sulfate), phosphates (e.g.. trisodium phosphate,
disodium phosphate). complex phosphates (e.g., tetrasodium pyrophosphate, sodium
tripolyphosphate, sodium tetraphosphate, sodium hexametaphosphate). silicates (e.g.. sodium
silicate. cotloidal silicates). carbonates (e.g., sodium carbonate, sodium bicarbonate)), polymeric
co-builders, bleaching compounds (e.g., sodium hypochlorite, sodium perborate, sodium
percarbonate). activators, pH buffering agents, enz.ymes. conditioning agents, diluents. chelants,
enzymes, anti-redeposition polymers, soil-release polymers, polymeric soil-dispersing and/or
soil-suspending agents. dye-transfer inhibitors, fabric-integrity agents. suds suppressors, fabric-

softeners, flocculants. perfumes, whitening agents, and combinations thereof. Active

ingredients useful in household care compositions include detergent surface active ingredients,
detergent builders, conditioning agents. natural extracts and essential oils, enzymes, proteins,
amino acids, soil release agents, whitening agents, antimicrobial agent.s, malodor control agents,
and fabric softening agents. for example. Exemplary cleansers and homecare products are
described in United States Patent Nos. 6,670,318 to Hokkirigawa er al., 5,294,364 to Thomas et
" al.. 4.869.842 to Denis er al., 3,965,026 to Lancz, U.S. Patent Publication Nos. 2003/0082131 to
Drapier and 20035/0272628 to Meli er al. and PCT Publication No. WO 97/11151.

[0047] Films useful for the present invention may be rigid or flexible, comprising any
of a variety of materials. including film forming materials, clays, waxes, and mixtures thereof.
In some embodiments. the film comprises at least one film-forming material, preferably

comprising a polymer. Useful polymers include hydrophilic and hydrophobic polymers. In
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some embodiments. the polymer is soluble in a solvent, such as water. A water-soluble polymer
that dissolves during exposure to water and application of physical force during use (such as
during tooth brushing or scrubbing with a brush or pad) is desirable. In some embodiments, the
polymer is insoluble but breakable in water by being dispersible. i.e., the polymer breaks down
into small fragments as a result of the application of mechanical or shear force. In some
embodiments. a polymer is insoluble but swellable. Where the polymer does not fully break
down during use, it may be a water-repellant polymer or an aqueous-stable hydrophilic polymer
such as certain types of cellulose, e.g.. paper. Examples of useful are described in United States
Patent Nos. 4.713,243 to Schiraldi er al,, 6.419.903', 6,419,906, 6.514,483 ali to Xu, and
6.669.929 to Boyd er al.; United States Patent Publication Nos. 2004/0126332, 2004/0136924,
and 2004/0042976 all to Boyd er «l.. and 2004/0062724 1o Moro et al.

[0048] Preferably, the polymers are selected and apportioned in the film to provide at
least one of the following: (1) a desired stability of the film comprising the active ingredient in
the carrier, (2) a desired rate of disintegration of the film during use of the composition. or (3) a
desired rate of exposure of the active ingredient during use of the composition.

[0049] In preferred embodiments, the film is water-soluble, comprising, for example.
a water soluble polymer. water dispersible polymer, or water insoluble polymer with an optional
water-soluble filler. The relative amounts of water-insoluble polyiner, water-soluble polymer or
optional water-soluble filler may be selected to release an amount of active ingredient
proportional to how vigorously or how long the composition is used, e.g.. by brushing,
scrubbing. or other mechanical action during use of the agueous compaosition.

[0050] It should be noted that the various embodiments of the invention relate to
films provided in a plurality of fragments, ribbons, sheets, and the like; the film comprising an
active ingredient can also be sﬁitable as an encapsulating material for various components. The
encapsulation film may be equally apt to undergo the transferring of active ingredient from a
medium in accordance with the principles set forth.in the present disclosure,

[0051] In certain embodiments, the polymer is a water-soluble polymer. One
example is a cellulose ether polymer, such as hydroxylalkyl alkyl cellulose, including
hydroxypropyl methyl cellulose (HPMC) commercially available from the Dow Chemical
Company of Midland, MI, United States of America, as METHOCEL® products, including, for
example, METHOCEL® ES, METHOCEL® E5 LV. METHOCEL® ES0, METHOCEL® E15,
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and METHOCEL® K100. hydroxypropy! cellulose (HPC), hydroxyethyi cellulose (HEC).
methyl cellulose (MC), carboxymethyl cellulose (CMC), and mixtures thereof. Other useful
polymers include polyvinylpyrrolidone (PVP). which can have a weigﬁt average molecular
weight of about 100.000 or more and up to about 1.5 million, vinyl acetate,
polyvinylpyrrolidone-vinyl acetate copolymers such as KOLLIDON® VA64 (available from
BASF, 60:40 by weight vinyl pyrrolidone) and PLASDONE® 8630 PVP (available from _
International Specialty Products. Wayne. NJ, United States of America, 60:40 by weight vinyl
pyrrolidone:vinyl acetate), ethylene oxide graft copolymers of PVA such as KOLLICOAT® IR
(available from BASF. 75% by weight PVA, 25% by weight polyethylene glycol graft ,
polyvinyl alcohol (PVA), acrylates and polyacrylic acid. including polyacrylate polymer, cross-
linked polyacrylate polymer, cross-linked polyacrylic acid (e.g. CARBOPOL®),
vinylcaprolactam/sodium acrylate polymers, methacrylates, maleic poly vinylalkyl ether-maleic
acid copolymer (e.g.. GANTREZ®), vinyl acetate and crotonic acid copolymers,
polyacrylamide, poly (2-acryl$mido-2-mcthylpropane sulfonate), terpolymers of acrylomethyl
propyl sulphonic acid/methylacrylate/styrene monomers, phosphonate styrene polymers,
polyethylene phosphonate, polybutene phosphonate, polystyrene, polyvinylphosphonates,
polyalkylenes. polyalkylene oxides. including polyethylene oxide, i.e. polyethylene glycol, and
carboxy vinyl polymer. As appreciated by a skilled artisan, the film may comprise derivatives,
copolymers. and further mixtures of such polymers as well.

[0052] Useful water-insoluble polymers include polymers soluble in at least one
organic solvent: for example, acrylic copolymers (where carboxylic acid functionality has not
been neutralized), cross-linked poly(vinyl pyrrolidone), for example KOLLIDON®CL or CL-M
available from BASF, poly(vinyl acetate} (PV Ac). certain cellulose derivatives such as cellulose
acetate. cellulose nitrate. alkyl cellulose such as ethyl cellulose. butyl cellulose, and isopropyl
cellulose, cellulose acetate phthalate, shellac, ethylene-vinyl acetate copolymers, vinyl acetate
homopolymer, silicone polymer (e.g.. dimethylsilicone), polymethyl methacrylate (PMMA),
polymers insoluble in organic solvents, such as cellulose, polyethylene, polypropylene,
polyesters, polyurethane and nylon, natural or synthetic rubber, and mixtures thereof. An
example of a suitable, film-forming acrylic copolymer is LUVIMER® 30E, a 30% by weight
solution in ethanol of a rert-butyl acrylate/ethyl acrylate/methyacrylic acid copolymer

commercially available from BASF (Florham Park, NJ. United States of America). The water-
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insoluble polymers may be prepared as dispersions (e.g., by emulsion polymerization) and may
be stabilized with suitable emulsifiers. One useful PVAc emulsion, for example, is
KOLLICOAT® SR 30D, a 30 weight % dispersion of PV Ac in water stabilized with 2,7 weight
percent PVP and 0.3% sodium laury! sulfate. An example of an acrylic copolymer dispersion is
KOLLICOAT® EMM 30D, a 30% by weight aqueous dispersion of an ethyl acrylate: methyl
methacrylate copolymer (weight ratio of ethyl acrylate to methyl methacrylate approximately 2
to 1) with a reported average molecular weight of about 800,000, available from BASF.

[0053] Other useful polymers or water-soluble fillers include, without limitation,
natural gums such as sodium alginate, carrageenan, xanthan gum, gum acacia. Arabic gum, guar
gum, pullulan, agar. chitin, chitosan, pectin, karaya gum, zein, hordein, gliadin, locust bean gum,
tragacantha and other polysaccharides; starches such as maltodextrin, amylose, high amylose
starch, corn starch, potato starch, rice starch, tapioca starch, pea starch, sweet potato starch,
barley starch, wheat starch. waxy comn starch. modified starch (e.g.. hydroxypropylated high
amylose starch). dextrin, levan, elsinan and gluten; and proteins such as collagen, whey protein
isolate, casein, milk protein, soy protein, keratin, and gelatin. The film may further include
dispersible or swellabie fillers such as modified starch, alginate esters. divalent or multivalent
ion salts of alginates.

{0054] Further non-limiting examples of water insoluble polymers include cellulose
acetate, cellulose nitrate. ethylene-vinyl acetate copolymers, vinyl acetate homopolymer, ethyl
cellulose, butyl cellulose, isopropyl cellulose, shellac, hydrophobic silicone polymer (e.g..
dimethylsilicone). PMMA (polymethyl methacrylate), cellulose acetate phthalate and natural or
synthetic rubber: polymers insoluble in organic solvents, such as cellulose, polyethylene,
polypropylene, polyesters, polyurethane and nylon.

[0055] In an aqueous composition, the relative amounts of water-soluble polymer and
water-insoluble and/or partially water-soluble polymer in the film are preferably such that the
film is storage-stable in an aqueous composition but disintegrates during use of the composition.
In various embodiments, the film includes an amount of water-soluble polymer that is about
0.1% to about 90%, about 1% to about 80%. about 5% to about 70%, about 9% to about 50% or
about 10% to about-40% by weight of the film. In addition to. or instead of, the water-soluble
polymer(s). the film may include partially water-insoluble or water-swellable polymers in

amounts of about 0.1% to about 50% by weight of the film. preferably about 1% to about 10
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weight %. In various embodiments, a method of stabilizing hydrophilic films in an aqueous
carrier environment uses water-soluble and water-insoluble materials in the film that are
balanced for stability while stored in the product carrier. but disintegrate upon use to release the
active ingredient contained therein.

[0056]  Preferably, a film of the present invention optionally comprises one or more
of the following additional components: surface active agents, viscosity modifiers, thickeners,
humectants, diluents, fillers (in addition to those described above). pH modifying agents.
plasticizers, fillers, waxes, texture modifiers, oils, flavoring and/or sweetening agents.
preservatives, solvents. and mixtures thereof. It is understood that while general attributes of
each of the above categories of materials may differ; there may be some common attributes, and
any given material may serve multiple purposes within two or more categories of materials.

[0057] One or more surface active agents in the film may function as a surfactant,
emulsifier, and/or foam modulator. Surface active agents, or surfactants, are conventionally
employed in a variety of oral care formulations, to provide solubilization, dispersion.
emulsification and wetting of the other ingredients present, especially flavor oils. In various
embodiments, surface active agents achieve increased prophylactic action by thoroughly
dispersing the active ingredient agents throughout the film, and in certain instances, through the
surrounding environment as the film dissclves. Further, in various embodiments, surface active
ingredients can improve the cosmetic appearance of the film composition. Suitable surface
active and emulsifying agents are preferably those that are reasonably stable throughout a wide
pH range, including non-soap anionic, nonionic, zwitterionic and amphoteric organic synthetic
detergents. In certain embodiments, one or more surfactants are present in the film composition
in the range of about 0.001% to about 5%, more preferably about 0.5% to about 5%: and most
preferably about 1% to about 3% by weight of the film.

(0058]  Nonionic surfactants useful in the compositions of the present invention
include compounds produced by the condensation of alkylene oxides (especially ethylene oxide)
with an organic hydrophobic compound. which may be aliphatic or alkylaromatic in nature. One
group of surfactants is known as “ethoxamers™ — condensation products of ethylene oxide with
farty acids. fatty alcohols. fatty amides, polyhydric alcohols, {e.g., sorbitan monostearate) and the
like. *Polysorbates” describes a class of nonionic surfactants prepared by ethoxylating the free

hydroxyls of sorbitan-fatty acid esters. They are commercially available, for example as the
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TWEEN® surfactants of ICI America, Inc. (Bridgewater, New Jersey, United States of America).

Non-limiting examples include Polysorbate 20 (polyoxyethylene 20 sorbitan monolaurate,
TWEEN® 20) and Polysorbate 80 (polyoxyethylene 20 sorbitan mono-oleate, TWEEN® 80).
Preferred polysorbates include those with about 20 to 60 moles of ethylene oxide per mole of
sorbitan ester.

[0059] Other suitable nonionic surfactants include poly(oxyethylene)-
poly(oxypropylene) block copolymers, especially triblock polymers of this type with two blocks
of poly(oxyethylene) and one block of poly(oxypropylene). Such copolymers are known
commercially by the non-proprietary name of poloxamers, the name being used in conjunction
with a numeric suffix to designate the individual identification of each copolymer. Poloxamers
may have varying contents of ethylene oxide and pfopylene oxide, leading to a wide range of
chemical structures and molecular weights. A preferred poloxamer is Poloxamer 407, which is
widely available, for example under the tradename Pluronic® F127 of BASF Corporation
(Florham Park, NJ. United States of America).

[6060] Other non-limiting examples of suitable nonionic surfactants include products
derived from the condensation of ethylene oxide with the reaction product of propylene oxide
and ethylene diamine, long chain tertiary amine oxides, long chain tertiary phosphine oxides,
long chain dialkyl sulfoxides and the like.

[0061] Zwitterionic synthetic surfactants may also be useful in the embodiments of
the present invention. Certain of these can be broadly described as derivatives of aliphatic
quaternary ammonium, phosphonium. and sulfonium compounds, in which the aliphatic radicals
may be straight chain or branched, and where one 6f the aliphatic substituents contains from 8 to
18 carbon atoms and one contains an anionic waler—slolubilizing group, e.g., cafboxy, sulfonate.
sulfate. phosphate or phosphonate. One example of a suitable zwitterionic surfactant is 4-(N.N-
di(2-hydroxyethyl)-N-octadecylammonio)-butane- 1-carboxylate.

[0062] Other suitable zwitterionic surfactants include betaine surfactants, such as
those disclosed in U.S. Patent No. 5,180,577 to Polefka et al. Typical alkyldimethyl betaines
include decyl betaine 2-(N-decyl-N,N-dimethylammonio) acetate, cocobetaine, myristy! betaine,
palmityl betaine, lauryl betaine, cetyl betaine. stearyl betaine. and the like. The amidobetaines
are exemplified by cocoamidoethyl betaine, cocoamidopropyl betaine, lauramidopropyl betaine

and the like. Particularly useful betaine surfactants include cocoamidopropyl betaine and
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lauramido propyl betaine.

{0063]  Examples of suitable anionic surfactants are water-soluble salts of higher fatty
acid monoglyceride monosulfates, such as the sodium salt of the monosulfated monoglyceride of
hydrogenated coconut oil fatty acids, higher alkyl sulfates such as sodium lauryl suifate (SLS),
alkyl aryl sulfonates such as sodium dodecyl benzene sulfonate, higher alky! sulfoacetates,
higher fatty acid esters of 1,2-dihydroxy propane sulfonate, and the substantially saturated higher
aliphatic acyl amides of lower aliphatic amino carboxylic acid compounds, such as those having
12 to 16 carbons in the fatty acid, alkyl or acyl radicals, and the like. Examples of the last
mentioned amides are N-lauroy! sarcosine, and the sodium, potassium, and ethanolamine salts of
N-lauroyl, N-myristoyl, or N-palmitoyl sarcosine which are preferably substantially free from
soap or similar higher fatty acid material.

[0064] The film oplioﬁally contains one or more plasticizers. which aliow for the
adjustment of the strength and flexibility of the film. Typically, a plasticizer rc;duces the
stiffness of films. Plasticizer compounds may include glycols such as propylene glycol or a low
molecular weight polymer, for example, a polyethylene glycol such as any of the
CARBOWAXES™ of molecular weight of about 200 to about 600 available from Dow
Chemical. Polyhydric alcohols such as glycerin or propylene glycol, sorbitol, xylitol, glycerol
esters such as glycerol triacetate (triacetin). triethyl citrate and natural oils such as mineral oil,
castor oil and vegetable oils may also be used. Such plasticizers optioﬁally comprise about 1%
to about 50%. about 5% to about 30%, or about 10% to about 25%, by weight of the film.

[0065]  Bulking agents, filler ingredients, or viscosity modifiers may modify the
properties of the films and can also be included therein. Such bulking agents may include water
insoluble inorganic materials that can be in the form of particles such as, for example, silicon |
dioxide (silica), tricalcium phosphate, dicalcium orthophosphate (calcium monchydrogen
phosphate). calcium carbonate, mother of pearl, and clays. Water-insoluble organic bulking
agents can include cellulose, polyethylene, polypropylene and various starches from potato, corn,
oat, rice. wheat or tapioca and modified food starches such as. for example. maltodextrin. The
bulking agents are optionally present in an amount of about 1% to about 50%, about 5% to about
30%. or about 10% to about 25%, by weight of the of the film.

[0066] Non-limitiﬁg examples of suitable additional components include clays,

compounds comprising a hydrophobic organic non-polymeric material such as a wax, (e.g.,
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beeswax or a paraffin). texture modifiers such as cold water swellable, physically modified and
pregelatinized starches, and colorants. In some embodiments. the film comprises graphite.
[0067] . In various embodiments, the film comprises a formulation colorant that
imparts a color to the film, the composition. or both. In some embodiments, the film fragments
contrast with the carrier, and are white, black. or of any color that is visible against or contrasts
with the carrier background. Useful formulation colorants include non-toxic water soluble dyes
or pigment, such as, for example, metallic oxide "lakes.” In certain embodiments, the colorant is
approved for incorporation into a food or drug by a regulatory agency. such as FD&C or D&C
pigments and dyes approved by the FDA for use in the United States. Useful colorants include
FD&C Red No. 3 (sodium salt of tetraiodofluorescein), Foéd Red 17, disodium salt of 6-
hydroxy-5-{(2-methoxy-5-methyl-4-sulphophenyl)azo }-2-naphthalenesulfonic acid. Food
Yellow 13, sodium salt of a mixture of the mono and disulphonic acids of quinophtalone or 2-(2-
quinolyl) indanedione. FD&C Yetlow No. 5 (sodium salt of 4-p-sulfophenylazo-1-p-
sulfophenyl-5-hydroxy- pyrazole-3 carboxylic acid), FD&C Yellow No. 6 (sodium salt of p-
sulfophenylazo-B-naphtol-6-monosulfonate), FD&C Green No. 3 (disodium salt of 4-{{4-(N-
ethyl-p-sulfobenzylamino)-pheny!]-(4-hydroxy-2-sulfonium- phenyl)-methylene }-[1-(N-ethyl-N-
p-sulfobenzyl)-A-3.5-cyclohexadienimine], FD&C Blue No. 1 (disodium salt of dibenzyldiethyl-
diaminotriphenylcarbino- | trisulfonic acid anhydrite), FD&C Blue No. 2(sodium salt of
disulfonic acid of indigotin), and mixtures thereof in various proportions. In one embodiment,
the colorant comprises a water insoluble inorganic pigment, such as titanium dioxide, chromium
oxide green. phthalocyanine green, ultramarine blue, ferric oxide, or a water insoluble dye lake.
In some embodiments, dye lakes include calcium or aluminum salts of an FD&C dye such as
FD&C Green #1 lake, FD&C Blue #2 lake, D&C Red #30 lake or FD&C # Yellow 15 lake. In
certain embodiments. a water soluble dye. such as e.g.. FD&C Blue #1, is contained within a
waler-insoluble polymer such as, for example polyethylene such as that found in polyethylene
beads (e.g.. Microblue Spectrabeads, sold by Micropowders, Inc.). In certain embodiments, the
film comprises a dye such as D&C Red #30. In certain embodiments, a white colorant is used.
for example titanium dioxide (TiO»), titanium dioxide coated mica {e.g.. Timiron), mica, a
mineral. or a clay. In certain embodiments, the colorant is a non-bleeding dye. In various
embodiments, the film comprises a colorant at a level of about 0.5% to about 20% by weight of

the film, or about 1% to about 15% by weight of the film, or about 3% to about 12% by weight
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of the film.

[0068] [n certain embodiments of the present invention, the film for use in an oral
care composition comprises one or more flavoring agents that can include any of those known Lo
the skilled artisan. such as natural and artificial flavors. These flavoring agents can be synthetic
flavor oils and flavoring aromatics, and/or oils, oleo resins and extracts derived from plants,
leaves, flowers, fruits and so forth, and mixtures thereof. In certain embodiments, the flavoring
agent comprises an essential oil, extract or flavoring aldehyde, ketone, ester or alcohol that
imparts a flavor selected from the group consisting of spearmint, peppermint, wintergreen,
sassafras, clove, sage, eucalyptus, marjoram. cinnamon. lemon, lime, grapefruit, orange. apple,
pear, peach. strawberry. cherry. apricot, watermelon, banana, coffee, cocoa, menthol, carvone,
ancthole and mixtures thereof. Representative flavor oils include: spearmint oil, cinnamon oil,
peppermint oil, clove oil. bay oil, thyme oil, cedar leaf oil, o0il of nutmeg, oil of sage. and oil of
bitter almonds. Also useful are artificial, natural or synthetic flavors such as vanilla, chocolate,
cola, coffee. cocoa and citrus oil, including lemon, orange, grape, lime and grapefruit and fruit
essences including apple, pear, peach, strawberry, raspberry, cherry, plum, pineapple, apricot and
the like, individually or in combination. In various embodiments, the flavoring is incorporated in
the film in an amount of about 0.01% to about 10% by weight of the film.

[0069] In certain embodiments, the composition is an oral care composition wherein
a sweetening material is used as an alternative or complement to the flavoring agent. Suitable
sweetening agents are water-soluble and include sodium saccharin, sodium cyclamate, xylitol,
perillartien, D-tryptophan, aspartame, sucralose, dihydrochalcones and the like, in concentrations
of 0.01 to about 1% of the film. Most prefefably, the sweetening material is sodium saccharin.

[0070] In certain embodiments of the present invention, the film is porous. As used
herein. ““porous” means having a plurality of pores dispersed throughout the body. Preferably,
the pores within certain embodiments are open-celled, in that the pores dispersed throughout the
body of the film open to one another to form continuous paths or channels through the body of
the film. thus permitting ingress and egress of solvents and/or active ingredients. The pores can
be macroporous (e.g.. an average pore size greater than about 50 nm, mesopores (e.g., with an
average pore size of about 2 to about 50 nm) or microporous (e.g., average pore sizes at less than
about 2 nm or 20 Angstrom). '

[0071] As described above, preferred embodiments of the invention provide methods
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of introducing an active ingredient into a film by transferring at least a portion of active
ingredient present in a medium that comprises an active ingredient. As discussed previously, the
film is initially substantially free of the active ingredient to be transferred. The film may be
prepared such that it has a plurality of active ingredients. and only select active ingredients are
transferred via the medium to the film. A concentration gradient of the active ingredient occurs
between the medium and the film. Preferably the medium is a liquid or semi-solid phase,
although other phases. such as gas or solid phases, are contemplated. At least a portion of the
active ingredient present in the medium is transferred to the film. This may occur by passive
mass transport, such as diffusion of the active ingredient across the concentration gradient to
transfer active ingredient into the film at ambient conditions. Alternatively, the transferring may
include some form of external energy applied to the system, for example to promote
thermodynamic equilibrium, to accelerate the rate of transfer of the active ingredient, 10
overcome energy or mass transport barriers, and thé like. The active application of external
agents includes the application of electrical force, heat, and pressure, for example.

[0072)] In preferred embodiments. the film is contacted with the medium during the
transferring process. Preferably, the film is partially or fully immersed within the medium to
maximize the exposed surface area to facilitate the greatest amount of contact with the medium,
and hence transfer of the active compound. Any form of contacting is contemplated; for
example, the medium may optionally be coated onto the film or the film may be submerged
within the medium. Optionally, the medium containing the film may be mixed. continuously or
intermittently. The transferring process may be conducted as a batch or continuous process.

[0073] In preferred embodiméms, the medium is a liquid phase or a semi-solid phase
(e.g., a gel, a paste). The medium comprises the active ingredient, and preferably has at least one
phase in which the active ingredient is dispersed. The active ingredient may be suspended and or
solvated in the at least one phase in the medium. The active ingredient may be contained in a
discontinuous phase in the medium. As appreciated by one of skill in the art, the medium may
comprise a plurality of phases. such as an emulsion or other multi-phase system. For example,
where the active ingredient is lipophilic, it may be dispersed within a lipophilic phase. Likewise,
a hydrophilic active ingredient is preferably dispersed within a compatible hydrophilic phase.
The medium may comprise one or more solvents (polar or non-polar) or vehicles for suspensions

(agueous or non-aqueous).
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(0074] In certain embodiments, as will be described in more detail below, a carrier’
for an oral care composition, personal care composition, cleanser, and/cr home care composition
comprises the medium containing the active ingredient, subsequent to the transfer of at least a
portion of the active ingredient. In such embodiments, the medium is selected to include
components that are compatible with the intended use, which can include selection of carrier
ingredients depending upon the particular composition. In certain embodiments, the medium
comprises an amount of polar solvent, such as water of 5% to about 95% by weight. Other non-
limiting components include additional solvents, polyhydric alcohols, humectants, thickeners,
surface active agents, and other cdmponents well known to those of skill in the art. In some
embodiments. the medium comprises a polyhydric alcohol, such as glycerin, which can be
combined with other solvents such as water.

[0075] In various embodiments, the active ingredient is transferred at a concentration
of greater than about 0.01%. optionally greater than about 1%. optionally greater than about 5%,
optionally greater than about 10%, optionally greater than about 20%. optionally greater than
about 30%, optionally greater than about 50% and optionally greater than about 75%.

[0076] Preferably at least a portion of the active ingredient from the medium is
transferred to the film. As appreciated by one of skill in the art, the duration of the transfer may
vary depending on the amount of active ingredient present in the medium, the desired
concentration of active ingredient in the film and the manufacturing process. In some
embodiments. the medium is used as the carrier for the end composition or product. Thus, the |
carrier of the composition optionally comprises the medium. Further. in some embodiments. the
medium forms the carrier of the composition. The carrier may further comprise one or more
additional active ingredients, independent of those to be transferred into the film. In other
embodiments, the medium is a transfer medium for transferring active ingredient to the film, but
the medium is not subsequently used in the resultant composition/product.

[0077]  As appreciated by one of skill in the art, the concentration of the medium is
dependent upon the end use. Forrexample. where the medium will be incorporated into the
carrier, the concentration of the active ingredient is optimized, such that it falls within desirably
concentrations that are both effective and non-toxic, thus approaching the effective amount of the
active ingredient. Further. in such a circumstance, the medium will contact the carrier during

storage of the composition, such that the duration of transferring is relatively long. thus enabling
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the concentration gradient to approach an equilibrium (or to permit irreversible uptake of the
active by the film). The amount of dilution of the medium in the carrier will further dictate the
required concentration of active ingredient in the medium (further accounting for the desired
concentration of active in the film). In other embodiments, e.g., those wherein the medium is
solely a transfer medium, the active ingredient concentration can be relatively high to facilitate a
greater concentration gradient and more rapid transfer of the active ingredient to the film.

[0078] In certain embodiments. the transferring occurs at ambient conditions. In
some embodiments, the transferring occurs at greater than or equal to about 25°C. Further, in
some embodiments, the transferring occurs for less than about 10 hours, optionally less than
about 5 hours, cptionally less than about 3 hours, optionally less than about 1 hour, and
optionally less than about 30 minutes. In some embodiments. the transferring occurs for less
than about 20 minutes. optionally less than about 15 minutes, and optionally less than about 10
minutes. In other embodiments, the transferring occurs for about 10 to 72 hours or longer. In
one embodiment, the transferring occurs for less than about 48 hours. for example, for about 24
hours. In one embodiment. a medium comprises a hydrogen peroxide active ingredient in
aqueous solution, where the concentration of hydrogen peroxide is about 1% to about 50% by
weight. about 1% to about 10%, optionally about 1 to about 5% by weight. Initially. the film
contains no peroxide whitening agent. After 24 hours, the film comprises about 0.01% to about
10% of hydrogen peroxide, optionally about 1% to about 5% by weight of the film.

[0079] Thus, in certain embodiments, it is preferred that the portion of transferred
active ingredient present in the film subsequent to the transferring is greater than about 0.01%.
In other embodiments, the amount of transferred active ingredient present in the film is greater
than about 1%, optionally greater than about 5%, optionally greater than about 10%, optionally
greater than about 20%. optionally greater than about 30%, optionally greater than about 40%,
optionally greater than about 50%. optionally greater than about 60%. éptionally greater than
about 75%. However, as appreciated by one of skill in the art, the concentration of active in the
film may be very low. for example. where a fragrance, sweetener, colorant or potent active 18
used. Further, the concentration of the active ingredient in the film depends on a variety of
factors, including the effective amount of the active, and the propensity of the film to accept and
retain the active ingredient: which in turn can depend on a variety of factors, including but not

limited to the porosity of the film, the chemical compatibility between the film and the active.
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10080]  The films of the present invention preferably have a substantially lamellar
structure. A “lamellar” structure has a size in one or two dimensions (e.g.. - or y-dimensions)
that is substantially greater than the thickness of the structure in a third dimension (e.g.. the z-
dimension). and generally includes substantially planar, layered, or lamelliform shapes, for
example. In one embodiment, the lamellar structure is substantially planar, having a size in both
the x- and y- dimensions that is substantially greater than the z-dimension. In other
embodiments, the lamellar strﬁcture is non-planar.

[0081] Expressed in another way. the films preferably have an aspect ratio of about
5:1 or greater. Generally, an aspect ratio (AR) is defined as AR = L/D where L is the length of
the longest dimension and D is the length of its shortest dimension. In some embodiments, the
film fragments have an aspect ratio of at least about 10:1. In various embodiments, the film
fragments have an aspect ratio of about 5:1 to about 10,000:1. In one embodiment, a film
comprises a substantially continuous surface that can appear as a substantially flat surface,
although in some embodiments the film may be deformed. [n such embodiments, the film can
have any of a number of shapes. including having a smooth, curved surface. Further, the term
“*film” encompasses both a single structure as well as a plurality of film fragments. In certain
embodiments. the film comprises a plurality of fragments independently having a thickness of
about 0.1 mils to about 10 mils, preferably about 0.5 mils to 9 mils, and more preferably about
1.2 mils to about 3 mils. A preferred length of the fragments is at least about 0.2 mm.

[0082] In various embodiments, the film comprises a plurality of fragments or pieces.
Such fragments may be of any of a variety of shapes or forms. including semi-solid or solid
discrete portions, fragments, particles, flakes, or mixtures thereof. In various embodiments, the
film fragments have a recognizable shape. In some embediments. a film fragment comprises a
nonrandom shape. Such shapes include simple geometric shapes such as polygons. elliptical
shapes, triangles, quadrilaterals (such as a square, a rectangle, a rhombus). pentagons, hexagons,
ovals. circles, or shai)es that are representative of figul'es'. animate or inanimate objects, such as
stars, hearts. gems, flowers, trees, shamrocks, letters, numbers. animals. characters, and the like.

[0083]  Further, the plurality of film fragments may have different compositions, for
example having a first plurality of film fragments comprising a first color. and a second plurality
of film fragments comprising a second color. where the first and second colors are different from

each other. Any permutation of different compositions is contemplated. for example, any
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number of different active ingredients in the compositions or different film compositions.

[0084] In certain embodiments, the films according to the present invention can be
prepared using conventional extrusion, blow molding, or solvent casting processes. or other
similar processes. all well known by skilled artisans. For example. to prepare a film by solvent
casting, a film forming polymer is soluble or is dissolved in a sufficient amount of a solvent that
is compatible with the polymer. Examples of suitable solvents include water. alcohol, acetone,
ethyl acetate or mixtures thereof.

[0085] In some embodiments, the film is solution cast. Examples of suitable solvents
include water, alcohols, acetone, ethyl acetate or mixtures thereof. In one embodiment, the
solution is a lower molecular weight alcohol solvent, such as ethanol. After casting the slurry.
the layer is dried to a preferable thickness of about 0.5 mils (13 pm) to about 2 mils (50 pm),
although a wider range of thicknesses are feasible and contemplated by the present invention.

[0086] After a solution has been formed, a plasticizer may be added with stirring. and
heat can be applied if necessary to aid dissolution. until a clear and homogeneous solution has
been formed. followed by the addition of the abrasives, and any additional ingredients, such as
bulking agents. plasticizers, surface active agents, flavors and/or sweeteners. The solution may
be coated onto a suitable carrier substrate material and dried to form a film. The substrate
preferably has a surface tension that allows the polymer solution to spread evenly across the
intended substrate width without soaking in to form an impermissibly strong bond between the
two substrates. Examples of suitable carrier substrate materials include glass, stainless steel,
PTFE commercially available as TEFLON® (DuPont. Wilmington, DE). polyethylene-
impregnated Kraft paper or polyester plastic liners. .

[0087]  The film may t;e dried in a moderate to high-temperature air-bath using a
drying oven. drying tunnel, vacuum drier, or any other suitable drying equipment that does not
adversely affect the active ingredient(s) or flavor of the film. During drying, the films may
undergo preferential stretching or other alignment processes, such as directional air blown along
a predetermined axis of the film to align abrasive particles to have a desired alignment within the
film. Shaping of the dry film into fragments or shapes in a final form is possible via simple
blade cutting. rotary or punch press dies. Optionally, the carrier substrate may have molds
formed therein and the slurry will dry in the molds to a pre-determined shaped defined by the

mold. In certain embodiments of the invention, fragile active ingredients can be incorporated
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into the film compositions without impacting or avoiding certain aspects of the film
manufacturing. thus enabling easier, more economical. and more robust film manufacture.

[0088] Conventional ingredients that are known to the skilled artisan may be used to
form the carriers of the compositions listed above. The specific composition of the carrier
preferably depends on the intended use of the composition. The carrier can be in liquid, semi-
solid, or solid phase. When the compositions are oral care or personal care compositions. they
are preferably provided in an orally or dermatologically (i.e.. cosmetically) acceptable carrier or
vehicle. Oral care compositions may be in the form of a dentifrice (including toothpastes, tooth
gels, mouthwashes, toothpowders, and prophylaxis pastes), confectionaries (including gums.
beads and chews), film, paint-on products, professional polishing formulations or any other form
known in the art wherein abrasives are employed. Personal care compositions include: soaps,
bath gels, body washes, exfoliating scrubs, lotions, antiperspirant and deodorant products. nail
care products, and the like. Home care compositions include powders. pastes. detergents, fabric
softeners, cleansers and the like. Selection of specific carrier components is dependent on the
desired product form.

[0089] In some embodiments, the carrier is aqueous. in which case the carrier
preferably comprises about 5% to about 95% water. In other embodiments, the carrier is
substantially non-aqueous.

[0090] As recognized by one of skill in the art, the carriers of the compositions
optionally include other materials, including for example. surface active agents, such as
surfactants. emulsifiers, and foam modulators, viscosity modifiers and thickeners, humectants,
diluents, fillers, pH modifying agents. colorants, preservatives, solvents, and mixtures thereof. It
is understood that while general attributes of each of the above categories of materials may
differ; there may be some common attributes, and any given material may serve multiple
purposes within two or more of such categories of materials.

[0091] Suitable surface active agents are those that are reasonably stable throughout a
wide pH range and are well known in the art, including anionic, nonionic or amphoteric
surfactants, including those described above in the context of the film composition. which are
useful herein.

[0092] In embodiments directed to an oral care composition in the form of a

dentifrice. an exemplary carrier is substantiaily semi-solid or a solid. Dentifrices typically
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contain surface active agents, humectants, viscosity modifying agents and/or thickeners,
abrasives, solvents, such as water, flavoring and sweetening agents. As recognized by one of
skill in the art, the oral care compositions optionally include other materials in addition to those
components previously described, including for example, emollients, moisturizers, mouth feel
agents and the like. Examples of suitable carriers for oral care compositions are disclosed in
United States Patent Nos. 6.669,929 10 Boyd et al.. 6,379,654 to Gebreselassie ef al., and
4,894,220 to Nabi er al.

[0093] In various embodiments, an oral care composition is provided within a éingle
component or phase. In other embodiments, the composition includes both a first and a second
component that are separately maintained. Maintaining the componenis separately requires only
that the components are maintained in such a way as to substantially prevent the interaction of
one component of the composition with another component of the composition. Typically, a
dual component oral care composition is employed where there are one or more incompatible
ingredients included in the composition. For example. if the carrier comprises two incompatible
active ingredients, it is advantagebus to maintain them separately. While the films comprising
active ingredients generally provide a degree of separation, there may be some>migration of
active from the film into the carrier. and vice versa, and as such, in some cases it may dcsirable
to provide an entirely separate phase. The separation of components can be accomplished
through any means known or to be discovered in the art and includes chemical. physical, and
mechanical means of separation of any combinatioh‘ of these. For example, the first and second
incompatible components may be combined but certain components are separately maintained by
wrapping or encapsulating one or both in a protective film. coating. capsule, micelle, ete.

[0094] In embodiments directed to an oral care composition in the form of a
confectionary. an exemplary carrier is substantially solid or semi-solid. Confectionary carriers
are known in the art, and preferably include chewing gum carriers that generally have a chewing
gum base, one or more plasticizing agents. a sweetening agent, and a flavoring agent. Examplés
of suitable confectionary carriers are found in United States Patent Nos. 5,833,954 and 5,933,786
both to Chow et al. and 6.770,264 to Stier et al.

[0095] In certain embodiments, the oral care composition is in the form of an orally
consumable film, in fragments containing a transferred portion of the active ingredient dispersed

within the film carrier. The film composition may be any of those previously described:
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however. in some embodiments, the film fragments preferably have a different composition from
the film carrier, such that the film fragments are physically and/or chemically distinct from the
film carrier. Preferred film carriers include dissolvable films or films having a removable
backing, as known to those of skill in the art. Non-limiting examples of suitablie films can be
found in United States Patent Nos. 4,713,243 to Schiraldi et al., 6.419,903. 6,419,906. and
6,514,483 all to Xu er al.. and United States Patent Publication No. 2004/0062724 to Moro et al.

[0096] The film carrier may be designed to have a dissolution rate corresponding to a
pre-determined treatment duration based on the selected polymers. Preferably, the dissolution
rate of the film carrier is such that the film carrier disintegrates or dissolves at a faster rate than
the film comprising the active ingredient, thus permitting controlled release of an active
ingredient present in the carrier film (exclusive of the transferred active ingredients in the film)
and of the film comprising the transferred active ingredients, The carrier films may be formed of
the same film forming materials described above in the context of the film comprising the
transferred active ingredient. '

[0097] The carrier films may be made by any conventional film-forming process.
such as those described previously. Preferably, the films comprising the active ingredient are '
mixed into the film after solution casting or prior to extrusion. The carrier film thickness is
preferably greater than the film fragments comprising the active ingredient. The preferred
thickness is about 0.5 mils to about 20 mils, although a wider range of thicknesses are feasible.

[0098] In certain embodiments, the composition is in the form of a paint-on oral or
nail composition with a non-aqueous carrier. The paint-on carrier is a flowable viscous non-
aqueous liquid suspension that is applied to a surface. such as teeth or nails, by manual
application with a soft applicator._ In some embodiments, the paint-on oral care composition
comprises an adhesion enhancing film forming polymer agent that is liquid and hydrophilic, such
as polyalkylene glycol polymers, e.g.. nonionic polymers of ethylene oxide, or nonionic block
copolymer of ethylene oxide and propylene oxide (for example, Poloxamer copolymers). The
paint-on carrier also optionally comprises solvents, plasticizers, bulking, filler. or viscosity
modifying agents. Suitable paint-on carriers are discussed in United States Patent Nos.
6.770.266 1o Santarpia er al. and 6.669.930 to Hoic ef al.

[0099] Personal care product carriers may be in a wide variety of forms, such as, e.g.,

emulsions. including. but not limited to, oil-in-water, water-in-oil, water-in-oil-in-water, and oil-

31

Y



Yy>

WO 2008/008617 PCT/US2007/072081

in-water-in-silicone. The emulsions may cover a broad range of viscosities. e.g. about 100 cps to
about 200.000 cps: Other suitable carriers include anhydrous liquid solvents such as oils (e.g.,
vegetable and mineral oils), alcohols (e.g., ethanol, isopropanol) and silicones (e.g., dimethicone,
cyclomethicone): aqueous-based single phase liquid solvents (e.g., hydro-alcoholic solvent
systems): and thickened versions of these anhydrous and aqueous-based single phase solvents
(e.g.. where the viscosity of the solvent has been increased to form a solid or semi-solid by the
addition of appropriate gums, resins, waxes, polymers, salts, and the like). As discussed above,
personal care composition carriers often comprise emollients. moisturizers. or conditioning
agents, which may also form part of the solvent of the carrier. Soaps, gels, body washes and the
like preferably contain surface active agent detergent(s). Examples of such carriers are discussed
in United States Patent No. 5,480,633 to Simon ez al.

[00100] Home care or household cleaning composition carriers preferably comprise
one or more surface active detergents. detergent builders such as sulfates (e.g., sodium sulfate).
phosphates (e.g.. trisodium phosphate, disodium phosphate). complex phosphates (e.g.,
tetrasodium pyrophosphate, sodium tripolyphosphate, sodium tetraphosphate, sodium
hexametaphosphate). silicates (e.g.. sodium silicate, colloidal silicates), carbonates (e.g.. sodium
carbonate, soedium bicarbonate). bleaching compounds (e.g., sodium hypochlorite, sodium
perborate. sodium percarbonate). as well as optional activators, pH buffering agents, enzymes,
conditioning agents, diluents, and the like. Exemplary cleansers are described in United States
Patent No. 6,670,318 to Hokkirigawa et al., 5.294,364 to Thomas et al., 4,869,842 to Denis er
al.. 3,965.026 to Lancz. |

[00101] The present invention is further illustrated through the following non-limiting

example(s).

Example | _
[00102] A film composition is prepared using the ingredients listed in Table I below.
Table 1
vor Approximate %
Ingredients % Com:;gzlitsl)on (Wet Compaosition
(Dry Basis)
METHYLCELIULOSE® ES 10 34
METHYLCELLULOSE ®E50 3 10
Menthol 44 15
Comstarch 4 14
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Canola Oil 2.6 9
Titanium Dioxide ' l 3
TWEEN® R0 0.5 2
Propylene Glycol ' 2 7
| Water 0.S. 5
1 % Solids 27.5 -

[00103] The film is cast from a water solution, where the amount of solids can vary
from 5%-60%. Specifically in the example in Table 1, the film is cast from a slurry containing
appreximately 70% water. The film is wet cast at 9 lﬁil onto a removable polyethylene-coated
paper web, and dried in an oven set at 80°C for about 10 minutes. The film contains menthol
(for breath freshening and cooling). The film is free of whilening agent, Shaping of the films
into the final form is possible via simple blade cutting, rotary or punch ‘press dies.

Example 2

[00104] A film composition is prepared using the ingredients listed in Table II below,

in the same manner as described for Example 1. The film contains menthol. and is free of

\

whitening agents.

Table I1
. Approximate %
Ingredients %(‘(EVOT]‘;OS!“)O n Composition
et basis (Dry Basis)
METHYLCELLULOSE® E15 4 19
METHYLCELLULOSE® E50 4 19
Menthol 4.4 22
Canola Oil 2.6 13
Titanium Dioxide 2 10
SOLKA-FLOC® 300 1.6 8
TWEEN® 80 0.25 1
Glycerin 0.25 1
Triacetin 0.25 1
Cornstarch 0.2 . 1
Water 0Q.S. 5
% Solids 19 —

Example 3

[00105] A film composition is prepared using the ingredients listed in Table IT above,
in accordance with Example 2. Small squares (1/16 inch width) are cut from the cast film. A
dual phase dentifrice composition having the ingrcdients from Table Il is prepared with the film

composition according to Example 2. The dentifrice comprises a first part (Part A) and a second

33

YV



WO 2008/008617 PCT/US2007/072081

part (Part B). and each is separately prepared by the following method with reference to Table

I
The active ingredient to be transferred to the film is a whitening agent (hydrogen
peroxide). Sodium saccharin, sodium fluoride, tetrasodium pyrophosphate (TSPP),
magnesium gluconate. and other salts are dispersed in water and mixed in a conventional
mixer under agitation. The humectants, e.g., glycerin and sorbitol, are added to the water
mixture under agitation. Organic thickeners. such as carrageenan, carboxymethyl
cellulose, GANTREZ® and any polymers, are then added. The hydrogen peroxide
product is added to Part B, The resultant mixture is agitated until a homogeneous gel
phase is formed. The mixture is transferred to a high-speed vacuum mixer: where the
abrasives and inorganic thickeners are added. The mixture is mixed at high speed for 5 to
30 minutes, under vacuum of about 20 to 50 mm of Hg. The flavor oil is weighed out
then added to the mixture. Finally, surfactants, such as sodium laury! sulfate (SLS) or
polyethylene glycol (PEG) are charged into the respective parts in separate mixers. The
film tlakes from Example 2 are added into the Part B formulation and mixed. The
resultant parts are homogeneous, semi-solid, extrudable paste or gel products.
{00106] Part A and Part B can be providé_d in a dual phase vessel having a partition,

such as a dual chamber tube container having a polyethylene barrier.

Table 111 ]
Ingredient Part A Part B
(Weight %) (Weight %)
Sorbitol 27.5
Sodium Saccharin 0.6 ---
Tetrasodium Pyrophosphate 1 ---
Titanium Dioxide 1
Manganese Gluconate 0.05
Sodium Fluoride 0.243 ---
Poivethylene Glycol 600 (PEG 12) 2 10
CARBOPOL® 974P 12 2
Xanthan Gum - 0.4
Sodium Hvdroxide (50%) --- 0.3
Gantrez Liquid (13 %) --- -—-
Sodium Hydroxide (50%) --- 0.3
Glycerin - 40
Phosphoric Acid (85%) 7.7 0.1
Hydrogen Peroxide (35%) — 5.7
Cut Films Fragments from Example 2 - 0.5
Sodium Tripolyphosphate 7
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Sodium Carboxymethyl Cellulose 1 —
lota Carrageenan 0.35 -—-
SYLODENT 783 11 .
SYLODENT XWA 650 High Cleaning Silica Abrasive 10 : o
ZEODENT® 165 Thickening Silica 1.4 —
ZEODENT® 115 — 0.15
Laponite D 0.75 —
Sodium Lauryl Sulfate 2 ---
Flavor 1 1
BHT - 0.03
FD&C Blue Dve #1 (12.5%) ‘ 0.27
Water 0Q.S. Q.S.

[00107] A measurement of the hydrogen peroxide level in stx;ips removed from Part B
of Example 3 is provided in Table [V, in comparison to a Comparative Example A. a
commercially available whitening strip, Crest WHITESTRIPS®, from Procter and Gamble Co.
(Cincinnati, OH, United States of America). Further, testing of the change in shade shows that
over the course of 10 to 15 treatments, the white strips of Example 3 show similar AE

measurements of stained unprophied molars using SPECTROSHADE™

analysis as the
Comparative Example. As such, the transfer of the active ingredient according 1o the methods of
the present invention provides films with an effective amount of transferred active ingredient. so

that the films are suitable for use in an oral whilening composition.

Table IV
Whitening Strip % Peroxide
Film From EXAMPLE 3 1.82

COMPARATIVE EXAMPLE A | 4.77

Example 4

[60108] A film composition is prepared using the ingredients in Table V below, in the
same manner as described for Example 3, except that only a single phase is prepared and the
active ingredient to be transferred to the film is an antibacterial non-ionic halogenated diphenyl
ether (triclosan).

Table V

Ingredient Weight %
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Sodium CMC 0.5
Polyethylene Glycol 600 3
(PEG 12)
Sorbitol 67
Sodium Saccharin 04
Sodium Flucride 0.24
Pigment Color 0.002
ZEODENT® 113 9
Silica Abrasive
ZEODENT® 165 8
Thickening Silica
Triclosan ‘ 0.3
Flavor Qil 1.2
Sodium Lauryl Sulfate 1.5
Cut Films Fragments 0.3
from Example 2
Cocamidopropyl Betaine 0.5
Water Q.S.

Example 5

[00109] A medium comprising glycerin and peroxide as an active ingredient (for
example, aqueous 35% hydrogen peroxide solution) can be used to transfer active ingredient to
films. A variety of active ingredient concentrations can be selected.

[00110] Using the fragments of film composition prepared in accordance with
Example 2. a medium is prepared using the glycerin and hydrogen peroxide used as part of Part
B of Example 3 above. The film is provided at 0.5% by weight and mixed with the
glycerin/hydrogen peroxide medium for 1 to 5 minutes. The medium comprising the film is then
incorporated back into the carrier of the oral care composition, i.e.. it is mixed with other
components of the Part B formula, as described above, where the other ingredients are then

added.
Example 6

[00111] Using the film composition prepared in Example 2. a variety of different
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concentrations of medium are prepared according to Table V1. The transfer time is indicated for
films of Examples A, B, and C. The film strips are submerged and mixed into the medium. The
measured peroxide levels in strips removed at various transfer times from the medium are as

indicated in Table VI. The resulting amount of transferred peroxide in the film indicates that the
portion of peroxide transferred to the filin can be selected based on concentration of the peroxide
in the medium, as well as the length of transfer time. Where the concentration of peroxide in the
medium is relatively high. the amount of transferred peroxide is likewise relatively high. and the

length of required transfer time can be lessened to achieve the same concentration in the film.
Table VI

Film Glycerin Peroxide Film Pieces Transfer | Peroxide
. . - Time Transferred to
(Weight %) | (Weight %) (Weight %) (Minutes) | Film
(Weight %)
Example A 30 5.7 0.5 30 2.9
Example B 20 5.7 0.5 20 4.3
Example C 4.8 1.9 0.5 15 5.1

{00112]

In various embodiments, the present invention provides a rapid and effective

method of transferring active ingredients into films. Further, by pre-forming the film

compositions and later introducing active ingredients thereto, the methods are particularly well

suited to embodiments wherein the active ingredient is fragile or would be impacted by exposure

to the conditions desirable for film manufacturing. The active ingredients transferred into the

film are stable upon storage in a carrier, comprising, for example, incompatible ingredients and

surfactants. Further, the methods of the invention provide easy and economical processing in a

manufacturing plant.

[00113)

It should be understood that the description and specific examples in the

disclosure are intended for purposes of illustration only and are not intended to limit the scope of

the present disclosure.
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We claim:
1. A method of making a film comprising:

introducing a film into a medium comprising an active ingredient, wherein the
film is substantially free of the active ingredient; and

transferring at least a portion of the active ingredient from the medium to the film.
2. The method according to claim 1. wherein the film is porous.

3. The method according to claim |, wherein the transferring occurs until the film
comprises an effective amount of active ingredient in the film, such that the film is suitable for

use in an oral care. personal care, cleansing and/or home care composition.

4. The method according to claim 1, wherein an amount of transferred active

ingredient in the film is greater than about 0.5% by weight of the film.

5. The method according to claim 1, wherein an amount of transferred active

ingredient in the film is about 1% to about 5% by weight of the film.

6. The method according to claim 1, wherein the transferring occurs at greater than

or equal to about 25°C for less than about 48 hours.

7. The method according to claim 1, wherein the film comprises a polymer selected
from the group consisting of water soluble polymers, waler dispersible polymers, and water

insoluble polymers.

8. The method according to claim 7, wherein the polymer is selected from the group
consisting of cellulose ethers, acrylates, methacrylates, polyvinyl alcohol. polyalkylenes,
polyalkylene oxides, polystyrene, polyvinylpym)lildone, polyvinylphosphonates, pelysiloxanes,

derivatives. copolymers, and mixtures thereof.

9. The method according to claim 1, wherein the transferring comprises at least one
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of diffusion of the active ingredient from the medium to the film and absorption into the active

ingredient of the film from the medium.

10.  The method according to claim 1, wherein the active ingredient is selected from
the group consisting of: tooth whitening agents, skin whitening agents, antimicrobial agents,
anti-caries agents, anti-tartar agents, anti-plaque agents, anti-adhesion agents, desenéitizing
agents, anti-inflammatory agents. malodor control agents, flavoring agents, coloring agents. anti-
aging agents, salivary stimulants, periodontal actives. conditioning agents, anti-acne agents. anti-
psoriasis agenls, moisturizing agents, emollients, skin lipid fluidizers, humectants, deodorant
active agents, antiperspirant active agents, natural extracts and essential oils, nutrients, occlusive
agents, enzymes, proteins, amino acids. vitamins, analgesics, sunscreen agents, UV absorbers,

antioxidants. antibiotics, exfoliants, and mixtures thereof.

11, The method according to claim !, wherein the film comprises one of surface
active agents, viscosity modifiers, thickeners, humectants, diluents, fillers, pH modifying agents,
plasticizers. fillers, waxes, texture modifiers, flavoring and/or sweetening agents, preservatives,

solvents, and mixtures thereof.

12. A method of making an oral care, a personal care, a cleansing and/or a home care

composition, the method comprising:

introducing a film into a medium comprising an active ingredient, wherein
the film is substantially free of the active ingredient:

transferring at least a portion of the active ingredient from the medium to the film,
wherein the transferring occurs until the film comprises an effective amount of transferred active
ingredient, so that the film is suitable for use as at least one of the oral care. the personal care, the
cleansing and/or the home care compositions; and

preparing the composition by introducing the film comprising the transferred
active ingredient into a carrier. wherein the film comprising the transferred active ingredient is

stable during storage of the composition.
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13.  The method according to claim 12, wherein the carrier of the composition further

comprises the medium.

14. The method according to claim 12, wherein the carrier comprises one or more
ingredients selected from the group consisting of abrasives, surface active agents, detergent
boosters, viscosity rhodifiers, thickeners, humectants, diluents, pH modifying agents, emollients,
moisturizers, mouth feel agents, sweetening agents. flavoring agents, solvent, water, colorants,

and preservatives,

15.  The method according to claim 12, wherein the composition is in a form selected
from the group consisting of a dentifrice, a confectionary, a film, a paint-on product, a rinse. a
liquid, a paste, a gel, a soap. a body wash, a scrub product. a lotion, a nail care product, a

cleansing powder, a liquid cleanser, and a semi-solid cleanser.

16.  The method according to claim 12, wherein the film comprises a polymer selected
from the group consisting of water soluble polymers. water dispersible polymers. and water

insoluble polymers.

17.  The method according to claim 12, wherein the active ingredient is selected from
the group consisting of: tooth whitening agents, skin whitening agents, antimicrobial agents,
anti-caries agents, anti-tartar agents, anti-plaque. agents, anti-adhesion agents, desensitizing
agents, anti-inflammatory agents. malodor control agents. flavoring agents. coloring agents, anti-
aging agents, salivary stimulants, periodontal actives, skin conditioning agents, hair conditioning
agents, anti-acne agents. anti-psoriasis agents. moisturizing ‘agents, emollients, skin lipid
fluidizers, humectants. deodorant active agents, antiperspirant active agents, natural extracts and
essential oils. nutrients. occlusive agents, cnzymeé. proteins, amino acids, vitamins, analgesics,

sunscreen agents, UV absorbers. antioxidants. antibiotics, exfoliants. and mixtures thereof.
18.  The method according to claim 12, wherein the active ingredient comprises one or
more compounds selected from the group consisting of: peroxides. metal chlorites, PVP-

hydrogen peroxide complex. perborates, percarbonates. persulfates, perphosphates, persilicates,
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peroxyacids. quaternary ammonium compounds, pyridinium, isoquinolinium, pyrimidine,
amidine, bispyridine, piperidine, guanides, N®acyl amino acid alkyl esters. non-ionic
halogenated dipheny! ethers, phthalic acid, chlorhexidine, sanguinarine, salicylanilide, domiphen
bromide. zinc ion source, stannous ion source, chlorite ion source, salts, derivatives. and

mixtures thereof.

19. The method according to claim 12, wherein the amount of active ingredient in the

film after the transferring is greater than about 0.5% by weight of the film.

20.  The method according to claim 12, wherein the amount of active ingredient

present in the film after the transferring is about 1% to about 5% by weight of the film,

21.  The method according to claim 12, wherein the film comprises one or more of
surface active agents, viscosity modifiers, thickeners. humectants, diluents. fillers, pH modifying
agents, plasticizers, fillers, waxes. texture modifiers, flavoring and/or sweetening agents.

preservatives, solvents, and mixtures thereof.

22,  The methed according to claim 12, wherein the film comprising the transferred

active ingredient is porous.

23. A method of making an oral care composition, the method comprising:

introducing a film into a medium comprising an oral active ingredient comprising
a whitening agent, wherein the film is substantially free of the active ingredient; and

transferring at least a portion of the oral active ingredient from the medium to the
film. wherein the transferring occurs until the film comprises an effective amount of transferred
active ingredient, so that the film is suitable for use in the oral care composition; and

preparing the oral care composition by introducing the film comprising the
transferred oral active ingredient into a carrier, wherein the film comprising the transferred active

ingredient is stable during storage of the oral care composition.
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24.  The method according to claim 23, wherein the whitening agent comprises one or
more compounds selected from the group consisting of: peroxides, metal chlorites, PVP-
hydrogen peroxide complex, perborates, percarbonates. persulfates, perphosphates, persilicates,

and peroxyacids.

25. The method aécording to claim 23, further comprising contacting the oral care

composition with an oral surface.

26.  The method according to claim 23, wherein the amount of active ingredient in the

film after the transferring is greater than about 0.5% by weight of the film.

27.  The method according to claim 23, wherein the amount of active ingredient

present in the film aficr the transferring is about 1% to about 5% by weight of the film.
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METODOS PARA ELABORAR COMPOSICIONES QUE COMP.RENDEN PELICULAS
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REFERENCIA RECIPROCA A SOLICITUDES RELACIONADAS

{0001]Esta solicitud reclama la prioridad de la Solicitud de Patente de Estados Unidos Serie N° 11/457.610
presentada el 14 de julio de 2006, cuyo contenido es incorporado en la presente por referencia. |

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

[0002]Las peliculas que contienen materiales funcionales o activos son utiles en una variedad de
aplicaciones, incluyendo productos para el cuidado oral, cuidado personal, cuidado del hogar y limpieza.
Tales pelicutas son tipicamente almacenadas en un portador o vehiculo del producto. Durante el uso, las
peliculas tipicamente se degradan por ruptura quimica o fisica, liberando de ese modo el material activo_o
funcional al ambiente circundante. De esta manera, las peliculas proporcionan una oportunidad para una
liberacion localizada de una alta concentracion de materiales activos cerca de una superficie objetivo.
[0003]Unos métodos convencionales para formar estos materiales incorporan los materiales funcionales ¢
actives a la pelicula durante su elaboracién. La pelicula es entonces cortada a menudo en hojuelas o
pedazos, los cuales son introducidos y dispersados en el portador de! producto. Sin embargo, hay un
potencial de inestabilidad del material activo en la pelicula durante el almacenaje debido a la migracion
potencial desde la pelicula al portador ylo la interaccion negativa del material activo en la pelicula con
componentes incompatibles en el portador. Ademas, el paso adicional de afadir el material activo al proceso
de elaboracion de la pelicuta tiene costos de elaboracién concomitantes.

[0004]Unos métodos alternativos y mejorados para elaborar peliculas que contienen tales materiales activos
para una variedad de productos de consumo serian por lo tanto deseables. Adicionalmente, el desarrollo de
unas composiciones que son estables durante el almacenaje es también deseable.

BREVE SUMARIO DE LA INVENCION

{0005]En varias realizaciones, la presente invencion esta dirigida a un método para elaborar una pelicula,
que comprende introducir una pelicula que esta sustancialmente libre de un ingrediente activo a un medio
que comprende el ingrediente activo. La pelicula es tal que el ingrediénte activo puede ser
convenientemente transferido a la misma. En ciertas realizaciones, la pelicula es porosa. Preferiblemente,

por lo menos una porcion del ingrediente activo presente en el medio es transferido a la pelicula.



[0006]EN otras realizaciones, se proporcionan unos métodos para elaborar composiciones para el cuidado
oral, el cuidado personal, la limpieza ylo el cuidado del hogar. Los métodos comprenden introducir una
pelicula a un medio que comprende un ingrediente activo. Preferiblemente, la pelicula esta sustancialmente
libre del ingrediente activo, pero es tal que el ingrediente activo puede ser convenieﬁtemente transferido a la
misma. En algunas realizaciones, los métodos comprenden transferir por lo menos una porcion del
ingrediente activo desde el medio a la pelicula, en donde fa transferencia ocurre hasta que la pelicula
comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo transferido, de tal modo que la pelicula es adecuada
para ser usada como por lo menos una de: una composicion para el cuidado oral, una composicion para el
cuidado personal, una composicion de limpieza y/o una composicién péra el cuidado del hogar. Tales
composiciones pueden ser preparadas introduciendo la pelicula que comprende el ingrediente activo
transferido a un portador, en donde la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido es estable
durante el almacenaje de la composicion. |

(0007]En ain otras realizaciones, un método para elaborar una composicion para el cuidado oral comprende
introducir una pelicula a un medio que comprende un ingrediente activo oral. El ingrediente activo oral
comprende un agente blanqueador. La pelicula esta sustancialmente libre del ingrediente activo, y es tal que
el ingrediente activo puede ser convenientemente transferido a la misma. Por lo menos una porcion del
ingrediente activo oral es transferido desde el medio a la pelicula. La transferencia ocurre hasta que la
pelicula comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo transferido, de modo que la pelicula es
adecuada para ser usada en la composicion para el cuidado oral. La composicién para el cuidado oral es
preparada introduciendo la pelicula que comprende el ingrediente active oral transferido a un portador.
Adicionalmente, la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido es estable durante el almacenaje
de la composicion para el cuidado oral.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

[0001]En toda la presente descripcion, los intervalos son usados como una herramienta para describir todos
y cada uno de los valores que estan dentro del intervalo. Cualquier valor dentro del intervalo puede ser
seleccionado como el extremo del intervalo, Adicionalmente, fodas las referencias citadas en toda la

descripcion son expresamente incorporadas por referencia en su totalidad. Segun se usa en la presente,



todas las referencias a una concentracion de ingredientes son en base al peso, a menos que se indique lo
contrario.

[0008]En varias realizaciones, la invencién proporciona unos métodos para elaborar una pelicula que
comprende un ingrediente activo. En particular, las realizaciones de la invencion se refieren a unos métodos
para introducir un ingrediente activo a una pelicula.

[0009]Las peliculas que comprenden ingredientes activos son utiles en varios tipos de composiciones,
particularmente en productos de consumo, tales como composiciones para el cuidado oral, cuidado personal,
limpieza y/o cuidado del hogar. Tales composiciones comprendenv tipicamente un portador al cual la pelicula
es introducida y distribuida. Convencionalmente, los ingredientes activos son incorporados a la pelicula con
otros precursores durante la elaboracion de la pelicula, es decir, durante el moldeo por solvente, la extrusion,
el moldeo por soplado y similares. La pelicula que comprende el ingrediente activo es entonces afadida al
portador de la composicion. .

[0010]Sin embargo, este método para introducir el ingrediente activo a la pelicula puede ser bastante
costoso. Tipicamente, afiade un paso de procesamiento adicional durante la elaboracion y adicionalmente
puede introducir ineficiencias al procesamiento.  Adicionalmente, puede limitar las condiciones de
procesamiento para la elaboracion de la pelicula con el fin de proteger al ingrediente activo contra la
desactivacion o destruccion por factores tales como calor, presion, fuerza fisica excesiva, solventes severos
o agentes de curado. Cuando el ingrediente activo es introducido al portador de la composicion, hay un
potencial afiadido de inestabilidad de la pelicula en el portador. Por ejemplo, se ha observado en ccasiones
que el ingrediente activo se difunde desde la pelicula al portador, reduciendo asi la concentracion localizada
de ingrediente activo en |a pelicula, y reduciendo |a eficacia de las compaosiciones.

[0011]En contraste, unos métodos superiores son broporcionados en varias realizaciones de la presente
invencion. El método preferido comprende introducir una pelicula a un medio gue comprende un ingrediente
activo, en donde la pelicula esta sustancialmente Iibré del ingrediente activo, y en donde la pelicula es tal
que el ingrediente activo puede ser convenientemente transferido a la misma. Segin se usa en a presente,
"sustancialmente libre" significa que el ingrediente activo esta ausente de la pelicula en la medida que no
esta presente en un nivel eficaz y/o no puede ser detectado. Por lo menos una porcidn del ingrediente activo

presente en el medio es entonces transferido a la pelicula.
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[0012]Segln se usa en la presente, el término "transferir” se refiere a mover o transportar el ingrediente
activo desde el medio a la pelicdla. Este término abarca el movimiento tanto pa_lsivo como activo de las
moléculas de ingrediente activo a la pelicula. La transferencia pasiva tipicamente no requiere un agente
externo (por ejemplo, fuerza mecanica, energia guimica yf/o térmica) para lograr el movimiento del
ingrediente activo. La transferencia pasiva abarca tipicamente los fendbmenos de transporie de masa
incluyendo difusion, en donde las moléculas de ingrediente activo son transportadas fisicamente a través de
un gradiente de concentracion para aproximarse al equilibrio termodinamico.  Adicionalmente, la
transferencia pasiva puede incluir interaccion electroguimica, absorcion, adsorcidn y/o movimiento por accion
capilar del ingrediente activo a la pelicula, en donde la aplicacion de un agente extemo no es requerida para
lograr un movimiento suficiente del ingrediente activo a la pelicula. El transporte activo se refiere a la
aplicacién de una fuerza o agente externo, tal como temperatura, presion, fuerza eléctrica y/o mécénica,
para lograr el movimiento del ingrediente activo desde el medio a la pelicula. Por ejemplo, la aplicacion de
una fuerza o agente extemno puede promover el movimiento de las moléculas de ingrediente activo contra un
gradiente eléctrico o una barrera de transporte fisico.

[0013]En ciertas realizaciones, se proporciona un método para elaborar una composicion para el cuidado
oral, una composicion para el cuidado personal, una composicién de limpieza y/o una composicion para el
cuidado del hogar. El método ‘comprende introducir ﬁna pelicula a un medio que comprende un ingrediente
activo. La pelicula esta sustancialmente libre del ingrediente activo, y es tal que un‘ingrediente activo puede
ser transferido a la misma. En algunas realizaciones, la pelicula es porosa. Por [o menos una porcion de!
ingrediente activo presente en el medio es transferido a la pelicula. La fransferencia ocurre hasta que la
pelicula comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo transferido, de modo que la pelicula sea
adecuada para ser usada como por lo menos una d:e las composiciones para el cuidado oral, el cuidado
personal, la limpieza y/o el cuidado del hogar. La composicion es preparada introduciendo la pelicula que
comprende el ingrediente activo transferido a un portador, en donde 1a pelicula que comprende el ingrediente
activo transferido es estable durante el almacenaje de la composicién.

[0014]Una cantidad "efectiva’ de un ingrediente activo es una cantidad que contribuye a su fin y/o uso
propuesto, y/o tiene un efecto detectable para el mismo. Preferiblemente, la cantidad efectiva es suficiente

para tener el efecto terapéutico, limpiador y/o profilactico deseado sobre el objetivo (por ejemplo, sujeto
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humano o animal inferior, superficie doméstica y similares) al cual la composicion que comprende la pelicula
es administrada. Preferiblemente, el ingrediente activo no inflinge afectos secundarios adversos indebidos
(tales como toxicidad, irritacion, respuesta alérgica), conmensurable con una relacion riesgo/beneficio
razonable. La cantidad efectiva especifica del ingrediente activo variara con factores tales como la condicion
o el sujeto particular que esta siendo tratado, la condicidn fisica, Ia naturaleza de la terapia concurrente (si la
hay), el ingrediente activo especifico usado, la forma de dosificacion especifica, el portador empleado y el
régimen de dosificacion deseado.

[0015]Por o tanto, la seleccién del ingrediente activo depende de las aplicaciones para las cuales las
compaosiciones deben ser usadas, es decir, su fin propuesto. Asi, segiin se usa en la presente, un
"ingrediente activo” es un material que tiene una utilidad deseada en la cbmposici()n. En varias
realizaciones, tales utilidades pueden ser limpiadoras, protectoras, terapéuticas, cosméticas, estéticas,
decorativas y sensoriales, o combinaciones de las mismas. Tal como se describié anteriormente, las
composiciones de la presente invencion pueden ser usadas en una variedad de superficies objetivo,
incluyendo superficies industriales, domésticas, somaticas humanas y animales, particularmente superficies
orales, dérmicas y queratinosas. Unos ejemplos no limitativos de superﬁcies objetivo incluyen superficies
orales, tales como el esmalte dental; superficies dérmicas, tales como la piel, superficies de tejidos
queratinosos, tales como las ufias y el cabello; superficies domésticas, tales como articulos de metal,
utensilios, fibras, telas, cubiertos, productos del hogar, baldosas, pisos, ceramicas, metales y similares. Los
ingredientes activos incluyen aquéllos que son seleccionados para ser mantenidos por separado en un
recipiente y eniregados y liberados independieniemente por medio de la pelicula, y pueden incluir
compuestos o componentes que son considerados como ingredientes activos, y viceversa.

[0016]Las peliculas que comprenden el material activo pueden ser proporcionadas, por ejemplo, en una
composicion para el cuidado oral, la cual puede tenef la forma de un dentifrico (incluyendo pastas dentales,
geles dentales, enjuagues bucales, polvos dentales y pastas profilacticas), confites (incluyendo gomas de
mascar, globulos y caramelos masticables), pelicula, producto a ser aplicado como pintura, formulacién de
pulimento profesional o cualquier otra forma conocida por aquélios versados en el arte. Las peliculas
también pueden ser usadas en composiciones para el cuidado personal, tales como, por ejemplo, jabones,

geles para el bafio, lavados corporales, exfoliantes, champles, lociones, protectores solares, productos para

4

I



auto-broncearse, productos antitranspirantes y desodorantes, productos para el cuidado de las ufias y
similares. Similarmente, las peliculas puedeh ser también usadas en limpiadores y/o composiciones para el
cuidado del hogar, incluyendo, por ejemplo, polvos, pastas, liquidos para lavar los platos y detergentes para
lavaplatos automaticos, detergentes y suavizantes de telas, y limpiad_ores de superficies duras.

[0017]La siguiente discusion de ingredientes activos es meramente como ejemplo y no debe ser visualizada
como limitando el alcance de los ingredientes activos que pueden ser introducidos a las peliculas de acuerdo
con los métodos de la presente invencion, ya que todos los ingredientes activos adecuados conocidos por
aquellos versados en el arte para estos varios tipos de composiciones son contemplades. Queda entendido
que, aunque los atributos generales de cada una de las categorias anteriores de ingredientes activos pueden
diferir en su actividad, puede haber algunos atributos comunes, y cualquier material dado puede sefvir para
multiples propdsitos dentro de dos o mas de tales categorias y puede ser adecuado para ser usado en varios
tipos de composiciones.

[0018]Unos ejemplos no limitativos de ingredientes activos para el cuidado oral, para composiciones para el
cuidado oral, incluyen, por ejemplo, agentes blanqueadores de los dientes, agentes antimicrobianos, agentes
anticaries, agentes anti-sarro, agentes anti-placa, agentes anti-adhesion, agentes desensibilizadores,
agentes anti-inflamatorios, agentes para el control dei mal olor, agentes de provision de sabor, agentes de
provision de color, agentes anti-envejecimiento, estimulantes salivales, activos periodontales, agentes
acondicionadores, agentes humectantes, emolientes, exiractos naturales y aceites esenciales, nutrientes,
enzimas, proteinas, aminoacidos, vitaminas, analgésicos, antibidticos y mezclas de los mismos. Unos
ejemplos de ingredientes activos entre aquéllos Utiles en la presente son descritos en las Patentes de
Estados Unidos Nos. 4.894.220 de Nabi y col., 5.288.480 y 5.776.435, ambas de Gaffar y col., 5.681.548 to
Esposito y col., 5.912.274 and 5.723.500 ambas de Stringer y col., 6.290.933 de Durga y col., y 6.685.921 de
Lawlor, asi como en la Publicacidn de Solicitud de Patente de Estados Unidos N° 2003/0206874 de Doyle y
col. Adicionalmente, las mezclas de ingredientes activos para el cuidado oral, incluso dentro de la misma
clasificacion, son contempladas por la presente invencion.

[0019]Unos ejemplos de ingredientes activos orales adecuados incluyen agentes blanqueadores para
superficies orales, tales como los dientes. En varias realizaciones, las composiciones de pelicula de la

presente invencién comprenden uno o mas agentes blanqueadores en la pelicula. Tal como se discute
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adicionalmente mas adelante, un "agente blanqueador” es un material que es efectivo para blanquear una
superficie oral de tejido duro (es decir, esmalte u ofras superficies dentales) a la cual es aplicado. En una
realizacion de la presente invencion, e! agente blanqueador comprende un compuesto de peréxido. Segin
se menciona en la presente, un "compuesto de perdxido” es un compuesto oxidante que comprende un
grupo oxigeno-oxigeno bivalente.

[0020]En ciertas realizaciones, el ingrediente activo comprende un compuesto de perdxido que est
preferiblemente presente en la composicion total para el cuidado oral en cualguier cantidad suficiente para
producir un efecto blanqueador detectable. Una "concentracion equivalente de peroxido de hidrégeno” para
un compuesto de peroxido dado se refiere a una cantidad de un compuesto activo de peroxido que produce
un i6n peroxido de hidrogeno o un ion perdxido organico en una cantidad equivalente al ion peroxido de
hidrégeno entregado por el perdxido de hidrogeno puro bajo las mismas condiciones.

[0021]Preferiblemente, los compuestos de perdxido estan presentes en las composiciones para el cuidado
oral en una cantidad de una concentracion equivalente de perdxido de hidrogeno de la composicion para el
cuidado oral de aproximadamente 1 hasta aproximadamente 15%; opcionélmente aproximadamente 1 hasta
aproximadamente 10%; opcionalmente aproximadamente 3 hasta aproximadamente 10% en peso de la
composicién. En ciertas realizaciones preferidas, la concentracion equivalente de perdxido de hidrégeno es
entre aproximadamente 2% y aproximadamente 8%; en algunas realizaciones es aproximadamente 6%.
[0022]Uno o méas compuestos de perdxido adecuados pueden ser cualesquiera agentes blanqueadores
basados en peroxido que suministran un ién peroxido de hidrogeno o un ién peroxido organico. Tales
compuestos de peroxido incluyen peréxidos e hidroperoxidos, tales como peroxido de hidrogeno, peroxidos
de metales alcalinos y alcalinotérreos, compuestos de peroxi organicos, peroxi é&cidos, sales
farmacéuticamente aceptables y mezclas de los mismos.

[0023]En ciertas realizaciones de la invencion, el agente blanqueador comprende un compuesto que genera
peroxido de hidrogeno inorganico, tal como, por ejemplo, sales de persulfato, dipersulfato, percarbonato,
perfosfato, perborato y persilicato de metales alcalinos y alcalinotérreos, tales como, por ejemplo, sales de
persulfato de sodio, dipersulfato de sodio, percarbonato de sodio, perfosfato de sodio, perborato de sodio,
persilicato de sodio, persulfato de potasio, dipersulfato de potasio, percarbonato de potasio, perfosfato de

potasio, perborato de potasio, persilicato de potasio, ‘dipersulfato de litio, percarbonato de litio, perfosfato de
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litio, perborato de litio, persilicato de litio, persulfato de calcio, dipersulfato de calcio, percarbonato de calcio,
perfosfato de calcio, perborato de calcio, persilicato de calcio, persulfato de bario, dipersulfato de bario,
percarbonato de bario, perfosfato de bario, perborato de bario, persilicato de bario, persulfato de magnesio,
dipersulfato de magnesio, percarbonato de magnesio, perfosfato de magnesio, perboratc de magnesio y
persilicato de magnesio asi como peroxido de sodio, perdxido de potasio, peroxido de litio, peréxido de
calcio, perdxido de bario y peroxido de magnesio y combinaciones de cualesquiera de los anteriores.
[0024]En ciertas realizaciones, el agente blanqueador comprende compuestos de peroxi organicos
incluyendo perdxide de carbamida (también conocido como perdxido de hidrégenc de urea), perc’_)xido de
hidrogeno de glicerilo, peroxidos de hidrogeno de alquilo, perdxidos de dialquilo, peroxi acidos de alquilo,
peroxi esteres, peroxidos de diacilo, peroxido de benzoilo y monoperoxiftalato, y mezclas de los mismos, asi
como sales de peroxi acidos inorganicos tales como sales de persulfato, dipersulfato, percarbonato,
perfosfato, perborato y persilicato de metales alcalinos y alcalinotérreos tales come litio, potasio, sodio,
magnesio, calcio y bario, y mezclas de los mismos. En varias realizaciones, el compuesto de perdxido
comprende perdxido de hidrégeno, perdxido de urea, percarbonato de sodio y mezclas de los mismos.
[0025]Los compuestos de liberacion de peréxido particularmente Gtiles como ingrediente activo de agentes
blangueadores en composiciones para el cuidado oral de la presente invencion ihcluyen compuestos que
contienen peroxido tales como peroxido de urea, percarbonato de sodio, perborato de sodio y complejos de
polivinilpirrolidona-H202 (en adelante "PVP-H20,"). La PVP o polivinilpirrolidona es también conocida como
poli-N-vinil-poli-2-pirrolidona. Unos complejos de PVP-Hz0z tanto lineales como eniazados transversalmente
son conocidos en el arte y son descritos en las Patentes de EE.UU. Nos. 3.376.110 y 3.480.557 de Shiraeff;
y 5.122.370 de Merianos y col. El PVP-H:02 es estable en un ambiente anhidro. En la exposicion a
ambientes altamente acuosos, tales como en la cavidad oral, el PVP-H20, se disocia en las especies
individuales (polimero de PVP y H202). En una realizacion, el compleje de PVP-H20; es aproximadamente
80% de polivinilpirrolidona y 20% de Hz02. La concentracién de PVP en el complejo de PVP-H20: es
independiente de la concentracion de PVP potencial, en donde PVP es usado como un polimero para formar
la pelicula.

[0026]En varias realizaciones, el agente blanqueador comprende un compuesto de peréxido tal como

perdxido de hidrégeno, peroxido de urea, percarbonato de sodio 0 mezclas de los mismos. El agente
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blanqueador comprende preferiblemente aproximadamente 0,1% hasta aproximadamente 50%, de
preferencia aproximadamente 0,1% hasta aproximadamente 5%, de mayor preferencia aproximadamente
0,1% hasta aproximadamente 2% de la composicion total para el cuidado oral, dependiendo de la
concentracion equivalente de perdxido de hidrogeno del agente blanqueador seleccionado. En la pelicula, el
agente blanqueador comprende preferiblemente aproximadamente 0,01% hasta aproximadamente 50%, de
mayor preferencia aproximadamente 0,1% hasta aproximadamente 5% de la pelicula.
[0027]En varias realizaciones, e-I ingrediente activo es un ingrediente activo oral que comprende un
compuesto no ionico. Por ejemplo, unos agentes antibacterianos no iénicos incluyen compuestos fenélicos
y/o bisfendlicos, tales como difenil éteres halogenados, incluyendo triclosan (2,4,4'-tricloro-2'-hidroxi-
difeniléter), triclocarban (3,4 ,4-triclorocarbanilida), 2-fenoxietanol, ésteres de benzoato, carbanilidas, fenoles,
timol, eugenol, hexil resorcinol y 2,2'-meti|eno-bis(4-c|org-6-bromofenol). Tales agentes antibacterianos
pueden estar presentes en varias cantidades, ales como aproximadamente 0,001 hasta aproximadamente
5% en peso de la composicion total para el cuidado oral.
[00Z8]EI agente para el cuidado oral también puede comprender opcionalmente un ingrediente activo
cationico para el cuidado oral. Unos ingredientes activos cationicos adecuados para ser usados en
compaosiciones para el cuidado oral incluyen, por ejemplo; |

(i) compuestos de amonio cuaternario, tales como aquéllos en los cuales uno o dos de los
sustituyentes en el nitrogeno cuaternario tiene desde 8 hasta 20, preferiblemente desde 10 hasta 18 atomos
de carbono y es preferiblemente un grupo alquilo, el cual puede estar opcionalmente interrumpido por una
amida, éster, oxigeno, azufre o anillo heterociclico, mientras que los sustituyentes restantes tienen un
numero inferior de atomos de carbono, por ejemplo de 1 a 7, y son preferiblemente alquilo, por ejemplo
metilo ¢ etilo, o bencilo. Unoé ejemplos de tales compuestos incluyen cloruro de benzalconio, cloruro de
dodecil trimetil amonio, cloruro de bencil dimetil estea.n'l amonio, bromuro de hexadecil trimetil amonio,
cloruro de bencetonio (cloruro de diisobutil fenoxietoxietil dimetil bencil amonio) y cloruro de metil bencetonio;

(i) compuestos de piridinio e isoquinolinio, incluyende cloruro de hexadecil piridinio, bromuros de alquil
isoquinolinio, cloruro de tetradecil piridinio y clorure de N-tetradecil-4-etil-piridinio;

(iiy ~derivados de pirimidina tales como hexetidina (5-amino-1,3-bis{2-etilhexil)-5-metil-

hexahidropirimidina);
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(iv) derivados de amidina tales como isetionato de hexamidina (isetionato de 4,4'-diamidino-c,c-
difenoxi-hexano);

(v) derivados de bispiridina tales como dihidrocloruro de octenidina (dihidrocloruro de N,N'-[1,10-
decanodiil-di-1(4H)-piridinil-4-ilideno]-bis(1-octanamina));

(vi) guanidas, por ejemplo, mono-biguanidas tales como p-clorobencil-biguanida y N'-(4-clorobencil)-
N"-(2.4-diclorobencil)biguanida, poli(biguanidas) tales como hidrocloruro de polihexametileno biguanida, y
bis-guanidas de la formula general (1):

A(X),-N-C-NH-C-NH-(CH,),-NH-C-NH-C-N-(X 1), ,-A!

RNH NH HN HNR' (1)

en donde cada uno de A y A? representa {i) un grupo fenilo opcionalmente sustituido por alquilo (C1.4), alcoxi
{C14), nitro o haldgeno, (i) un grupo alquilo (C1.12) o (iii) un grupo aciclico (Cs.12); cada uno de X y X!
representa alquileno (C1.3); cada uno de R y R' representa hidrégeno, alquilo (C1.12) o aril-alquilo (C1.6); cada
uno de Zy Z1es 0 o 1; nesun entero de 2 a 12; y la cadena de polimetileno (CHz)n puede estar
opcionalmente interrumpida por oxigeno o azufre o un nicleo aromatico (por ejemplo, fenilo o naftilo); y sales
de adicion a &cidos oralmente aceptables de los mismos; unos ejemplos de tales bis-biguanidas incluyen
clorhexidina y alexidina. Unas sales de adicién a 4cido adecuadas de las bis-biguanidas de formula general
(1) incluyen diacetato, dihidrocloruro y digluconato. Unas sales de adicion a acido adecuadas de la
clorhexidina incluyen las sales de digluconato, diformato, diacetato, dipropionato, dihidrocloruro,
dihidroyoduro, dilactato, dinitrato, sulfato y tartrato. Unas sales de adicion a acido adecuadas de alexidina
incluyen las sales de dihidrofluoruro y dihidrocloruro.

[0029]Otros agentes opcionales para el cuidado oral que son compuestos cationicos incluyen ésteres y sales
de alquilo N®-acil aminoacido de representados generalmente por la férmula (2) a continuacion:

|T]'I
[R2CONHCH(CH2)HNHCNH2]+ X~

COOR'! 2)
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en donde R' es una cadena de alquilo de 1 a 8 atomos de carbono, preferiblemente de 1 a 3 atomos de
carbono, y de mayor preferencia 3 atomos de carbono; R2 es una cadena de alquilo de 6 a 30 atomos de
carbono, preferiblemente de 10 a 12 atomos de carbono, y mezclas de los mismos; y X s un anion. En
varias realizaciones, la porcion R2CO comprende un residuo de acido graso natural tal como un acido graso
natural seleccionado del grupo consistente en acido graso de aceite de coco, residuo de acido graso de
sebo, o un mono-residuo de &cido graso tal como aquél seleccionado del grupo consistente en residuos de
acido graso de lauroilo (Ci2), miristilo (Cia), estearoilo (C1g) y mezclas de los mismos. En ciertas
realizaciones, la porcién RZCQO comprende un residuo de acido graso de lauroilo.

[0030]X puede ser cualquier contra-anién que proporciona un grado razonable de solubilidad en agua
(preferiblemente por lo menos aproximadamente 1 g en 1 1 de agua). Unos ejemplos de X incluyen contra-
aniones que forman sales de éster de la formula identificada anteriormente, sales de &cidos inorganicos,
tales como aquéllos que comprenden atomos de halégeno (por ejemplo cloruro o bromuro) o fosfato acido, o
sales organicas tales como acetato, tartrato, citrato o pirrolidona-carboxilato (PCA). Se prefiere la sal de
cloruro.

[0031]Unos ejemplos de ésteres de la formula antes identificada en donde'n en la formula es igual a 3, que
son (tiles para las presentes composiciones para el cuidado oral, incluyen sales de metil éster de N®-cocoil-
L-arginina, etil éster de N*-cocoil-L-arginina, propil éster de N%-cocoil-L-arginina, metil éster de N*-estearoil-
L-arginina, etil éster de N%-estearoil-L-arginina, tales como hidrocloruro. En una realizacion, el agente
cationico para el cuidado oral comprende una sal de cloruro de hidrogeno de etil laurcil arginina (ELAH).
[0032]En algunas realizaciones, los ingredientes activos cationicos preferidos son seleccionados del grupo
consistente en cloruro de benéetonio, octenidina, hexetidina, hexamidina, cloruro de cetil piridinio,
clorhexidina, 'aiexidina, sales de alquil éster de N®-acil aminoacido, y mezclas de los mismos. En algunas
realizaciones, el ingrediente activo para el cuidado oral comprende cloruro de cetil piridinio (CPC por sus
siglas en inglés). En algunas realizaciones, el ingrediente activo para el cuidado oral comprende una sal de
alquil éster de N*-acil aminoacido, tal como hidrocloruro de etil éster de lauroil arginina (ELAH).

[0033]En ciertas realizaciones, un agente activo para el cuidado oral es un agente anti-unién. Aunque no es
limitante con respecto a la presente invencion, se cree en general que los ingredientes activos para el

cuidado oral que son agentes anti-unién interactian con una superficie oral, de tal modo que las bacterias y
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componentes de biopelicula no puedan adherirse a la misma, o interactian con la bacteria propiamente
dicha para incapacitar su union a la superficie oral, probablemente interactuando con las adhesinas, los
ligandos u otros radicales sobre la superficie de las bacterias que usualmente facilitarian un enlace con un
receptor u otro radical en la superficie oral. Aunque no es limitante en cuanto a la presente invencion, se
cree que, en algunas realizaciones, las sales de alquil éster de N*-acil aminoacido descritas anteriormente,
tales como hidrocloruro de etil laurcil arginato (ELAH), funcionan como un ingrediente activo anti-union.
[0034]En algunas realizaciones, el ingrediente activo oral comprende un ingrediente activo para el cuidado
oral que un agente de ruptura de biopelicula. Un "agente de ruptura de biopelicula® es generalmente un
compuesto que impide la formacion de una biopelicula y/o ataca una biopelicula ya formada sobre una
superficie oral e incluye enzimas que pueden hidrolizar las proteinas, almidén y lipidos, que forman parte de
una matriz de biopelicula. En algunas realizaciones, tales ingredientes activos son enzimas, incluyendo, por
ejemplo, enzimas de proteasa, tales como cisteina proteasas o serina proteasas. Las enzimas més
preferidas incluyen: papaina (por éjemplo aislada del latex de la fruta verde y las hojas de Carica papaya),
ficina (por ejemplo aislada del latex de arboles de higo tropicales Ficus glabrata), krillasa (por ejemplo
aislada del krill de la Antartica), otras cisteina y serina proteasas, glucoamilasa, dextranasa, mutanasa,
lisozima, lipasa de plantas, lipasa gastrica, lipasa pancreatica, tanasa, bromelaina, quimotripsina, alcalasa,
amalisecs, lactoferring, gingipainas, glucosa oxidasa, elastasas y/o celulasas pectinasa, y mezclas de las
mismas. Otros agentes de ruptura de biopelicula (tiles para la cavidad oral incluyen histatina sintética,
furanona, derivados de furanona y mezclas de cualesquiera de los anteriores.

[0035]Las composiciones para el cuidado oral de 1a presente invencion pueden comprender opcionalmente
otros agentes anti-placa/de ruptura de placa ademas de aquéllos expuestos anteriormente, incluyendo, sin
limitacién: fuentes de ién cobre, magnesio y estroncio, tipicamente proporcionados en forma‘de sal;
copolioles de dimeticona tales como copoliol de cetil dimeticona; urea; lactato de calcio; glicerofosfato de
calcio; poliacrilatos de estroncio; y mezclas de los mismos.

[0036]En ciertas realizaciones, el agente para el cuidado oral comprende un compuesto activo para el
cuidado oral que es un agente anti-inflamatorio. Unos compuestos anti-inflamatorios (tiles incluyen
flavonoides, flavanos, partenélidos, tales como partendlidos de sesquiterpeno lactona, androstenodiol (AED)
y deshidroepiandrosterona (DHEA). Ofros agentes anti-inflamatorios Utiles incluyen medicamentos anti-
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inflamatorios no esteroides (NSAID por sus siglas en inglés), tales como indometacina, flurbiprofeno,
ketoprofeno, ibuprofeno, naproxeno, acido meclofenamico y mezclas de los mismos. Otros agentes anti-
inflamatorios adecuados ufiles como agentes activos para el cuidado oral incluyen extracto de orégano (por
ejemplo extractos de Origandm vulgare, cominmente conocido como ‘“orégano”, "orégano silvesire” 0
"mejorana silvestre”) como se discute en la Solicitud de Patente de Estados Unidos Serie N° 11/256.788 de
Worrell y col., presentada el 24 de octubre de 2005, o extracto de magnolia, derivado de plantas en la familia
Magnoliaceae tales como Magnolia officinalis como se describe en la Solicitud de Patente de Estados Unidos
Serie N° 11/285.809 de Gaffar y col., presenta el 23 de noviembre de 2005.

[0037]Un ingrediente activo preferido para el cuidado oral comprende una combinacion de por lo menos un
flavonoide y por lo menos un flavano, tal como UNIVESTIN®, el cual es. elaborado y vendido por Unigen
Pharmaceuticals, In¢. (Superior, CO, Estados Unidos de América). Una descripcion completa de
UNIVESTIN® puede ser encontrada en la Publicacién de Solicitud de Patente de Estados Unidos N°
2003/0216481 de Jia.

[0038}Unos ejemplos de antioxidantes utiles como ingrediente activo oral incluyen hidroxianisol butilado
(BHA por sus siglas en inglés), hidroxitolueno butilado (BHT por sus siglas en inglés), vitamina A,
carotenoides, tocoferoles (vitamina E), flavonoides, polifenoles, acido ascorbico {vitamina C), antioxidantes
herbales, clorofila, melatonina, cloruro, calcio, éxido de calcio, cloruro de calcio, ubiquinona disédica
(coenzima Quo), galato de etilhexilo, perdxido de hidrdgeno, yodo, licopeno, ascorbato de magnesio, sulfito
de potasio, bisulfito de sodio, &cido tiolactico y mezclas de los mismos. En ciertas realizaciones, las
composiciones para el cuidado oral comprenden un ingrediente activo para el cuidado oral que es un
antibiotico, tal como augmentina, amoxiciling, tetraciclina, doxiciclina, minociclina, hetronidazol, neomicina,
kanamicina y clindamicina; y mezclas de los mismos.

[0039]Otros ingredientes activos orales dtiles incluyen fuentes de ion fluoruro, preferiblemente presentes en
una cantidad suficiente para suministrar aproximadamente 25 ppm hasta aproximadamente 5.000 ppm de
iones fluoruro, tales como fluoruro de sodio, fluoruro de potasio, fluorosilicato de sodio, fluorosilicato de
amonio, monofluorofosfato (MFP) de sodio, y fluoruros de amina, 'incluyendo olaflur (N'-octadecil-
trimetilenodiamina-N,N,N*-tris(2-etanol)-dihidrofluoruro). Unas fuentes de ion estafioso adecuadas incluyen,

sin limitacion: fluoruro estafioso, otros haluros estafiosos tales como dihidrato de cloruro estaioso,
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pirofosfato estafioso, sales de carboxilatos estafiosos organicos tales como formato, acetato, gluconato,
lactato, tartrato, oxalato, malonato y citrato estafioso, gliéxido de etileno éstafioso y similares. Una o mas
fuentes de ion estafioso estdn presentes de manera opcional e ilustrativa en una cantidad fotal de
aproximadamente 0,01% hasta aproximadamente 10%. Unas fuentes de ion zinc, tales como acetato de
zinc, clorito de zinc, citrato de zinc, gluconato de zinc, glicinato de zinc, oxido de zinc, sulfato de zinc, citrato
de sodio y zinc y similares estan presentes de manera ilustrativa en una cantidad total de aproximadamente
0,05% hasta aproximadamente 3%.

[0040]Ciertos tipos de ingredientes activos anti-calculo Gtiles son las sales de polifosfato lineales
molecularmente deshidratadas. Las sales de polifosfato son generalmente empleadas en forma de su metal
alcalino soluble en agua total o parcialmente neutralizado (por ejemplo sales de potasic, sodio o amonio, y
mezclas de las mismas). Asi, los compuestos de polifosfato lineales molecularmente deshidratados Utiles
como agentes anti-sarro incluyen, por ejemplo, tripolifosfato de sodio, pirofosfato de hexametafosfato de
sodio, sales de pirofosfato de di- o tetra-metal alcalino tales como NasP207, KsP207, NazKoP207, NazH2P207
y KzHzP207, y fosfatos ciclicos tales como tripolifosfato de sodio, trimetafosfato de sodio o mezclas de los
mismos. En varias realizaciones, tales ingredientes activos anti-sarro, en las composicicnes totales para el
cuidado oral de la presente invencion, estan presentes en concentraciones de aproximadamente 0,001 hasta
aproximadamente 10%, de preferencia aproximadamente 1 hasta aproximadamente 5%,

[0041]Los policarboxilatos lineales anidnicos sintéticos son también conocidos como agentes mejoradores
de eficacia para ciertos ingredientes activos para el cuidado oral, incluyendo agentes antibacterianos, anti-
sarro u ofros agentes activos dentro de la composicion oral. Adicionalmente, tales compuestos también
pueden ser usados para formar peliculas, como se describe mas adelante. Tales policarboxilatos ahibnicos
son generaimente empleados en forma de sus acidos libres, o preferiblemente sales de amonio o metal
alcalino (por ejemplo potasio y preferiblemente sodio) solubles en agua parcialmente neutralizadas o de
preferencia totalmente neutralizadas. Los copolimeros preferidos son copolimeros 1:4 a 4:1 de acido o
anhidrido maleico con otro monomero etilénicamente insaturado polimerizable, preferiblemente metil vinil
éter (metoxietileno) que tiene un peso molecular (P.M.) de aproximadamente 30.000 hasta aproximadamente
5.000.000. Un copolimero preferido es metil vinil éter/anhidrido maleico. Unos ejemplos de copolimeros

utiles pueden ser obtenidos de ISP Corporation bajo la denominacion comercial GANTREZ®, por ejemplo
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AN 139 (P.M. 1.100.000), AN 119 (P.M. 200.000); S-97 Grado Farmacéutico (P.M. 1.500.000), AN 169 (P.M.
2.000.000) y AN 179 (P.M. 2.400.000); en donde el copolimero preferido es S-97 Grado Farmacéutico (P.M.
1.500.000). En varias realizabiones en las cuales un policarboxilato anidnico sintético es incluido en la
composicion para el cuidado oral, estd preferiblemente presente en aproximadamente 0,001% hasta
aproximadamente 5% en peso.

{0042]Unos agentes de estimulacion de saliva pueden estar presentes, incluyendo acidos alimenticios tales
como los acidos citrico, lactico, maleico, succinico, ascorbico, adipico, fumarico y tartarico, y mezclas de los
mismos. Los antagonistas de receptores de histamina Hz son ofros ingredientes activos atlles. Los
antagonistas de Ha Utiles en la presente incluyen cimetidina, etintidina, ranitidina, ICIA-5165, tiotidina, ORF-
17578, lupititidina, donetidina, famotidina, roxatidina, pifatidina, lamtidina, BL-6548, BMY-25271, zaltidina,
nizatidina, mifentidina, BMY-52368, SKF-94482, BL-6341A, ICI-162846, ramixotidina, Wy-45727, SR-58042,
BMY-25405, loxtidina, DA-4634, bisfentidina, sufotidina, ebrotidina, HE-30-256, D-16637, FRG-8813, FRG-
8701, impromidina, L-643728, HB-408.4, y mezclas de los mismos. Unos agentes desensibilizadores utiles
en la presente incluyen citrato de potasio, cloruro de potasio, tartrato de potasio, bicarbonato de potasio,
oxalato de potasio, nitrato de potasio, sales de estroncio, y mezclas de los mismos. Altemativamente, o en
adicion, uno 0 mas analgésicos locales o sistémicos tales como aspirina, codeina, acetaminofén, salicilato de
sodio o salicilato de trietanclamina pueden ser usados.

[0043]Unos nutrientes adecuados incluyen vitaminas, minerales, aminoacidos y mezclas de los mismos. Las
vitaminas preferidas incluyen Vitaminas C y D, tiamina, riboflavina, pantotenato de calcio, niacina, acido
folico, nicotinamida, piridoxina, cianocobalamina, acido para-aminobenzoico, bioﬂavénoides y mezclas de los
mismos. Unos suplementos nutricionales incluyen aminoacidos (tales como L-triptdfano, L-lisina, metionina,
treonina, levocamitina y L-camnitina), lipotropicos (tales como colina, inositol, betaina y acido linoleico), aceite
de pescado (incluyendo componentes del mismo tales como acido grasos poliinsaturados de omega-3 (N-3),
acido eicosapentaenoico y acido docosahexaenoico), y mezclas de los mismos.

[0044]Unos ejemplos no limitativos de ingredientes activos para el cuidado -personal incluyen agentes activos
superficiales, agentes acondicionadores de la piel, él cabello y las ufias (por ejemplo aceites de silicona,
siliconas cationicas, gomas de silicona, siliconas de alta refraccion y resinas de silicona y agentes

acondicionadores organicos tales como aceites de hidrocarburos, poliolefinas y ésteres grasos), agentes de
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sensacion para la piel y el cuero cabelludo, astringentes, agentes suavizadores de la piel y el cuero
cabelludo, agentes de curado de la piel, agentes humectantes, emolientes, agentes blanqueadores de la piel,
agentes antimicrobianos, agentes ant-inflamatorios, agentes para el control del mal olor, agentes anti-
envejecimiento, agentes anti-acné, agentes anti-soriasis, agentes anti-caspa, fluidificantes de lipidos para la
piel, humectantes, agentes activos desodorantes, agentes activos antitranspirantes, extractos naturales y
aceites esenciales, nutrientes, agentes oclusivos, enzimas, proteinas, aminoacidos, vitaminas, analgésicos,
agentes bloqueadores solares y absorbedores de UV (por ejemplo p-metoxicinamato de 2-etilhexilo, N,N-
dimetil-p-aminobenzoato de 2-etilhexilo, acido p-aminobenzoico, acido 2-fenilbencimidazol-5-sulfénico,
octocrileno, oxibenzona, salicilato de homomentilo, salicilato de octilo, 4,4'-metoxi-t-butildibenzoilmetano, 4-
isopropil-dibenzoilmetano, 3-bencilideno alcanfor, 3-(4-metil-bencilideno) alcanfor, diéxido de titanio, Oxido de
zinc, silice, oxido de hierro), antioxidantes, antibiéticos, exfoliantes, agentes quelantes, colorantes {incluyen
colorantes adecuados tales como tintes no oxidantes incluyendo "intes de accidn directa”, tintes metaicos,
tintes de quelatos de metal, tintes reactivos fibrosos y ofros tintes sintéticos y naturales), agentes de
opacidad, agentes de bronceado, biocidas, analgésicos (externos). Muchos de estos ingredientes activos
son iguales a aquéllos descritos anteriormente en el contexto del cuidado oral. Otros ingredientes conocidos
por aquéllos versados en el arte son contemplados. ‘

{0045]Los surfactantes catidnicos, tales como sales de amonio cuaternario, han sido empleados en
enjuagues para el cabello y en champles como ag‘entes acondicionadores, al igual que varias siliconas y
otros agentes acondicionadores insolubles en agua, incluyendo ceras, grasas y aceites. Unos ejemplos no
limitativos de agentes acondicionadores de fibras incluyen compuestos de organosilicio, por ejemplo
siliconas no volatiles (especialmente aminosiliconas); polietilenos; parafinas; petrolatos; ceras
microcristalinas; acidos grasos v triglicéridos, por ejemplo acidos grasos Cis.3s (mezclados), estearato de
estearilo; y sales de amonio cuaternario y amina (que también actian como surfactantes). Unos ejemplos de
composiciones e ingredientes activos para el cuidado personal son descritos en las Patentes de Estados
Unidos Nos. 5.213.716 de Patel y col., 6.955.817 de McAtee y col., 6.835.373 de Kolodzik y col., y 6.974.799
de Lintner.

[0046]Las composiciones limpiadoras liquidas incluyen ingredientes activos tales como agentes activos

superficiales detergentes, incluyendo surfactantes de jabon anidnicos, cationicos, no iénicos y anfotéricos,
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reforzadores de detergencia (tales como sulfatos (por ejemplo sulfato de sodio), fosfatos (por ejemplo fosfato
de trisodio, fosfato de disodio), fosfatos complejos {por ejemplo pirofosfato de tetrasodio, tripofifosfate de
sodio, tetrafosfato de sodio, hexametafosfato de sodio), silicatos (por ejemplo silicato de sodio, silicatos
coloidales), carbonatos {por ejemplo carbonato de sodio, bicarbonato de sodio)), co-reforzadores
polimericos, compuestos blanqueadores (por ejemplo hipoclorito de sodio, perborato de sodio, percarbonato
de sodio), activadores, agentes amortiguadores del pH, enzimas, agentes acondicionadores, diluyentes,
quelantes, enzimas, polimeros anti-redeposicion, polimeros de desprendimiento de sucio, agentes
poliméricos de dispersion de sucio y/o suspension de sucio, inhibidores de transferencia de tinte, agentes de
integridad de telas, supresores de jabonaduras, suavizadores de telas, floculantes, perfumes, agentes
blanqueadcres y combinaciones de los mismos. Los ingredientes activos Utiles en las composiciones para el
cuidado del hogar incluyen ingredientes activos superficiales detergentes, reforzadores de detergentes,
agentes acondicionadores, 'extractos naturales y aceites esenciales, enzimas, proteinas, aminoacidos,
agentes de desprendimiento de sucio, agentes blanqueadores, agentes antimicrobianos, agentes para el
control del mal olor, y agentes suavizadores de telas, por ejemplo. Unos ejemplos de limpiadores y
productos para el cuidado del hogar son descritos en las Patentes de Estados Unidos Nos. 6.670.318 de
Hokkirigawa ef al, 5.294.364 de Thomas y col., 4.869.842 de Denis y col., 3.965.026 de Lancz,
Publicaciones de Patentes de Estados Unidos Nos. 2003/0082131 de Drapier y 2005/0272628 de Meli y col.
y Publicacién PCT N° WO 97/11 151. |

[0047]Las peliculas Utiles para la presente invencion pueden ser rigidas o fiexibles, comprendiendo
cualquiera de una variedad de materiales, incluyéndo materiales de formacioén de pelicula, arcillas, ceras y
mezclas de los mismos. En algunas realizaciones, la pelicula comprende por lo menos un material de
formacion de pelicula, que comprende preferiblemente un polimero. Los polimeros dtiles incluyen polimeros
hidrofilos e hidrofobos. En algunas realizaciones, el polimero es soluble en un solvente, tal como agua. Un
polimero soluble en agua que se disuelve durante la exposicion al agua y la aplicacion de fuerza fisica
durante el uso (tal como durante el cepillado de los dientes o el restregado con un cepillo o almohadilla) es
conveniente. En algunas realizaciones, el polimero es insoluble pero rompible en agua al ser dispersable, es
decir, el polimero se rompe en pequefos fragmentos como resultade de la aplicacion de fuerza mecanica o

de corte. En algunas realizaciones, un polimero es insoluble pero hinchable. Cuando el polimero no se
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rompe por completo durante el uso, puede ser un polimero repelente al agua o un polimero hidréfilo estable
acuoso tal como ciertos tipos de celulosa, por ejemplo papel. Unos ejemplos (tiles son descritos en fas
Patentes de Estados Unidos Nos. 4.713.243 de Schiraldi y col., 6.419.903, 6,419,906, 6.514.483 todas de
Xu, y 6.669.929 de Boyd y col.; las Publicaciones de Patente de Estados Unidos Nos. 2004/0126332,
2004/0136924 y 2004/0042976 todas de Boyd y col., y 2004/0062724 de Moro y col.,

[0048] Preferiblemente, los polimeros son seleccionados y distribuidos en la pelicula para proporcionar por lo
menos una de las siguientes caracteristicas: (1) una estabilidad deseada de la pelicula que comprende el
ingrediente activo en el portador, (2) una tasa deseada de desintegracion de la pelicula durante el uso de la
composicion, o {3) una tasa deseada de exposicion del ingrediente activo durante el uso de la composicién.‘
[0049]En realizaciones preferidas, la pelicula es soluble en agua, comprendiendo, por ejemplo, un polimero
soluble en agué, un polimero dispersable en agua o un polimero insoluble en agua con un rellenc soluble en
agua opcional. Las cantidades relativas de polimero insoluble en agua, polimero soluble en agua o relleno
soluble en agua opcional pueden ser seleccionadas para liberar una cantidad de ingrediente activo
proporcional a fa forma vigorosa o el tiempo en que la composicion es usada, por ejemplo por cepillado,
restregado u otra accion mecanica durante el uso de la composicion acuosa.

[0050]Se debe notar que las varias realizaciones de la invencion se refieren a unas peficulas proporcionadas
en una pluralidad de fragmentos, cintas, laminas y similares; la pelicula que comprende un ingrediente activo
puede ser tambien adecuada como un material de encapsulado para varios componentes. La pelicula de
encapsulado puede. ser igualmente apta para emprender la transferencia de ingrediente activo desde un
medio de acuerdo con los principios expuestos en la presente descripcion.

[0051])En ciertas realizaciones, el polimero es un polimero soluble en agua. Un ejemplo es un polimero de
éter de celulosa, tal como hidroxialquil alquil celulosa, incluyendo hidroxipropil metil celulosa (HPMC)
disponible en el comercio de The Dow Chemical Company de Midland, MI, Estados Unidos de Ameérica,
como productos METHOCEL®, incluyendo, por ejemplo, METHOCEL® E5, METHOCEL® E5 LV,
METHOCEL® E50, METHOCEL® E15 y METHOCEL® K100, hidroxipropil celulosa (HPC), hidroxietil
celulosa (HEC), metil celulosa (MC), carboximetil celulosa (CMC) y mezclas de los rhismos. Otros polimeros
dtiles incluyen polivinilpirrolidona (PVP), que puede tener un peso molecular promedio ponderado de

aproximadamente 100.000 o més y hasta aproximadamente 1,5 millones, acetato de vinilo, copolimeros de
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polivinilpirrolidona-acetato de vinilo tales como KOLLIDON® VAG4 (disponible de BASF, 60:40 en peso de
vinil pirrolidona) y PLASDONE® S630 PVP (disponible de International Specialty Products, Wayne, NJ,
Estados Unidos de América, 60:40 en peso de vinil pirrolidona:acetato de vinilo), copolimeros de injerto de
oOxido de etileno de PVA tales como KOLLICOAT® IR (disponible de BASF, 75% en peso de PVA, 25% en
peso de injerto de polietilenglicol), alcohdl polivinilico (PVA), acrilatos y acido poliacrilico, incluyendo
polimero de poliacrilato, polimero de poliacrilato enlazado transversalmente, &cido poliacrilico enlazado
transversalmente (por ejemplo CARBOPOL®), polimeros de vinilcaprolactama/acrilato de sodio,
metacrilatos, copolimero de poli vinilalquil éter maleico-acido maleico (por ejemplo GANTREZ®),
copolimeros de acetato de vinilo y &cido croténico, poliacrilamida, poli(2-acrilamido-2-metilpropano
sulfonato), terpolimeros de &cido acrilometil propil sulfénico/metil-acrilato/monémeros de estireno, polimeros
de fosfonato estireno, polietileno fosfonato, polibuteno f_osfonato, poliestireno, polivinilfosfonatos,
polialquilenos, 6xidos de polialquileno, incluyendo oxido de polietileno, es decir polietilenglicol, y polimero de
carboxi vinilo. Tal _comoAseré apreciado por aquélios versados en el arte, la pelicula también puede
comprender derivados, copolimeros y mezclas adicionales de tales polimeros.

[0052]Unos polimeros insolubles en agua (tiles incluyen polimeros solubles en por lo menos un solvente
organico; por ejemplo copolimerqs acrilicos {en donde la funcionalidad de &cido carboxilico no ha sido
neutralizada), poli(vinil pirrolidona) enlazada transversalmente, por ejemplo KOLLIDON® CL o CL-M
disponible de BASF, poli{vinil acetato) (PVAc), ciertos derivados de celulosa tales como acetato de celulosa,
nitrato de celulosa, alquil celulosa tal como etil celulosa, butil celulosa e isopropil celulosa, ftalato de acetato
de celulosa, goma laca, copolimeros de etileno-acetato de vinilo, homopolimero de acetato de vinilo,
polimero de silicona (por ejemplo dimetilsilicona), metacrilato de polimetilo (PMMA por sus siglas en inglés),
polimeros insolubles en solventes organicos, tales como celulosa, polietileno, polipropileno, poliésteres,
poliuretano y nylon, caucho natural o sintético, y mezclas de los mismos. Un ejemplo de un copolimero
acrilico formador de pelicula adecuado es LUVIMER® 30E, una solucion al 30% en peso en etanol de un
copolimero de acrilato de ter-butilo/acrilato de etilo/acido metacrilico disponible en el comercio de BASF
(Florham Park, NJ, Estados Unidos de América). Los polimeros insolubles en agua pueden ser pre‘parados
como dispersiones (por ejemplo, mediante polimerizacion por emulsion) y pueden ser estabilizados con

emulsores adecuados. Una emulsion de PVA (til, por ejemplo, es KOLLICOAT® SR 30D, una dispersion al
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30% en peso de PVAc en agua estabilizada con 2,7 por ciento en peso de PVP y 0,3% de lauril sulfato de
sodio. Un ejemplo de una dispersion de copolimero acrilico es KOLLICOAT® EMM 30D, una diépersién
acuosa al 30% en peso de un vcopolimero de acrilato de etilo : metacrilato de metilo {relacion en peso de
acrilato de etilo a metacrilato de metilo de aproximadamente 2 a 1) con un peso molecular promedio
reportado de aproximadamente 800.000, disponible de BASF.

[0053]Otros poiimeros o rellenos solubles en agua Utiles incluyen, sin limitacién, gomas naturales tales como
alginato de sodio, carragenina, goma xantano, goma acacia, goma arébiga, goma guar, pullulano, agar,
chitina, chitosan, pectina, gorha karaya, zeina, hordeina, gliadina, goma de-algarroba, tragacanto y otro
polisacaridos; almidones tales como maltodextrina, amilosa, almidon de alto contenido de amilosa, almidon
de maiz, aImidén de papa, almidén de arroz, almidon de tapioca, almidon de guisante, almidon de batata,
almidén de cebada, almidon de trigo, almidon de maiz ceroso, almidén modificado (por ejemplo almidén de
alto contenido de amilosa hidroxipropilado), dextrina, elvano, elsinano y gluten; y proteinas tales como
colageno, aislado de proteina de suero, caseina, proteina de leche, proteina de soya, queratina y gelatina.
La pelicula puede incluir adicionalmente unos rellenos dispersables o hinchables tales como almidén
modificado, ésteres de alginato, sales de iones divaléntes o multivalentes de alginatos.

[0054]Unos ejemplos no limitativos adicionales de polimeros insolubles en agua incluyen acetato de
celulosa, nitrato de celulosa, copolimeros de etileno-acetato de vinilo, homopolimero de acetato de vinilo, etil

celulosa, butil celulosa, isopropil celulosa, goma laca, polimero hidréfobo de silicona (por ejemplo

dimetilsilicona), PMMA (metacrilato de polimetilo), ftalato de acetato de celulosa y caucho natural ¢ sintético;

polimeros insolubles en solventes organicos, tales como celulosa, polietileno, polipropileno, poliésteres,
poliuretano y nylon.

[0055)En una composicion acuosa, las cantidades relativas de polimero soluble en agua y polimero insoluble
en agua y/o parcialmente soluble en agua en la pelicula son preferiblemente tales que la pelicula es estable
en almacenaje en una composicién acuosa pero se desintegra durante el uso de la composicion. En varias
realizaciones, la pelicula incluye una cantidad de polimero soluble en agua que es aproximadamente 0,1%
hasta aproximadamente 90%, aproximadamente 1% hasta aproximadamente 80%, aproximadamente 5%
hasta aproximadamente 70%, aproximadamente 9% hasta aproximadamente 50% o aproximadamente 10%

hasta aproximadamente 40% en peso de la pelicula: Ademas, o en vez, de dichos uno o mas polimeros
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solubles en agua, la pelicula puede incluir polimeros parcialmente insolubles en ag‘ua o hinchables en agua
en cantidades de aproximadamente 0,1% hasta aproximadamente 50% en peso de la pelicula,
preferiblemente aproximadamente 1% hasta aproximadamente 10% en peso. En varias realizaciones, un
método para estabilizar peliculas hidréfilas en un ambiente portador acuoso usa materiales solubles en agua
e insolubles en agua en fa pelicula que son balanceados para proporcionar estabilidad mientras que estan
almacenados en el portador del producto, pero se desintegran durante el uso para liberar el ingrediente
activo contenido en el producto.

[0056]Preferiblemente, una pelicula de la presente invencién comprende opcionalmente uno o méas de los
siguientes componentes adicionales: agentes activos superficiales, modificadores de viscosidad,
espesadores, humectantes, diluyentes, rellenos (ademas de aquélios descritos anteriormente), agentes
modificadores del pH, plastificantes, rellenos, ceras, modificadores de textura, aceites, agentes de provision
de sabor y/o edulcorantes, preservativos, solventes y mezclas de los mismos. Queda entendido que,
aunque los atributos generales de cada una de las categorias anteriores de materiales pueden diferir, puede
haber algunos atributos comunes, y cualquier material dado puede servir para miltiples fines dentro de dos o
mas categorias de materiales.

[0057)Uno o0 mas agentes activos superficiales en la pelicula pueden funcionar como un surfactante, emulser
y/o modulador de espuma. Los agentes activos superficiales, o surfactantes, son convencionalmente
empleados en una variedad de formulaciones para el cuidado oral, para proporcionar solubilizacion,
dispersidn, emulsion y humidificacidn de los otros ingredientes presentes, especialmente aceites de sabor.
En varias realizaciones, los agentes activos superficiales logran una accién profilactica aumentada
dispersando cabalmente los agentes ingredientes activos en toda la pelicula, y, en ciertos casos, a través del
ambiente circundante-a medida que la pelicula se disuelve. Adicionalmente, en varias realizaciones, l0s
ingredientes activos superficiales pueden mejorar fa apariencia cosmética de la composicion de pelicula.
Unos agentes activos superficiales y agentes emulsores adecuados son preferiblemente aquéllos que son
razonablemente estables a través de un amplio intervalo de pH, incluyendo detergentes sinteticos organicos
aniénicos, no ionicos, zwiterionicos y anfotéricos diferentes al jabon. En ciertas realizaciones, uno o mas

surfactantes estan presentes en la composicién de pelicula en el intervalo de aproximadamente 0,001%

20



hasta aproximadamente 5%, de preferencia aproximadamente 0,5% hasta aproximadamente 5%, y d.e mayor
preferencia aproximadamente 1% hasta aproximadamente 3% en peso de la pelicula.
[0058]Unos surfactantes no ionicos Gtiles en las composiciones de la presente invencion incluyen
compuestos producidos por la condensacion de dxidos de alquileno (especialmente dxido de etileno) con un
compuesto hidréfobo organico, que puede ser de naturaleza alifatica o alquilaromatica. Un grupo de
surfactantes es conocido como "etoxameros” - productos de condensacion de oxido de etileno con &cidos
grasos, alcoholes grasos, amidas-grasas, alcoholes polihidricos (por ejemplo monoestearato de sorbitan) y
similares. "Polisorbatos” describe una clase de surfactantes no iénicos preparados etoxilando los hidroxilos
libres de los ésteres de acidos grasos de sorbitan. Estan disponibles en el comercio, por ejemplo, como los
surfactantes TWEEN® de ICI America, Inc. (Bridgewater, Nueva Jersey, Estados Unidos de América). Unos
ejemplos no limitativos incluyen Polisorbato 20 (monolaurato de polioxietileno 20 sorbitan, TWEEN® 20) y
Polisorbato 80 (mono-oleato de polioxietileno 20 sorbitan, TWEEN® 80). Los polisorbatos preferidos
incluyen aquéllos con aproximadamente 20 a 60 moles de oxido de etileno por mol de ester de sorbitan.
[0059]0tros surfactantes no idnicos adecuados incluyen copolimeros de bloques de poli{oxietileno)-
poli{oxipropileno), especialmente polimeros de fres bloques de este tipo con dos bloques de poli(oxietileno) y
un bloque de poli(oxipropileno). Tales copolimeros son conocidos en el comercio con el nombre no
registrado de poloxameros, el nombre siendo usado en conjunto con un sufijo numérico para designar la
identificacion individual de cada copolimero. Los poloxameros pueden tener unos contenidos variables de
oxido de etileno y Oxido de propileno, conduciendo a un amplio grupo de estructuras quimicas y pesos
moleculares. Un poloxamero preferido es Poloxamero 407, que esta ampliamente disponible, por ejemplo,
bajo la denominacién comercial Pluronic® de BASF Corporation (FIdrham Park, NJ, Estados Unidos de
América).
[0060]Otros ejemplos no Iimitativoé de surfactantes no iénicos adecuados incluyen productos derivados de la
condensacion de oxido de etileno con el producto de reaccion de 6xido de propileno y etileno diamina, éxidos
de aminas terciarias de cadena larga, Oxidos de fosﬁ.nas terciarias de cadena larga, sulféxidos de dialquilos
de cadena larga y similares.
[0061]Unos surfactantes sintéticos zwiterionicos pueden ser también Ufiles en las realizaciones de la

presente invencién. Algunos de éstos pueden ser ampliamente descritos como derivados de compuestos
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alifaticos de amonio cuatemario, fosfonio y sulfonio, en los cuales los radicales alifaticos pueden ser de
cadena lineal o ramificada, y en donde uno de los sustituyentes alifaticos contiene 8 a 18 atomos de carbono
y uno contiene un grupo aniénico de solubilizacion en agua, por ejemplo carboxi, sulfonato, sulfato, fosfato o
fosfonato.  Un ejemplo de un surfactante zwiterionico adecuado es 4-(N,N-di(2-hidroxietil)-N-
octadecilamonio)butano-1-carboxilato. |

[0062]Otros surfactantes zwiteridnicos adecuados incluyen surfactantes de betaina, tales como aquéllos
descritos en la Patente de EE.UU. N° 5.180.577 de Polefka y col. Unas alquildimetil betainas tipicas incluyen
2-(N-decil-N,N-dimetilamonio)acetato de decil betaina, cocobetaina, miristil betaina, palmitil betaina, lauril
betaina, cetil betaina, estearil betaina y similares. Las amidobetainas son ejemplificadas por cocoamidoetil
betaina, cocoamidopropil betaina, lauramidopropil betaina y similares. Unos surfactantes de betaina
particularmente dtiles incluyen cocoamidopropil betaina y lauramidopropil betaina.

[0063]Unos ejemplos de surfactantes anionicos adecuados son las sales solubles en agua de monosulfatos
de monoglicéridos de acidos grasos superiores, tales como la sal de sodio del monoglicérido monosulfatado
de &cidos grasos de aceite de coco hidrogenado, sulfatos de alquilos superiores tales como lauril sulfato de
sodio (SLS por sus siglas en inglés), sulfonatos de alquil arilo tales como sulfonato de dodecil benceno de
sodio, sulfoacetatos de alquilos superiores, ésteres de acidos grasos superiores de 1,2-dihidroxi propano
sulfonato, y las amidas de acilos alifaticos superiores sustancialmente saturados de compuestos de acidos
amino carboxilicos alifaticos inferiores, tales como aquéllos que tienen 12 a 16 carbonos en el 4cido graso,
radicales alquilo o acilo, y similares. Unos ejemplos de estas ultimas amidas mencionadas son N-lauroil
sarcosina, y las sales de sodio, potasio y etanolamina de N-fauroil, N-miristoil o N-palmitoil sarcosina que
estan preferiblemente sustancialmente libres de jabon o un material de acido graso superior similar.

[0064]La pelicula contiene opcionalmente uno o mas plastificantes, que permiten el ajuste de la resistencia y
la flexibilidad de la pelicula. Tipicamente, un plastificante reduce la rigidez de las peliculas. Los compuestos
plastificantes pueden incluir glicoles tales como propilenglicol o un polimero de bajo peso molecular, por
ejemplo un polietilenglicol tal como cualquiera de las CARBOWAXES™ (carboceras) de peso molecular de
aproximadamente 200 hasta aproximadamente 800, disponibles de Dow Chemical. Unos alcoholes
polihidricos tales como glicerina o propilenglicol, sorbitol, xilitol, ésteres de glicerol tales como triacetato de

glicero! (triacetina), citrato de trietilo y aceites naturales tales como aceite mineral, aceite de ricino y aceites
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vegetales pueden ser también usados. Tales plastificantes comprenden opcionalmente aproximadamente
1% hasta aproximadamente 50%, aproximadamenie 5% hasta aproximadamente 30%, o aproximadamente
10% hasta aproximadamente 25% en peso de la pelicula.

[0065])Unos agentes de volumen, ingredientes de relleno o medificadores de viscosidad pueden modificar las
propiedades de las peliculas y pueden ser también incluidos en la presente. Tales agentes de volumen
pueden incluir materiales inorganicos insolubles en agua que pueden estar en forma de particulas tales
como, por ejemplo, dioxido de silicio (silice), fosfato de tricalcio, ortofosfato de dicalcio (fosfato de
monohidrogeno de calcio), carbonato de calcio, madreperia y arcillas. Unos agentes de volumen organicos
insolubles en agua pueden incluir celulosa, polietileno, polipropileno y varios almidones de papa, maiz,
avena, arroz, trigo o tapioca y almidones alimenticios modificades tales como, por ejemplo, maltodextrina.
Los agentes de volumen estan opcionalmente presentes en una cantidad de aproximadamente 1% hasta
aproximadamente 50%, aproximadamente 5% hasta aproximadamente 30%, o aproximadamente 10% hasta
aproximadamente 25% en peso de la pelicula.

[0066]Unos ejemplos no limitativos de componentes adicionales adecuados incluyen arcillas, compuestos
que comprenden un material no polimérico organico hidréfobo tal como una cera (por ejemplo cera de abejas
o una parafina), modificadores de textura tales como almidones hinchables en agua fria, modificados
fisicamente y pregelatinizados, y colorantes. En otras realizaciones, la pelicula comprende grafito.

[0067)En varias realizaciones, la pelicula comprende ﬁn colorante de formulacién que imparte un color a la
pelicula, a la composicion o0 a ambas. En algunas realizaciones, los fragmentos de pelicula contrastan con ei
portador, y son blancos, negros o de cualquier color que sea visible contra el fondo portador o que contraste
con el mismo. Unos colorantes de formulacion Utiles incluyen tintes o pigmentos solubles en agua no
toxicos, tales como, por ejemplo, "lacas” de Oxido metalico. En ciertas realizaciones, el colorante es
aprobado para su incorporacién a un alimento 0 medicamento por una agencia de regulacion, tal como los
pigmentos y tintes FD&C o D&C aprobados por la Direccion de Alimentos y Medicinas para ser usados en
los Estados Unidos. Los colorantes tiles incluyen FD&C Rojo N° 3 (sal de sodio de tetrayodofluoresceina),
Rojo de Alimento 17, sal de disodio del acido 6-hidroxi-5<(2-metoxi-5-metil-4-sulfofenil)azo}-2-
naftalenosulfonico, Amarillo de Alimento 13, sal de sédio de una mezcla de los acidos mono- y di-sulfonicos

de quinoftalona o 2-{(2-quinolil) indanodiona, FD&C Amarillo N° 5 (sal de sodio del acido 4-p-sulfofenilazo-1-
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p-sulfofenil-5-hidroxi-pirazol-3 carboxilico), FD&C Amarillo N° 6 {sal de sedio de p-sulfofenilazo-B-naftol-6-
monosulfonato), FD&C Verde N° 3 (sal de disodio de 4-{[4-(N-etil-p-sulfobencilamino)-fenil]-{4-hidroxi-2-
sulfonio-fenil)-metileno}{ 1-(N-etil-N-p-sulfobencil)-A-3,5-ciclohexadienimina), FD&C Azul N° 1 (sal de disodio
de anhidrito del &cido dibencildietil-diaminotrifenilcarbino-I-trisulfonico), FD&C Azul N° 2 (sal de sodio del
acido disulfénico de indigotin) y mezclas de los mismos en varias proporciones. En una realizacion, el
colorante comprende un pigmento inorganico insoluble en agua, tal como dibxido de titanio, verde de éxido
de cromo, verde de ftalocianina, azul ultramarino, éxido fémico ¢ una laca de tinte insoluble en agua. En
algunas realizaciones, las lacas de tinte incluyen sales de calcio o aluminio de un tinte FD&C tales como laca
FD&C Verde #1, laca FD&C Azul #2, laca D&C Rojo #30 o laca FD&C Amarillo #15. En ciertas
realizaciones, un tinte soluble en agua, tal como, por ejemplo, FD&C Azul #1, esté contenido dentro de un
- polimero insoluble en agua tal como, por ejemplo, polietileno tal como aquél encontrado en globulos de
polietileno (por ejemplo Microblue Spectrabeads, vendidos por Micropowders, Inc.). En ciertas realizaciones,
la pelicula comprende un tinte tal como D&C Rojo #30. En ciertas realizaciones, se usa un colorante blanco,
por ejemplo dioxido de titanio (TiOz), mica recubierta con diéxido de titanio (por ejemplo Timiron), mica, un
mineral o una arcilla. En ciertas realizaciones, el colorante es un tinte no sangrante. En varias realizaciones,
la pelicula comprende un colorante a un nivel de aproximadamente 0,5% hasta aproximadamente 20% en
peso de la pelicula, o aproximadamente 1% hasta aproximadamente 15% en peso de la pelicula, o
aproximadamente 3% hasta aproximadamente 12% en peso de la pelicula.

[0068]En ciertas realizaciones de la presente invencién, la pelicula para ser usada en una composicion para
el cuidado oral comprende uno o mas agentes de provisién de sabor que pueden incluir cualquiera de los
conocidos por aquéllos versados en el arte, tales como sabores naturales y artificiales. Estos agentes de
provision de sabor pueden ser aceites de sabor sintéticos y aromaticos de provision de sabor, y/o aceites,
dleo-resinas y extractos derivados de plantas, hojas, flores, frutas, efc., y mezclas de los mismos. En ciertas
realizaciones, el agente de provision de sabor comprende un aceite esencial, extracto o aldehido, cetona,
éster o alcohol de provision de sabor que imparte un sabor seleccionado del grupo consistente en menta
verde, ménta, gaulteria, sasafrés, clave de olor, salvia, eucalipto, mejorana, canela, limén, lima, toronja,
naranja, manzana, pera, melocoton, fresa, cereza, albaricoque, sandia, banana, café, cacao, mentol,

_carvone, anetol y mezclas de los mismos. Unos aceites de sabor representativos incluyen: aceite de menta
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verde, aceite de canela, aceite de menta, aceite de clavo de olor, aceite de laurel, aceite de tomillo, aceite de
hoja de cedro, aceite de nuez moscada, aceite de salvia y aceite de almendras amargas. También son (tiles
los sabores artificiales, naturales o sintéticos tales como vainilla, chocolate, cola, café, cacao y aceite de
citricos, incluyendo limén, naranja, uva, lima y toronja y esencias de frutas incluyendo manzana, pera,
melocoton, fresa, frambuesa, cereza, ciruela, pifia, albaricogue y similares, individualmente o en
combinacion. En varias realizaciones, el agente de sabor es incorporado en la pel.icula en una cantidad de
aproximadamente 0,01% hasta aproximadamente 10% en peso de Ia pelicula.

[006Y]En ciertas realizaciones, la composicion es una composicion para el cuidado oral en la cual un
material edulcorante es usado como una alternativa o complemento al agente de provision de sabor. Unos
agentes edulcorantes adecuados son solubles en agua e incluyen sacarina de sodio, ciclamato de sodio,
xilitol, perillartien, D-triptéfano, aspartama, sucralosa, dihidrochalconas y ‘similares, en concentraciones de
0,01 hasta aproximadamente 1% de la pelicula. De mayor preferencia, el material edulcorante es sacarina
de sodio.

[0070]En ciertas realizaciones de la presente invencion, la pelicula es porosa. Seglin se usa en la presente,
"porosa" significa que tiene una pluralidad de poros dispersados en todo el cuerpo. Preferiblemente, los
poros dentro de ciertas realizaciones son de celda abierta, ya que los poros dispersados en todo el cuerpo
de la pelicula se abren uno al otro para formar trayectorias o canales continuos a través del cuerpo de la
pelicula, permitiendo asi el ingreso y egreso de solventes y/o ingredientes activos. Los poros pueden ser
macroporosoes (por ejemplo, un tamario de poro promedio superior a aproximadamente 50 nm), mesoporos
(por ejemplo, con un tamafio de poro promedio de aproximadamente 2 hasta aproximadamente 50 nm)'o
microporosos (por ejemplo, unos tamafos de poro promedio inferiores a aproximadamente 2 nm o 20
Angstrom).

[0071]Tal como se describié anteriormente, las realizaciones preferidas de la invencidn proporcionan unos
métodos para introducir un ingrediente activo a una pelicula transfiiendo por lo menos una porcion de
ingrediente activo presente en un medio que comprende un ingrediente activo. Tal como se discutio
previamente, la pelicula esta inicialmente sustancialmente libre del ingrediente activo a ser transferido. La
pelicula puede ser preparada de tal modo que tenga una pluralidad de ingredientes activos, y solamente

unos ingredientes activos seleccionados son transferidos a través del medio a la pelicula. Un gradiente de
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concentracion del ingrediente‘activo ocurre entre el medio y la pelicula. Preferiblemente el medio es una
fase liquida o semi-solida, aunque otras fases, tales como fases de gas o solida, son contempladas. Por lo
menos una porcion del ingrediente activo presente en el medio es transferido a la pelicula. Esto puede
ocurrir por transporte de masa pasivo, tal como difusion del ingrediente activo a través del gradiente de
concentracion para transferir ingrediente activo a la pelicula a condiciones ambientales. Aliernativamente, la
transferencia puede incluir alguna forma de energia externa aplicada al sistema, por ejemplo para pfomover
el equilibrio termodinamico, para acelerar |a tasa de transferencia del ingrediente activo, para superar las
barreras de transporte de masa o energia, y similares. La aplicacion activa de agentes externos incluye la
aplicacién de fuerza eléctrica, calor y presion, por ejemplo.

[0072]En realizaciones preferidas, la pelicula es puesta en contacto con el medio durante el proceso de
transferencia.  Preferiblemente, la pelicula es sumergida parcial o totalmente dentro del medio para
maximizar el area superficial expuesta para facilitar ia mayor cantidad de contacto con el medio, y por lo
tanto la transferencia del compuesto activo. Se contempla cualquier forma de puesta en contacto; por
ejemplo, el medio puede ser opcionalmente recubierto sobre la pelicula o la pelicula puede ser sumergida
dentro del medio. Opcionalmente, el medio que contiene la pelicula puede ser mezclado, de manera
continua ¢ intermitente. El proceso de transferencia puede ser conducido como un proceso en tandas o
continuo.

[0073]En realizaciones preferidas, el medio es una fase liquida o una fase semi-sélida (por ejemplo un gel,
una pasta). El medio comprende el ingrediente activo, y preferiblemente tiene por lo menos una fase en la
cual el ingrediente activo es dispersado. El ingrediente activo puede ser suspendido y/o solvatado en dicha
por lo menos una fase en el medio. El ingrediente activo puede estar contenido en una fase discontinua en
el medio. Tal como sera apreciado por aquéllos versados en el arte, el medio puede comprender una
pluralidad de fases, tales como una emulsidn u otro sistema de fases multiples. Por ejemplo, cuando el
ingrediente activo es lipdfilo, puede ser dispersado dentro de una fase lipdfila. Similarmente, un ingrediente
activo hidrofilo es preferiblemente dispersado dentro de una fase hidrofiia compatible. El medio puede
comprender uno 0 mas solventes (polares o no polares) o vehiculos para suspensiones (acuosas ¢ no

acuosas).
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[0074]En ciertas realizaciones, como se describira con mas detalles posteriormente, un portador para una
composicién para el cuidado oral, composicion para el cuidado personal, limpiador y/o composicion para el
cuidado del hogar comprende el medio que contiene el ingrediente activo, subsiguiente a la transferencia de
por lo menos una porcion del ingrediente activo. En tales realizaciones, el medio es seleccionado para
incluir unos componentes que son compatibles con su uso propuesto, lo cual puede incluir la seleccion de
ingredientes portadores dependiendo de la composicion particular. En ciertas realizaciones, el medio
comprende una cantidad de solvente polar, tal como agua desde 5% hasta aproximadamente 85% en peso.
Otros componentes no limitativos incluyen solventes adicionales, alcoholes polihidricos, humectantes,
espesadores, agentes activos superficiales y otros componentes muy conocides por aquéllos versados en el
arte. En algunas realizaciones, el medio comprende un alcohol polihidrico,l tal como glicerina, que puede ser
combinado con otros solventes tales como agua.

[0075])En varias realizaciones, el ingrediente activo es transferido a una concentracion superior a
aproximadamente 0,01%, opcionaimente superior a aproximadamente 1%, opcionalmente superior a
aproximadamente 5%, opcionalmente superior a aproximadamente 10%, opcionalmente superior a
aproximadamente 20%, opcionalmente superior a aproximadamente 30%, opcionalmente superior a
aproximadamente 50% y opcionalmente superior a aproximadamente 75%.

[0076]Preferiblemente por lo menos una porcion del ingrediente activo proveniente del medio es transferido
a la pelicula. Tal como sera apreciado por aquéllos versados en el arte, la duracién de la transferencia
puede variar dependiendo de- la.cantidad de ingrediente activo presente en el medio, la concentracién
deseada de ingrediente activo en la pelicula y el proceso de elaboracién. En algunas realizaciones, el medio
es usado como el portador para la composicion o producto final. Asi, el portador de la composicion
comprende opcionalmente el medio. Adicionalmente, en algunas realizaciones, el medio forma el portador
de la composicion. El portador puede comprender adicionalmente uno o mas ingredientes activos
adicionales, independientemente de aquéllos a ser transferidos a la pelicula. En ofras realizaciones, el
medio es un medio de transferencia para transferir ingrediente activo a la pelicula, pero el medio no es
subsiguientemente usado en la composicion/ producto resultante.

[0077]Tal como sera apreciado por aquéllos versados en el arte, la concentracion del medio depende del

uso final. Por ejemplo, cuando el medio sera incorporado al portador, la concentracion del ingrediente activo
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es optimizada, de tal modo que caiga dentro de las concentraciones deseables que son efectivas y no
toxicas, acercandose asi a la éantidad efectiva del ingrediente activo. Adicionalmente, en tales
circunstancias, el medio se pondra en contacto con el portador durante el aimacenaje de la composicion, de
tal modo que la duracién de transferencia sea relativamente larga, permitiendo asi que el gradiente de
concentracién se aproxime a un equilibrio {0 permita la captacion irreversible del ingrediente activo por la
pelicula). La cantidad de dilucidén del medio en el portador dictara adicionalmente la concentracion requerida
de ingrediente activo en el medio {tomando en cuenta adicionaimente la concentracion deseada de
ingrediente activo en la pelicula). En ofras realizaciones, por ejemplo aquéllas en las cuales el medio es
solamente un medio de transferencia, la concentracidn de ingrediente activo puede ser relativamente
elevada para facilitar un mayor gradiente de concentracion y una transferencia mas rapida del ingrediente
activo a la pelicula.

[0078]En ciertas realizaciones, la transferencia ocurre a condiciones ambientales. En algunas realizaciones,
la transferencia ocurre a una temperatura superior o0 igual a aproximadamente 25°C. Adicionalmente, en
algunas realizaciones, la transferencia ocurre durante menos de aproximadamente 10 horas, opcionalmente
menos de aproximadamente 5 horas, opcionalmente menos de aproximadamente 3 horas, opcionalmente
menos de aproximadamente 1 hora, y opcionalmente menos de aproximadamente 30 minutos. En algunas
realizaciones, la transferencia ocurre durante menos de aproximadamente 20 minutos, opcionalmente menos
de aproximadamente 15 minutos, y opcionalmenie menos de aproximadamente 10 minutos. En otras
realizaciones, la transferencia ocurre durante aproximadamente 10 hasta 72 horas 0 mas. En una
realizacion, la transferencia ocurre durante menos de aproximadamente 48 horas, por ejemplo durante
aproximadamente 24 horas. En una realizacién, un medio comprende un ingrediente activo de peroxido de
hidrégeno en solucidén acuosa, en donde la concentracién de perdxido de hidrogeno es aproximadamente
1% hasta aproximadamente 50% en peso, aproximadamente 1% hasta aproximadamente 10%,
opcionalmente aproximadamente 1 hasta aproximadamente 5% en peso. Inicialmente, la pelicula no
contiene agente blanqueador de peroxido. Después de 24 horas, la pelicula comprende aproximadamente
0,01% hasta aproximadamente 10% de peroxido de hidrogeno, opcionalmente aproximadamente 1% hasta

aproximadamente 5% en peso de la pelicula.
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[0079]Asi, en ciertas realizaciones, se prefiere que la porcion de ingrediente activo transferido presente en la
pelicula subsiguientemente a la transferencia sea superior a aproximadamente 0,01%. En ofras
realizaciones, la cantidad de iﬁgrediente activo transferido presente en la pelicula es superior a
aproximadamente 1%, opcionalmente superior a aproximadamente 5%, opcionalmente superior a
aproximadamente 10%, opcionalmente superior a aproximadamente 20%, opcionalmente superior a
aproximadamente 30%, opcionalmente superior a aproximadamente 40%, opcionalmente superor a
aproximadamente 50%, opcionalmente superior a aproximadamente 60%, opcionalmente superior a
aproximadamente 75%. Sin embargo, tal como sera apreciado por aquéllos versados en el arte, la

concentracion de ingrediente activo en la pelicula puede ser muy baja, por ejemplo cuando se usa una

fragancia, un edulcorante, un colorante o un ingrediente activo potente. Adicionalmente, la concentracién del
ingrediente activo en la pelicula depende de una variedad de factores, incluyendo la cantidad efectiva del
ingrediente activo, y la propension de la pelicula a aceptar y retener el ingrediente activo; lo cual é su vez
puede depender de una variedad de factores, incluyendo, pero no limitados 2, la porosidad de la pelicula, la
compatibilidad quimica entre la pelicula y el ingrediente activo.

[0080]Las peliculas de la presente invencion tienen preferiblemente una estructura sustancialmente laminar.
Una estructura "laminar” tiene un tamaiio en una o dos dimensiones (por ejemplo las dimensiones x o y) que
es sustancialmente mayor que el espesor de la estructura en una tercera dimension (por ejemplo la
dimension z), y generalmente incluye unas formas sustancialmente planas, en capas o lameliformes, por
ejemplo. En una realizacion, la estructura laminar es sustancialmente plana, teniendo un tamario en ambas
dimensiones x, y que es sustancialmente superior a la dimension z. En otras realizaciones, la estructura
laminar no es plana.

[0081]Dicho de otra manera, las peliculas tienen preferiblemente una relacién entre dimensiones de
aproximadamente 5:1 o mas. Generalmente, una relacion entre dimensiones (AR por sus siglas en inglés)
es definida como AR = L/D en donde L es la longitud de la dimension més larga y D es la longitud de su
dimension méas corta. En algunas realizaciones, los fragmentos de pelicula tienen una relacidén entre
dimensiones de por lo menos aproximadamente 10:1. En varias realizaciones, los fragmentos de pelicula
tienen una relacién entre dimensiones de aproximadamente 5:1 hasta aproximadamente 10.000:1. . En una

realizacion, una pelicula comprende una superficie sustancialmente continua que puede aparecer como una
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superficie sustancialmente plana, aunque en algunas realizaciones la pelicula puede estar deformada. En
tales realizaciones, la pelicula puede tener cualquiera de varias formas, incluyendo una superficie lisa y
curva. Adicionalmente, el termino "pelicula” abarca tanto una estructura dnica asi como una pluralidad de
fragmentos de pelicula. En ciertas realizaciones, la peficula comprende una pluralidad de fragmentos que
tienen independientemente un espesor de aproximadamente 0,1 milipulgada hasta aproximadamente 10
milipulgadas, preferiblemente aproximadamente 0,5 milipulgada hasta 9 milipulgadas, y de preferencia
aproximadamente 1,2 milipulgadas hasta aproximadamente 3 milipulgadas. Una longitud preferida de los
fragmentos es por lo menos aproximadamente 0,2 mm.

[0082)En varias realizaciones, la pelicula comprende una pluralidad de fragmentos o pedazos. Tales
fragmentos pueden tener una variedad de perfiles o formas, incluyendo porciones separadas semi-solidas o
solidas, fragmentos, particulas, hojuelas o mezclas de los mismos. En varias realiiaciones, los fragmentos
de pelicula tienen una forma reconocible. En algunas realizaciones, un fragmento de pelicula comprende
una forma no aleatoria. Tales formas incluyen simples formas geométricas tales como poligonos, formas
elipticas, triangulos, cuadrilateros (tales como un cuadrado, un rectangulo, un rombo), pentagonos,
hexagonos, Ovalos, circulos o formas que son representativas de figuras, objetos animados o inanimados,
tales como estrellas, corazones, gemas, flores, arboles, tréboles, letras, -nﬂmeros, animales, caracteres y
similares.

(0083]Adicionalmente, |a pluralidad de fragmentos de pelicula pueden tener diferentes composiciones, por
ejemplo teniendo una primera pluralidad de fragmentos de pelicula que comprenden un primer color, y una
segunda pluralidad de fragmentos de pelicula que comprenden un segundo color, en donde los colores
primero y segundo son diferentes uno del otro. Cualquier permutacién de diferentes composiciones es
contemplada, por ejemplo cualquier nimero de diferentes ingredientes activos en las composiciones 0
diferentes composiciones de peliculas.

[0084]En ciertas realizaciones, las peliculas de acuerdo con la presente invencion pueden ser preparadas
usando procesos convencionales de extrusion, moldeo por soplado o moldeo por solvente, u otros procesbs
similares, todos muy conecidos por aquéllos velsados‘ en el arte. Por ejemplo, para preparar una pelicula

por moldeado por solvente, un polimero de formacién de pelicula es soluble o es disuelto en una cantidad
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suficiente de un solvente que es compatible con el polimero. Unos ejemplos de solventes adecuados
incluyen agua, alcohol, acetona, acetato de etilo o mezclas de los mismos.

[0085]En algunas realizaciones, la pelicula es moldeada en solucion. Unos ejemplos de solventes
adecuados incluyen agua, alcoholes, acetona, acetato de etilo 0 mezclas de los mismos. En una realizacion,
la solucién es un solvente de alcohol de peso molecular inferior, tal como etanol. Después de moldear la
lechada, la capa es secada hasta un espesor preferible de aproximadamente 0,5 milipulgada (13 pm) hasta
aproximadamente 2 milipulgadas (20 pm), aunque un intervalo mas amplio de espesores es factible y
contemplado por la presente invencién.

[0086]Después de que una solucion ha sido formada, un plastificante puede ser afiadido con agitacion, y se
puede aplicar calor si es necesario para ayudar en la disolucion, hasta que una solucion clara y homogénea
ha sido formada, seguido por la adicion de los abrasivos, y cualesquiera ingredientes adicionales, tales como
agentes de volumen, plastificantes, agentes activos superficiales, sabores y/o edulcorantes. La solucion
puede ser revestida sobre un material de sustrato portador adecuado y secada para formar una pelicula. El
sustrato tiene preferiblemente una tension superficial que permite que la solucion de polimero sea distribuida
de manera regular a través de la anchura de sustrato propuesta sin empapado para formar un enlace
intolerablemente fuerte entre los dos sustratos. Unos ejemplos de materiales de sustratos portadores
adecuados incluyen vidrio, acero inoxidable, PTFE disponible en el comercio como TEFLON® (DuPont,
Wilmington, DE), papel Kraft impregnado con polietileno o forros plasticos de poliéstér.

[0087]La pelicula puede ser secada en un bafio de aire a temperatura moderada a elevada usando un horno
de secado, un tunel de secado, un secador al vacio o cualquier otro equipo de secado adecuado que no
afecte adversamente los ingredientes activos o el sabor de la pelicula. Durante el secado, las peliculas
pueden experimentar un estiramiento preferencial u otros procesos de alineacién, tales como soplado al aire
direccional a lo largo de un eje predeterminado de la pelicula para alinear las particuias abrasivas para que
tengan una alineacion deseada dentro de la pelicula. La conformacion de la pelicula seca en fragmentos o
perfiles a una forma final es posible por medio de simple cortado con cuchilla, troqueles de prensa de punzén
o giratorios. Opcionalmente, el sustrato portador puede tener moldes formados en el mismo y la iechada
secara en los moldes a una forma pre-determinada definida por el molde. En ciertas realizaciones de la
invencion, unos ingredientes activos fragiles pueden ser incorporados a las composiciones de pelicula sin
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impactar o evitar ciertos aspectos de la elaboracidn de la pelicula, permitiendo asi una elaboracion mas facil,
mas economica y mas robusta de la pelicula.

[0088]Unos ingredientes convencionales que son conocidos por aquéllos versados en el arte pueden ser
usados para formar los portadores de las composiciones indicadas anteriormente. La composicion
especifica del portador depende preferiblemente del uso propuesto de la compesicion. El portador puede
estar en fase liquida, semi-sélida o solida. Cuando las composiciones son composiciones para el cuidado
oral o el cuidado personal, son preferiblemente proporcionadas en un vehiculo o portador oraimente o
dermatoldgicamente (es decir,-cosméticamente) aceptable. Las composiciones para el cuidado oral puede
tener la forma de un dentifrico (incluyendo pastas dentales, geles dentales, enjuagues bucales, polvos
dentales y pastas profilacticas), confites (incluyendo gomas de mascar, gldbulos y caramelos masticables),
peliculas, productos para aplicar como una pintura, formulaciones profesionales de pulimento u otra forma
conocida en el arte en la cual se emplean abrasivos. Las composiciones para el cuidado personal incluyen:
jabones, geles de bafo, lavados corporales, exfoliantes, lociones, productos anfitranspirantes y
desodorantes, productos para el cuidado de las uiias y similares. Las composiciones para el cuidado del
hogar incluyen polvos, pastas, detergentes, suavizantes de telas, Iimbiadores y similares. La seleccion de
los componentes portadores especificos depende de la forma deseada del producto.

[0089]EN algunas realizaciones, el portador es acuoso, en cuyo caso el portador comprende preferiblemente
aproximadamente 5% hasta aproximadamente 95% de agua. En ofras realizaciones, el porfador es
sustancialmente no acuoso.

[0090] Tal como sera reconocido por aquéllos versados en el arte, los portadores de las composiciones
incluyen cpcionalmente otros materiales, incluyendo, por ejemplo, agentes activos superficiales, tales como
surfactantes, emulsores y moduladores de espuma, modificadores de viscosidad y espesadores,
humectantes, diluyentes, rellenos, agentes modificadores del pH, colorantes, preservativos, solventes y
mezclas de los mismos. Quédaré entendido que, aunque los atributos generales de cada una de Iés
categorias anteriores pueden diferir, puede haber algunos atributos comunes, y"cualquier material dado
puede seNir para multiples fines dentro de dos o mas de tales categorias de materiales.

[0091]Unos agentes activos superficiales adecuados son aquéllos que son razonablemente estables en todo

un intervalo amplio de pH y son muy conocidos en el arte, incluyendo surfactantes aniénicos, no idnicos o
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anfotéricos, incluyendo aquéllos descritos anteriormenie en el contexto de la composicion de pelicula, los
cuales son dtiles en la presente.

[0092)En realizaciones dirigidas a una composicion para el cuidado oral en forma de un dentifrico, un
ejemplo de portador es sustancialmente semi-sdlido o sélido. Los dentifricos contienen tipicamente agentes
activos superficiales, humectantes, agentes modificadores de viscosidad y/o espesadores, abrasivos,
solventes, tales como agua, agentes de provision de sabor y edulcorantes. Tal como sera reconocido por
aquéllos versados en el arte, las composiciones para el cuidado oral incluyen opcionalmente otros materiales
ademas de aquellos componentes descritos previamente, incluyendo, por ejemplo, emolientes, humectantes,
agentes de sensacion bucal y similares. Unos ejemplos de portadores adecuados para composiciones para
el cuidado oral son descritos en las Patentes de Estados Unidos Nos. 6.669.929 de Boyd y col., 6.379.654
de Gebreselassie y col., y 4.894.220 de Nabi y col.

[0093] En varias realizaciones, una composicion para el cuidado oral es proporcionada dentro de un solo
componente o fase. En otras realizaciones, la composicion incluye un primer componente y un segundo
componente que son mantenidos por separade. El mantenimiento de los componentes por separado
requiere solamente que los componentes sean mantenidos de manera tal a prevenir sustancialmente la
interaccion de un componente de la composicion con ofro componente de la composicion. Tipicamente, se
emplea una composicién para el cuidado oral de dos componentes en donde hay' uno o mas ingredientes
incompatibles incluidos en la composicién. Por ejemplo, si el portador comprende dos ingredientes activos
incompatibles, es ventajoso mantenerlos separados. Aunque las peliculas que comprenden ingredientes
activos proporcionan generalmente un grado de separacién, puede haber alguna migracion de ingrediente
activo desde la pelicula al portador, y viceversa, y asi en algunos casos puede ser conveniente proporcionar
una fase enteramente separada. La separacion de los componentes phede ser efectuada a través de
cualquier medio conocido o a ser descubierto en el arte e incluye medios quimicos, fisicos y mecanicos de
separacidn o cualquier combinacion de los mismos. Por ejemplo, los componentes incompatibles primero y
segundo pueden ser combinados pero ciertos componentes son mantenidos separados envolviendo o
encapsulando uno o ambos en una pelicula protectora, un revestimiento, una capsula, una micela, etc.
[0094]En realizaciones dirigidas a una composicion para el cuidado oral en forma de un confite, un ejemplo

de portador es sustancialmente sélido o semi-solido. Los portadores de confites son conocidos en el arte, e
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incluyen preferiblemente portadores de goma de mascar que tienen generalmente una base de goma de
mascar, uno 0 mas agentes plastificantes, un agente edulcorante y un agente de provision de sabor. Unocs
ejemplos de portadores de confites adecuados son encontrados en las Patentes de Estados Unidos Nos.
5.833.954 y 5.933.786, ambas de Chow y col., y 6.770.264 de Stier y col.

[0095]En ciertas realizaciones, la composicion para el cuidado oral tiene la forma de una pelicula oralmente
consumible, en fragmentos que contienen una porcion transferida del ingrediente activo dispersada dentro
del portador de pelicula. La composicion de pelicula puede ser cualquiera de aquélias descritas
previamente; sin embargo, en algunas realizaciones, los fragmentos de pelicula tienen preferiblemente una
composicion diferente al portador de pelicula, de tal modo que los fragmentos de pelicula son fisica y/q
quimicamente distintos del portador de pelicula. Unos portadores de pelicula preferidos incluyen peliculas
que se pueden disolver o peliculas que tienen un respaldo desprendible, como es conocido por aquéllos
versados en el arte. Unos ejemplos no limitativos de peliculas adecuadas pueden ser encontrados en las
Patentes de Estados Unidos Nos. 4.713.243 de Schiraldi y col., 6.419.903, 6.419.906 y 6.514.483 todas de
Xu y col., y la Publicacion de Patente de Estados Unidos N° 2004/0062724 de Moro y col.

[0096]La pelicula portadora puede ser disefiada para tener una tasa de disclucidn correspondiente a una
duracion de tratamiento predeterminada basada en los polimeros seleccionados. Preferiblemente, la tasa de
disolucion de la pelicula portadora es tal que el portador de la pelicula se desintegra o se disuelve a Una tasa
mas rapida que la pelicula que comprende el ingrediente activo, permitiendo asi la liberacion controlada de
un ingrediente activo presente en la pelicula portadora (a exclusion de los ingredientes activos transferidos
en la pelicula) y de la pelicula que comprende los ingrédientes activos transferidos. Las peliculas portadoras
puede ser formadas a partir de los mismos materiales de formacién de pelicula descritos anteriormente en el
contexto de la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido. .
[0097]Las peliculas portadoras pueden ser elaboradas por cualquier proceso convencional de formacion de
pelicula, tal como aquéllos descritos previamente. Preferiblemente, las peliculas que comprenden el
ingrediente active son mezcladas con la pelicula después del moldeo en solucion o antes de la extrusién. El
espesor de la pelicula portadora es preferiblemente mayor que los fragmentos de pelicula que comprenden
el ingrediente activo. El espesor preferido es aproximadamente 0,5 milipulgada hasta aproximadamente 20

milipulgadas, aunque un intervalo mas amplio de espesores es factible.
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[0098]En ciertas realizaciones, la composicion tiene la forma de una composicion oral o para ias uiias que se¢
aplica como una pintura. Ef portador para aplicar como pintura es una suspenéién liquida no acuosa,
viscosa y fluida, que es aplicada a una superficie, tal como los dientes o las ufias, por aplicacion manual con
un aplicador suave. En algunas realizaciones, la composicion para el cuidado oral que se aplica como una
pintura comprende un agente de polimero de formacion de pelicula, mejorador de adhesion, que es liquido e
hidréfilo, tal como polimeros de polialquilenglicol, por ejemplo polimeros no inicos de 6xido de etileno, o un
copolimero no idnico de bloques de oxido de etileno y 6xido de propileno (por ejemplo copolimeros tipo
poloxamero). El portador a ser aplicado como pintura también comprende opcionalmente unos solventes,
plastificantes, rellenos o agentes modificadores de viscosidad. Unos portadores adecuados para aplicar
como pintura son discutidos en las Patentes de Estados Unidos Nos. 6.770.266 de Santarpia y col. y
6.669.930 de Hoic y col.

[0099]Los portadores de productos para el cuidado perscnal pueden tener una amplia variedad de formas,
tales como, por ejemplo, emulsiones, incluyendo, pero no limitadas a, aceite en agua, agua en aceite, agua
en aceite en agua y aceite en agua en silicona. Las emulsiones pueden cubrir un amplio intervalo de
viscosidades, por ejemplo aprokimadamente 100 cps hasta aproximadamente 200.000 cps. Otros
portadores adecuados incluyen solventes liquidos anhidros tales como aceites (por ejemplo aceites
vegetales y minerales), alcoholes (por ejemplo etanol, isopropanol) y siliconas (por ejemplo dimeticona,
ciclometicona); solventes liquidos de una fase, de base acuosa (por ejemplo sistemas solventes hidro-
alcoholicos); y versiones espesadas de estos solventes de una fase, anhidros y de base acuosa (por
ejemplo, en donde la viscosidad del solvente ha sido aumentada para formar un solido o semi-sdlido
mediante la adicion de gomas, resinas, ceras, polimeros, sales y similéres, apropiados). Tal como se
discutio anteriormente, los portadores de composiciones para el cuidado personal a menudo comprenden
emolientes, humectantes o agentes acondicionadores, los cuales pueden también formar parte del solvente
del portador. Los jabones, geles, lavados corporales y similares contienen preferiblemente uno o mas
detergentes activos superficiales. Unos ejemplos de tales portadores son discutidos en la Patente de
Estados Unidos N° 5.480.633 de Simon y col.

[00100] Los portadores de composiciones para el cuidado del hogar o la limpieza doméstica

comprenden preferiblemente unc o mas detergentes activos superficiales, reforzadores de detergente fales
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como sulfatos (por ejemplo sulfato de sodio), fosfatos (por ejemplo fosfato de trisodio, fosfato de disodio),
fosfatos complejos (por ejemplo pirofosfato de tetrasodio, tripolifosfato de sodio, tetrafosfato de sodio,
hexametafosfato de sodio), silicatos (por ejemplo silicato de sodio, silicatos coloidales), carbonatos (por
ejemplo carbonato de sodio, bicarbonato de sodio), compuestos blanqueadores (por ejemplo hipoclorito de
sodio, perborato de sodio, percarbonato de sodio), asi como, opcionalmente, activadores, agentes
amortiguadores de pH, enzimas, agentes acondicionaderes, diluyentes y similares. Unos ejemplos de
limpiadores son descritos en las Patentes de Estados Unidos Nos. 6.670.318. de Hokkirigawa y col.,
5.294.364 de Thomas y col., 4.869.842 de Denis y col., 3.965.026 de Lancz.

[00101] La presente invencion es adicionalmente ilustrada a través de los siguientes ejemplos no
limitativos.

Ejemplo 1

[00102] Se prepara una composicion de pelicula usando los ingredientes enumerados en la Tabla | a

continuacion.
Tabla |
% Composicion % Composicion Aproximado

Ingredientes (Base Humeda) (Base Seca) |
METHYLCELLULOSE® ES 10 34
METHYLCELLULOSE® ES0 3 10
Mentol 4,4 15
Almidén de Maiz 4 : 14
Aceite de Canola 26 9
Dioxido de Titanio 1 3
TWEEN® 80 _ 05 2
Propilenglicol : 2 7
Agua CS. 5
% Sélidos 27,5 -

[00103] La pelicula es moldeada a partir de una solucion en agua, en la cual la cantidad de solidos
puede variar desde 5%-60%. Especificamente, en el ejemplo de la Tabla 1, la pelicula es moldeada a partir
de una lechada que contiene aproximadamente 70% de agua. La pelicula es moldeada en humedo a 9

milipulgadas sobre una trama de papel revestido con polietileno quitable, y secada en un horno ajustado a
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80°C por aproximadamente 10 minutos. La pelicula contiene mentol (para refrescar el aliento y enfriar). La
pelicula esta libre de agente blanqueador. El perfilado de las peliculas a la forma final es posible por medio
de troqueles de prensa de punzén, giratorios o simple corte con cuchilla.

Ejemplo 2

[00104] Se prepara una composicion de pelicula usando los ingredientes enumeradoé enlaTablall a
continuacion, de la misma manera como se describié para el Ejemplo 1. La pelicula contiene mentol, y esta

libre de agentes blanqueadores.

Tablall
% Compoaosicion % Composicion Aproximado
Ingredientes (Base Humeda) (Base Seca)
METHYLCELLULOSE® E5 4 19
METHYLCELLULOSE® E50 -4 19
Mentol 44 22
Aceite de Canola 26 13
Dioxido de Titanio - 2 10
SOLKA-FLOC® 300 : 16 8
TWEEN® 80 0,25 1
Glicerina 0,25 1
Triacetina 0,25 1
Almidén de Maiz 0,2 1
Agua C.S. 5
% Sélidos 19

Ejemplo 3

[00105] Se prepara una composicion de pelicula usando los ingredientes enumerados en la Tabla Il
anterior, de acuerdo con el Ejemplo 2. Unos cuadrados pequefios (1/16 pulgada de ancho) son cortados a
partir de la pelicula moldeada. Una composicién de dentifrico de dos fases que tiene los ingredientes de la
Tabla |l es preparada con la composicion de pelicula de acuerdo con el Ejemplo 2. El dentifrico comprende
una primera parte (Parte A) y una segunda parte (Parte B), y cada una es preparada por separado por el

siguiente metodo con referencia a la Tabla Il
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El ingrediente activo a ser transferido a la pelicula es un agente blanqueador (perdxido de hidrogeno).
Sacarina de sodio, fluoruro de sodio, pirofosfato de tetrasodio (TSPP por sus siglas en inglés), gluconato
de magnesio y otras sales son dispersados en agua y mezclados en una mezcladora convencional bajo
agitacion. Los humectantes, por ejemplo glicerina y sorbitol, son afiadidos a la mezcla de agua bajo
agitacion. Unos espesaddres_ organicos, tales como carragenina, carboximetil celulosa, GANTREZ® y
cualesquiera polimeros, son entonces afiadidos. El producto de peroxido de hidrégeno es anadido a la
Parte B. La mezcla resultante es agitada hasta que se forma una fase en gel homogénea. La mezclaes
transferida a una mezcladora al vacio a alta velocidad; en donde los abrasivos y espesadores
inorganicos son afnadidos. La mezcla es mezclada a alta velocidad por 5 a 30 minutos, bajo vacio de
aproximadamente 20 a 50 mm Hg. El aceite de sabor es pesado y entonces afiadido a la mezcla.
Finalmente unos surfactantes, tales como lauril sulfato de sodio (SLS) o polietilenglicol (PEG) son
cargados a las partes respectivas en mezcladoras separadas. Las hojuelas de pelicula del Ejemplo 2
son afiadidas a la formulacion de la Parte B y mezcladas. Las partes resultantes son productos en pasta
o0 en gel, homogéneos, semi-solidos y extrusables.

[00106] La Parte A y la Parte B pueden ser proporcionadas en un recipiente de dos fases que tiene una

particion, tal como un recipiente de tubo de dos camaras que tiene una barrera de polietileno. .

Tabla il
Ingrediente Parte A Parte B
(% en Peso) (% en Peso)
Sorbitol 275
Sacarina de Sodio 0,6 -
Pirofosfato de Tétrasodio 1 -
Dioxido de Titanio i =
Gluconato de Manganeso 0,05 -
Fluoruro de Sodio 0,243 -
Polietilenglicol 600 (PEG 12) 2 10
CARBOPOL® 974P 12 2
Goma Xantano - 04
Hidréxido de Sodio (50%) - 0,3
Gantrez Liquido (13%) - -
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Hidroxido de Sedio (50%) - 0,3
Glicerina — 40
Acido Fosforico (85%) 7.7 0,1
Perdxido de Hidrogeno (35%) - 57
Fragmentos de Peliculas Cortadas - 0,5
del Ejemplo 2
Tripolifosfato de Sodio 7 -
Carboximetil Celulosa de Sodio 1 -
Tabla Il (cont.)
Ingrediente Parte A Parte B
(% en Peso) (% en Peso)
lota Carragenina 0,35 -
SYLODENT 783 11 -
Abrasivo de Silice de Alta Limpieza SYLODENT XWA 650 10 -
Silice de Espesamiento ZEODENT® 165 1,4 -
ZEODENT® 115 - 0,15
Laponita D 075 -
Lauril Sulfato de Sodio 2 -
Sabor 1 1
BHT - 0,03
Tinte FD&C Azul #1 (12,5%) - 0,27
Agua C.S. CS.

[00107] Una medicion del nivel de peréxido de hidroégeno en unas tiras sacadas del Ejemplo 3 es
proporcionada en la Tabla IV, en comparacién con un Ejemplo Comparativo A, una fira blangueadora
disponible en el comercio, Crest WHITESTRIPS®, de Procter & Gamble Co. (Cincinnati, OH, Estados Unidos
de América). Adicionalmente, la prueba del cambio en tono muestra que, durante el curso de 10 a 15
tratamientos, las tiras blancas del Ejemplo 3 muestran unas mediciones de AE similares de molares
manchados, no limpiados profilacticamente, usando andlisis SPECTROSHADE™ como el Ejemplo

Comparativo. Asi, la transferencia del ingrediente activo de acuerdo con los metodos de la presente
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invencion proporciona unas peliculas con una cantidad efectiva de ingrediente activo transferido, de modo

que las peliculas son adecuadas para ser usadas en una composicion blanqueadora oral.

Tabla IV
Tira Blanqueadora % Perdxido
Pelicula del Ejemplo 3 1,82
Ejemplo Comparativo A 4,77

Ejemplo 4

[00108] Se prepara una composicion de pelicula usando los ingredientes en la Tabla V a continuacion,
de la misma manera como se describi6 para el Ejemplo 3, excepto que solo se prepara una fase unica y el

ingrediente activo a ser transferido a la pelicula es un difenil éter halogenado no ibnico antibacteriano

(triclosan).
Tabla V
Ingrediente % en Peso
CMC de Sodio 0,5
Polietilenglicol 600 (PEG 12) _ 3
Sorbitol 67
Sacarina de Sodio 0,4
Fluoruro de Sodio 0,24
Color de Pigmento 0,002
Abrasivo de Silice ZEODENT® 113 g -
Silice Espesador ZEODENT® 165 8
Triclosan 0.3
Aceite de Sabor 1,2
Lauril Sulfato de Sodio 15
Fragmentos de Peliculas Cortadas del Ejemplo 2 0,3
Cocoamidopropil Betaina 05
Agua CS.
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Ejemplo 5

[00109] Un medio que contiene glicerina y perdxido como un ingrediente activo (por ejemplo, una
solucion acuosa de peréxido de hidrogeno al 35%) puede ser usado para transferir ingrediente activo a unas
peliculas. Se puede seleccionar una variedad de concentraciones de ingrediente activo.

[00110] Usando los fragmentos de composiciones de peliculas preparados de acuerdo con el Ejemplo
2, se prepara un medio usando la glicerina y el peroxido de hidrégeno usados como parte de la Parte B del
Ejemplo 3 anterior. La pelicula es proporcionada a 0,5% en peso y mezclada con el medio de
glicerina/peroxido de hidrogeno por 1 a 5 minutos. El medic que comprende la pelicula es entonces
incorporado nuevamente al portador de la composicién para el cuidado oral, es decir, es mezclado con otros
corﬁponentes de la formula de la Parte B, como se describié anteriormente, en donde los otros ingredientes
son entonces anadidos.

Ejemplo 6

[00111] Usando fa composicion de pelicula preparada en el Ejemplo 2, se prepara una variedad de
diferentes concentraciones de medio de acuerdo con la Tabla VI. El tiempo de transferencia es indicado
para las peliculas de los Ejemplos A, By C. Las tiras de pelicula son sumergidas y mezcladas con el medio.
Los niveles de perdxido medidos en las tiras sacadas a varios tiempos de transferencia desde el medio son
como se indican en la Tabla VI. La cantidad resultante de perdxido transferido a la pelicula indica que la
porcion de peroxido transferide a la pelicula puede ser seleccionada en base a la concentracion del perdxido
en el medio, asi como la duracion del tiempo de transferencia. Cuando la concentracion de peroxido en el
‘medio es relativamente alta, la cantidad de peréxido transferido es similarmente relativamente alta, y la

duracion de tiempo de transferencia requerido puede ser disminuida para lograr la misma concentracién en

la pelicula.
Tabla Vi
Tiempo de Peroxido
Glicerina | Perdxido Pedazos de Transfe- Transferido a la
Pelicula (% en Peso) | (% en Peso) Pelicula rencia Pelicula
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(% en Peso) (Minutos) (% en Peso)
Ejemplo A 30 57 0,5 30 29
Ejemplo B 20 57 0,5 20 43
Ejemplo C 48 19 0,5 - 15 5,1

[00112] En varias realizaciones, la presente invencién proporciona un método rapido y efectivo para
transferir ingredientes activos a peliculas. Adicionalmente, al pre-formar las composiciones de pelicula y
posteriormente introducir los ingredientes activos a las mismas, los métodos son particularmente adecuados
para unas realizaciones en las cuales el ingrediente activo es fragil o seria impactado por la exposicion a las
condiciones convenientes para la elaboracion de la pelicula. Los ingredientes activos transferidos a la
pelicula son estables en almacenaje en un portador, que comprende, por ejemplo, ingredientes y
surfactantes incompatibles. Adicionalmente, los métodos de la invencion proporcionan un procesamiento
facil y economico en un planta de elaboracion.

[00113] Debe quedar entendido que la descripcion y los ejemplos especificos en la descripcion son
propuestos con fines ilustrativos solamente y no estan destinados a limitar el alcance de ia presente
descripcion.

REIVINDICACIONES

1. Un método para elabo'rar‘una pelicula, que comprende;

introducir una pelicula a un medio que comprende un ingrediente activo, en donde la pelicula esta
sustancialmente libre del ingrediente activo; y

transferir por lo menos una porcién del ingrediente activo desde el medio a fa pelicula.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la pelicula es porosa.

3. El método de acuerdo con la reivindicacién 1, en el cual la transferencia ocurre hasta que la pelicula
comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo en la pelicula, de tal modo que la pelicula sea
adecuada para ser usada en una composicién para el cuidado oral, el cuidado personal, la limpieza y/o el
cuidado del hogar.

4. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual una cantidad de ingrediente activo
transferido en la pelicula es superior a aproximadamente 0,5% en peso de la pelicula.
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5. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual uné cantidad de ingrediente activo
transferido en la pelicula es aproximadamente 1% hasta aproximadamente 5% en peso de la pelicula.

6. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la transferencia ocurre a una temperatura
superior 0 igual a aproximadamente 25°C por menos de aproximadamente 48 horas.

7. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la pelicula comprende un polimero
seleccionado del grupo consistente en polimeros solubles en agua, polimeros dispersables en agua y
polimeros insolubles en agua.

8. El método de acuerdo con la reivindicacion 7, en el cual el polimero es seleccionado del grupe
consistente en éteres de celulosa, acrilatos, metacrilatos, alcohol polivinilico, polialquilenos, oxidos de
polialquileno, poliestireno, poIlivininirroIidona, polivinilfosfonatos, polisiloxanos, derivados, copolimeros.y
mezclas de los mismos.

9. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la transferencia comprende por lo menos
uno de: difusion del ingrediente activo desde el medio a la pelicula y absorcién del ingrediente activo a la
pelicula desde el medio.

10. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual el ingrediente activo es seleccionado del
grupo consistente en: agentes blanqueadores de los dientes, agentes blanqueadores de la piel, agentes
antimicrobianos,'agentes anticaries, agentes anti-sarro, agentes anti-placa, agentes anti-adhesion, agentes
desensibilizadores, agentes anti-inflamatorios, agentes para el control del mal olor, agentes de provision de
sabor, agentes colorantes, agentes anti-envejecimiento, estimulantes salivales, activos periodontales,
agentes acondicionadores, agentes anti-acné, agentes anti-soriasis, agentes humectantes, emolientes,
fluidificantes lipidos para la piel, humectantes, agentes activos desodorantes, agentes activos
antitranspirantes, extractos naturales y aceites esenciales, nutrientes, agentes oclusivos, enzimas, proteinas,
aminoacidos, vitaminas, analgésicos, agentes bloqueadores solares, absorbedores de UV, antioxidantes,
antibiéticos, exfoliantes y mezclas de los mismos.

11. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el cual la pelicula comprende uno de: agentes
activos superficiales, modificadores de viscosidad, espesadores, humectantes, diluyentes, rellenos, agentes
modificadores de pH, plastificantes, rellenos, ceras, modificadores de textura, agentes de provision de sabor

y/o edulcorantes, preservativos, solventes y mezclas de los mismos.
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12. Un método para elaborar una composicion para el cuidado oral, el cuidado personal, la limpieza
y/o el cuidado del hogar, el método comprendiendo:

introducir una pelicula a un medio que comprende un ingrediente activo, en donde la pelicula esta
sustancialmente libre del ingrediente activo;

transferir por lo menos una porcion del ingrediente activo desde el medio a la pelicula, en donde la
transferencia ocurre hasta que la pelicula comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo transferido,
de tal modo que la pelicula sea adecuada para ser usada como por lo menos una de: una composicion para
el cuidado oral, una composicion para el cuidado personal, una composicion de limpieza y/o una
composicion para el cuidado del hogar; y

preparar la composicién introduciendo la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido a un
portador, en donde la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido es estable durante el
almacenaje de la composicion.

13. El método de acuerdo con la reivindicacién 12, en el cual el portador de la compasicion comprende
adicionalmente el medio.

14. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual el portader comprende unc 0 mas
ingredientes seleccionados del grupo consistente en abrasivos, agentes activos superficiales, reforzadores
de detergentes, modificadores de viscosidad, espesadores, humectantes, diluyentes, agentes modificadores
de pH, emolientes, humidificadores, agentes de sensacion bucal, agentes edulcorantes, agentes de provision
de sabor, solventes, agua, colorantes y preservativos.

15. El método de acuerdo con la reivindicacidon 12, en el cual la composicion tiene una forma
seleccionada del grupo consistente en un dentifrico; un confite, una pelicula, un producto a ser aplicado
como pintura, un enjuague, un liquido, una pasta, un gel, un jabdn, un lavado corporal, un producto
exfoliante, una locién, un producto para el cuidado de las ufias, un polvo limpiador, un limpiador liquido y un
limpiador semi-sélido.

16. El método de acuerdo con' la reivindicacion 12, en el cual la pelicula comprende un polimero
seleccionado del grupo consistente en polimeros édlubles en agua, polimeros dispersables en agua y

polimeros insolubles en agua.
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17. EI método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual el ingrediente activo es seleccionado del

grupo consistente en: agentes blanqueadores de los dientes, agentes blanqueadores de la piel, agentes

antimicrobianos, agentes anticaries, agentes anti-sarro, agentes anti-placa, agentes anti-adhesion, agentes

desensibilizadores, agentes anti-inflamatorios, agentes para el control del mal olor, agentes de provision de
sabor, agentes colorantes, agentes anti-envejecimiento, estimulantes salivales, activos periodontales,
agentes acondicionadores de la piel, agentes acondicionadores del cabello, agentes anti-acné, agentes anti-
soriasis, agentes humectantes, emolientes, fluidificantes lipidos para la piel, humectantes, agentes activos
desodorantes, agentes activos antitranspirantes, extractos naturales y aceites esenciales, nutrientes,
agentes oclusivos, enzimas, pfoteinas, aminoécidos, vitaminas, analgésicos, agentes bloqueadores solares,
absorbedores de UV, antioxidantes, antibioticos, exfoliantes y mezclas de los mismos.

18. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual el ingrediente activo comprende uno o
méas compuestos seleccionados del grupo consistente en: peroxidos, cloritos de metal, complejo de PVP-
peréxido de hidrogeno, perboratos, percarbonatos, persulfatos, perfosfatos, persilicatos, peroxiacidos,
compuestos de amonio cuatemario, piridinio, isoguinolinio, pirimidina, amidina, bispiridina, piperidina,
guanidas, alquil ésteres de N®-acil aminoacidos, difenil éteres halogenados no ibnicos, acido ftalico,
clorhexidina, sanguinarina, salicilanilida, bromurc de domifén, fuente de i6n zinc, fuente de ion estaiioso,
fuente de ion clorito, sales, derivados y mezclas de los mismos.

19. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual la cantidad de ingrediente activo en la
pelicula después de fa transferencia es superior a aproximadamente 0,5% en peso de la pelicula.

20. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual la cantidad de ingrediente activo
presente en la pelicula después de la transferencia es aproximadamente 1% hasta aproximadamente 5% en
peso de la pelicula.

21. El método de acuerdo con la reivindicacion 12, en el cual la pelicula comprende uno o mas de:
agentes activos superficiales, modificadores de viscosidad, espesadores, humectantes, diluyentes, rellenos,
agentes modificadores de pH, plastificantes, rellenos, ceras, modificadores de textura, agentes de provision
de sabor y/o edulcorantes, preservativos, solventes y mezclas de los mismos.

22. E! método de acuerdo con la reivindicacién 12, en el cual la pelicula que comprende el ingrediente
activo transferido es porosa.
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23. Un método para elaborar una composicion para el cuidado oral, el método comprendiendo:
introducir una pelicula a un medio que comprende un ingrediente activo .oral que comprende un
_agente blanqueador, en donde la pelicula esta sustancialmente libre del ingrediente activo; y

transferir por lo menos una porcién del ingrediente activo oral desde el medio a la pelicula, en donde
la transferencia ocurre hasta que la pelicula comprende una cantidad efectiva de ingrediente activo
transferido, de modo que la pelicula sea adecuada para ser usada en la composicion para el cuidado oral; y

preparar la composicion para el cuidado oral introduciendo la pelicdla que comprende el ingrediente
activo oral transferido a un portador, en donde la pelicula que comprende el ingrediente activo transferido es
estable durante el almacenaje de la composicion para el cuidado oral.

24, El método de acuerdo con la reivindicacion 23, en el cual el agente blanqueador comprende uno o
mas compuestos seleccionados del grupo consistente en: peréxides, cloritos de metal, complejo de PVP-
perdxido de hidrégeno, perboratos, percarbonatos, persulfatos, perfosfatos, persilicatos y peroxiacidos.

25. El método de acuerdo con la reivindicacion 23, que comprende adicionalmente poner en contacto
la composicién para el cuidado oral con una superficie c_)ral.

26. El método de acuerdo con la reivindicacion 23, en el cual la cantidad de ingrediente activo en la
pelicula después de la fransferencia es superior a aproximadamente 0,5% en peso de la pelicula.

27. El método de acuerdo con la reivindicacion 23, en el cual la cantidad de ingrediente activo
presente en la pelicula después de la transferencia es aproximadamente 1% hasta aproximadamente 5% en

peso de la pelicula.

RESUMEN

[00114] La invencion se refiere a unos métodos para elaborar peliculas que tienen ingredientes activos.
Una pelicula que esta sustancialmente libre de ingrediente activo es introducida a un medio que comprende
un in'grediente activo. Por lo menos una porcién del ingrediente activo es transferido desde el medio a la
pelicula. Las peliculas pueden ser usadas en una variedad de aplicaciones, incluyendo composiciones para

el cuidado oral, para el cuidado personal, de limpieza y/o para el cuidado del hogar.
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WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAUS2007/072081

Box No.| Basis of the opinion

1. With regard lo the language, this opinion has been established on the basis of:
B the international application in the language in which it was filed

[0 atranslation of the international application into , which is the language of a translation furmshed for the
purposes of international search {Rules 12.3(a) and 23.1 (b)).

2. O This opinion has been established taking into account the rectification of an obvious mistake authorized
by or notified to this Authority under Rule 91 (Rule 43bis.1(a))

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application and
necessary to the claimed invention, this opinion has been established on the basis of:

a. type of material:
O asequence listing
O table(s) related to the sequence listing
D. format of material:
O on paper
O in electronic form
¢. time of filingfurnishing:
O contained in the international application as filed.
O filed together with the international application in electronic form.
O furnished subsequently to this Authority for the purposes of search.

4. O In addition, in the case that more than ane version or copy of a sequeﬁce listing andhr table relating thereto
has been filed or furnished, 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 beyond the application as filed, as
appropriate, were furnished.

5. Additional comments:
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NRITTEN OPINION OF THE International application No.
NTERNATIONAL SEARCHING AUTHORITY PCTAIS2007072081

Box No.V  Reasoned statement under Rule 43bis.1(a)(i) with regard to novelty, inventive step or
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement

I. Statement

Noveilty (N) Yes: Claims
No: Claims 1-27

* Inventive step (1S) Yes: Claims
No: Claims i-27
Industrial applicability (I1A) Yes: Claims 1-27

No: Claims

). Citations and explanations

see separate sheet
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INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) ' PCT/US2007/072081

Reference is made to the following documents :

D1: US 2002/131990 A1 (BARKALOW DAVID G [US] ET AL) 19 September 2002
(2002-09-19)

D2: WO 2005/079750 A (BIOPROGRESS TECHNOLOGY LTD [GB]; NOWAK
EDWARD ZBYGNIEW [GB]) 1 September 2005 (2005-09-01)

D3: FR-A-2 840 221 (CUINE BACKERT MARIE ELISABETH [FR]) 5 December
2003 (2003-12-05)

D4: WO 2005/030179 A (CJ CORP [KR]; CHO SEONG-HWAN [KR]; KU JEONG
[KR]; LIM DONG-KWON [KR];) 7 April 2005 (2005-04-07)

Re {tem V
Reasoned statement with regard to novelty, inventive step or mdustrlal applicability;
citations and explanations supporting such statement

Novelty and inventive step |

The subject-matter of present claim 1 pertains to a method of making a film comprising
introducing a film into a medium comprising an active agent and transferring at least a portion
of the active ingredient from the medium to the film. Paragraph (0003) teaches that the main
difference in view of the conventional methods of forming films appears to be the following
one : the active material(s) is (are) no more introduced during manufacturing of the film but
is (are) transierred from a medium to the film. The Applicant then refers to stability problems
during storage which would thus be avcided.

The reading of the whole description refers extremely broadly to any kind of film, namely all
chemical natures are foreseen, as well to ali possible kinds of materials. Neither the present
claims nor the present description bring some technical information on the way to solve the
stability problem of the films. The only available information for the skilled man for solving said
problem is to use any kind of film and to put it in the presence of a medium comprising any

kind of active material(s). In the absence of any additional technical information, it appears -

that very magically the active materials transfer to the film and render it more stable compared
to other techniques.
The Applicant must be aware that at the present state of the file, the examining division does

1 PCT/ISA/237 (Separate Sheet) (Sheet 1) (EPO-April 2005)
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WRITTEN OPINION OF THE International application No.
INTERNATIONAL SEARCHING
AUTHORITY (SEPARATE SHEET) PCT/US2007/072081

not see why and how the present subject-matter may be considered as fulfilling the
requirements of Article 33(2) PCT in view of documents D1 to D4.

The objective technical problem is merely considered as providing an alternative method for
making a film which can not be seen as a basis for recognizing an inventive step.

n PCT/SARR37 (Separate Sheet) (Shest 2) (EPO-April 2005)
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I, David O'Brien, of COLGATE-PALMOLIVE COMPANY, do hereby declare
that the copy attached hereto is a true photocopy of the assignment of United
States Application Serial No. 11/457,610 filed July 14, 2006, and all
corresponding United States non-provisional and foreign patent applications,
all divisional, continuation, reissue and reexamination applications of the

aforesaid 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 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. :

David O'Brien
Patent Database Coordinator

Colgate-Palmolive Company

Subscribed and sworn to
Before me this 12th day
of January, 2009.

X'-M

o u

-~ =

N DANIELLE L. HRIBIK
o NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY
1.D. No. 2353780
MY COMMISSION EXPIRES
DECEMBER 21, 2011



Attorney Docket No.: 7937-00

ASSIGNMENT

WHEREAS, WE, Thomas J. Boyd, Rensl Dillon, Jeffrey Miller, David B. Viscio
and Abdul Gaffar-(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. _ !1M437.610 filed _July 14,2006 = naming the ASSIGNOR(S) as
inventor(s), and entitled Methods of Making Compositions Comprising Films; 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
08855 (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 corresponding foreign patent applications, all divisional, continuation,
continuation-in-part, reissue, reexamination, and any additional United States Patent
applications which claim priority to the aforesaid 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 aforesaid 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 applicaticns, 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.

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

July 14, 2006
(date of filing)

This Assignment is effective as of:

(Sheet 1 of 4)
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: “ ~rdh
IN TESTIMONY WHEREOF, I hereunto set my hand and seal this 7 day of
2006.
J & G § Byl

Thoflas J. B‘E)yd

Address: 226 High Street
Metuchen, NJ 08840

State of NCW DCr 32
County of M1 d | ecee

Onthis 7] dayof _ July 2006, before me, a Notary Public in
and for the State and County afotesaid, personally appeared the above signatory,
known to me to be the person of that name, who executed the foregoing instrument in

my presence. &M

" NOTARY PUBLIC &

CAROL M. STANLEY
NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY
MY COMMISSION EXPIRES NOV. 22, 2010

IN TESTIMONY WHEREQF, I hereunto set my hand and seal this Z day of

ey 2006.
M M

Rensl Dillon

Address: 3 Beth Ann Way
Ewing, NJ 08638

State of \) w0 Terse
County of ﬂ'\\&c(f"‘“;]

Onthis 7 dayof . J u)~'7 2006, 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 foregoing instrument in

my presence. A{)’&/ N

“ NOTARY PUBLIC — —

CAROL M. STANLEY
NOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY
MY COMMISSION EXPIRES NOV. 22, 2010
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Attorney Docket No.: 7937-00

IN TESTIMONY WHEREOF, I hereunto set my hand and seal this 7 day of

Jury 2006. Q//M W w

777 d—}éﬁreij'rHcr- Jeffrey M. Miller

Address: 145 Marsh Ave
Sayerville, NJ 08872

State of N €w J(rﬂ?‘-(
County of Muddle=s

On this_—) day of Ju “1 2006, 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 foregoing instrument in

my presence. W\
7 Y —

NOTARY PUBLIC o

AROL M. STANLEY
SIOTARY PUBLIC OF NEW JERSEY

MY COMMISSION EXPIRES NOV. 22, 2010

day of

/}N STIMONY WHEREQOF, | hereunW hand and seal this
2006. - ; g <.

_ David B. Viscio

Address: 37 Norton Road
Monmouth Junction, NJ 08852

State of N S :Jc’f'“"f
County of [« dd(mas>

Onthis__/ day of I 1 2006, 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 exgcuted the foregoing instrument in
my presence. %M

/ "NOTARY PUBLIG-— __J .

CAROL M. STANLEY
NOTARY PUIR! Ir NF NEW JERSEY

Iy



Attorney Docket No.: 7937-00

N TESTIMONY WHEREOQF, I hereunto set my hand and seal this 7 day of
P 2006.

J =

Abdul Gaffar

Address: 89 Carter Road
Princeton, NJ 08540

State of Mé‘u) j(rszv(
County of M dd(es¥ .

Onthis ! day of Y ul “ 2006, 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 foregoing instrument in

my presence. &W{W

NOTARY PUBLIC _/

CAROL M. STANLEY
NOTARY P_UBLlC OF NEW JEBSEY
MY COMMISSION EXPIRES NOV. 22, 2010



TRADUCCION AL ESPANOL del documento de cesion de solicitud de Patente a

COLGATE-PALMOLIVE 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:
DANIELLE L. HRIBIK

3. ACTUANDO EN CAPACIDAD DE:
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY

4. LLEVA EL SELLO/TIMBRE DE:
DANIELLE L. HRIBIK, NOTARIO

CERTIFICADO

5. EN TRENTON, NUEVA JERSEY

6. EL 14 DE ENERO DE 2009

7. POR: R. DAVID ROUSSEAU, TESORERO DE NUEVA JERSEY
8. NO. A351389

9. SELLO/TIMBRE 10. FIRMA

(FIRMA)
HAY UN SELLO QUE DICE:

SELLO DEL ESTADO
EL ESTADO DE NUEVA JERSEY

b



7937-00-CO-01-0C

Yo David O'Brien, de COLGATE-PALMOLIVE COMPANY, declaro que la copia anexa al
presente es una fotocopia verdadera de la cesién de la Solicitud de Patente de los Estados
Unidos con Serie No. 11/457 610 presentada e! 14 de julio de 2006, y todas las solicitudes
de patente de Estados Unidos no provisionales y extranjeras correspondientes, todas las
solicitudes divisionales, de continuacién, reexpedicién y reexaminacién de la solicitud de los
Estados Unidos ya mencionada, y todas las patentes o derechos comparables otorgados de
ahora en adelante en los Estados Unidos y todos los paises extranjeros, junto con el
derecho de prioridad bajo la Convencién Internacional para la Protecciéon de la Propiedad
Industrial, la Convencidén Interamericana con Relaciéon a Patentes, Disefios y Modelos
Industriales, y cualquier otro acuerdo internacional al cual los Estados Unidos de América se
adhiere.

(Firma)
David O'Brien
Coordinador de |la Base de Datos de Patentes
Colgate-Palmolive Company

Suscrito y jurado
Ante mi este 12
de enero de 2009.

_(firma)

Hay un Sello que Dice:

DANIELLE L. HRIBIK
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
ID NQ. 2353780
Mi COMISION VENCE
DICIEMBRE 21, 2011

1)



CESION

CONSIDERANDO QUE NOSQTROS, Thomas J. Boyd, Rensl| Dillon, Jeffrey Miller, David B.
Viscio y Abdul Gaffar (en adelante referidos como CEDENTES), residentes, respectivamente, como se
establece adelante, hemos hecho una invencion para la cual se presenté una solicitud de patente de
los Estados Unidos en la Oficina de Marcas y Patentes de los Estados Unidos como Solicitud con Serial
No. 11/457,610, presentada el 14 de julio de 2006, nombrando a los CEDENTES como inventores, y
titulada Métodos de hacer Composiciones que contienen Pelicula; y

CONSIDERANDO QUE, Colgate-Palmolive Company, una corporacion debidamente
organizada y existente bajo las leyes del Estado de Delaware, Estados Unidos de América y que tiene
sus oficinas principales y lugar de operacion en 300 Park Avenue, New York, New York 10022, y
oficinas y cede de negocios en 909 River Road, Piscataway, New Jersey 08855 (referida en adelante
como “CESIONARIO"), tiene deseos de obtener la totalidad dei derecho, titulo e intereses en y para la
invencion y solicitud de patente mencionadas arriba y los correspondientes derechos de patente
alrededor del mundo.

AHORA, POR LO TANTO, en consideracion de la contraprestacion buena y valiosa, el recibo y
la suficiencia de la cuat se reconocen, los CEDENTES, por la presente venden, ceden y transfieren al
CESIONARIO el derecho, titulo e interés completo y exclusivo en y para la invencion arriba
mencionada, |a solicitud de patente de los Estados Unidos arriba mencionada y todas las solicitudes de
patente extranjeras correspondientes, todas las solicitudes de division, continuacion, continuacion
parcial, reemision y reexaminacién de la solicitud de patente de los Estados Unidos arriba mencionada,
y todas las Patentes o derechos comparables emitidos sobre la misma en los Estados Unidos y en
todos los paises extranjeros, junto con el derecho de prioridad bajo la Convencion Internacional para la
Proteccién de la Propiedad Industrial, la Convencion Interamericana Relacionada con Patentes,
Disefios y Modelos Industriales, o cualquier otro acuerdo internacional al cual se adhieran los Estados
Unidos, y los CEDENTES por la presente autorizan y solicitan al Comisionado de Marcas y Patentes de
los Estados Unidos y a todas las Oficinas de Patentes extranjeras a emitir todas las patentes o
derechos comparables que puedan surgir de cualquier solicitud al CESIONARIO, ¢ sus sucesores,
cesionarios o representantes legales;

Los CEDENTES garantizan que los CEDENTES tienen pleno derecho para comunicar la
totalidad del interés aqui cedido, y que los CEDENTES no han ejecutado, y no ejecutaran, ningin
acuerdo en conflicto con el presente;

Los CEDENTES acuerdan comunicar al CESIONARIO o a sus sucesores, cesionarios O
representantes legales cualquiera y todos los hechos conccidos por ellos o por cualquiera de ellos
respecto a dicha invencion, y sin remuneracion adicional testificar en cualquier proceso legal, firmar
todos los papeles legales, ejecutar todas la solicitudes de division, continuacion, continuacion parcial,
reemision y reexaminacion, hacer todos los juramentos correctos y en general hacer todos los actos
legales para ayudar al CESIONARIO o sus sucesores, cesionarios o representantes legales a obtener y
hacer valer la proteccion de patente para dicha invencidn en todos los paises y a mejorar o
perfeccionar el derecho del CESIONARIO en y para la invencion y los derechos de patente de la
misma.

Los CEDENTES por la presente autorizan a los abogados del CESIONARIO a ingresar en este
documento cualquier nimero de serie y fecha de presentacion aplicable después de que el CEDENTE
ha ejecutado este documento.

Esta cesion es efectiva a partir de: julio 14, 2006 .
(fecha de presentacion)
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EN TESTIMONIO DE LO CUAL, he fijado mi firma y sello este dia 7 de julio de 2006.

(Firma)
Thomas J. Boyd

Direccion: 226 High Street
Metuchen, NJ 08840

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex

Este 7 de julioc de 2006, ante mi, un Notario Publico en y para el Estado y condado
antes mencionados, se presentd personalmente el arriba firmante, a mi saber la persona de
ese nombre, quien ejecutd el instrumento anterior en mi presencia.

{firma)
Notario Publico

Hay un sello que dice:

CAROL M. STANLEY
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
MI COMISION VENCE EL 22 DE NOV. DE 2010

EN TESTIMONIO DE LO CUAL, he fijado mi firma y sello este dia 7 de julio de 2006.

(Firma)
Rensl Dillon

Direccidn: 3 Beth Ann Way
Ewing, NJ, 08638

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex

Este 7 de juiio de 2006, ante mi, un Notario Publico en y para el Estado y condado
antes mencionados, se presenté personalmente el arriba firmante, a mi saber la persona de
ese nombre, quien gjecuté el instrumento anterior en mi presencia.

{firma)
Notario Publico

Hay un sello que dice:

CAROL M. STANLEY
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
MI COMISION VENCE EL 22 DE NOV. DE 2010
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EN TESTIMONIO DE LO CUAL, he fijado mi firma y sello este dia 7 de julio de 2006.

(Firma)
Jeffrey M. Miller

Direccion: 145 Marsh Ave
Sayerville, NJ 08872

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex

Este 7 de julio de 2006, ante mi, un Notario Publico en y para el Estado y condado
antes mencionados, se presenté personalmente el arriba firmante, a mi saber la persona de
ese nombre, quien ejecutd el instrumento anterior en mi presencia.

{firma)
Notario Publico

Hay un sello que dice:

CAROL M. STANLEY
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
MI COMISION VENCE EL 22 DE NOV. DE 2010

EN TESTIMCNIO DE LO CUAL, he fijado mi firma y sello este dia 7 de julio de 2006.

(Firma)
David B. Viscio

Direccion: 37 Norton Road
Monmouth Junction, NJ 08852

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex

Este 7 de julio de 2006, ante mi, un Notario Publico en y para el Estado y condado
antes mencionados, se presenté personalmente el arriba firmante, a mi saber la persona de
ese nombre, quien ejecutd el instrumento anterior en mi presencia.

(firma)
Notario Publico

Hay un sello que dice:

CAROL M. STANLEY
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
MI COMISION VENCE EL 22 DE NOV. DE 2010



EN TESTIMONIO DE LO CUAL, he fijado mi firma y sello este dia 7 de julio de 2006.

(Firma)
Abdul Gaffar

Direccion: 89 Carter Road
Princeton, NJ 08540

Estado de Nueva Jersey
Condado de Middlesex

Este 7 de julio de 2006, ante mi, un Notario Publico en y para el Estado y condado
antes mencionados, se presentd personalmente el arriba firmante, a mi saber la persona de
ese nombre, quien ejecuto el instrumento anterior en mi presencia.

(firma)
Notario PUblico

Hay un sello que dice:

CAROCL M. STANLEY
NOTARIO PUBLICO DE NUEVA JERSEY
MI COMISION VENCE EL 22 DE NOV. DE 2010
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Apostille

{Convention de La Haye du 5 Octobre 1961)

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

acting in the capacity of County Clerk

, . ‘ EY
bears the seal/stamp of the county of New Yor roe,a/:“

At New York, New York 6. the 30th day of Octobe
by Special Deputy Secretary of State, State of New York
No. NYC-9786540B

Seal/Stamp 10.  Signature

%/77/&:&,_,

Agil M. Qureshi
Special Deputy Secretary of State
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" Brigard & Castro

SANTA FE DE BOGOTA - COLOMBIA

PODER

‘fa (nosotros)

domiciliadols] en

Hambrofamos) a: RAMIRO CASTRO DUQUE y/o JUAN

PABLO  CADENA SARMIENTQ  v/o BEATRIZ
JARAMILLO S,
de Santafé de *Bogotd, Colormbia, apoderados

verdaderos vy leqales con poder especial, arnplio v
suficiente, para recabar de las oficinas v autoridades
colombianas administrativas, judiciales v de policfa, en
cualguier instancia o recurso, la obtencion de patentes
de mvencidn, registros de marcas, disefios industriales,
modelos de utilidad, depésitos de nombres comerciales
v ensefias, registros de derechos de autor v contraios
sobre los  mismos, obtencion de certificados de
obtentor de variedades vegetales, asl como sus
brérragas, renovaciones, anotaciones de . traspaso,
cambios d¢ nombre y/o domicilia: elaborar, tramiter y
regisirar  contratos  de  licencia y licenctas de
cualesquiera clases: intervenir como demandante o
como demandado en cualquier instancia Y reg¢urso ante
cualguier juez, corporacion,  {uncienaric poblico o
autoridad en acriones judiciales, administrativas v de
policia taies coma: oposiciones al registro de marcas:
acuiones  de  caducidad, cancelacion vy nulidad;
acciones reivindicatorlas, acciones derivadas de la
chiencion o explotscign de licencios: accionss de
rompetencia desleal; demandas penales; acp

POWER OF ATTORNEY

I {We)

COLGATE. ;
domicited icer - TE-PATHOLTVE COMPANY, a Delaware
;C‘Ipozaticn, °f 300 Park Avenyg
N . s
o eV Yorx, New-York 10022, v, s. A,
Hereby appoint RAMIRO CASTRO DUQUE and/or
JUAN PABLO CADENA SARMIENTO and/or BEATRIZ
JARAMILO S.
of Santalé de Bogota, Colombie, my {our) true and
lawful attorneys with special, ample and sufficient
power to obtain from the Colombian adrinistrative,
judicial and police offices and authorities, in any
instance, privile'ges of patents of invention, registration
of traderarks, industrial designs and utility madels;
regisration  of commercial names and emblems,
registration of copyright and contracts related thersto,
certificates of obtainers of vegetables variaties, as well
as extensions, renewals and recordal of assignments
and changes of name and domicile reloted to the
above: to prepare, prosecute and register iicenses of
any kind; 1o act as plaintiff or defendant in any
instance or recourse, and  hefore any - fudge,
carporation, public official or authority " in  judicial,
administrative and police actions. such as: oppositions
to the registration of trademarks; caducity, cancellation
and nullity actions: claim actions derived from the
obtaining or explotation of licenses, action of unfair
competition; penal demands, sctions of indemnities for
damages: claims or observations on patent
applications, ?els, industrial designs snd utility

indemnizacion de perjuicios. reclamos y obsegrEadj Réfriy he€sgrcise of preventive measures: and in
a soliciwdes de patentes, disedos industriate m"‘-"ﬁ'yﬁf%ser-ref}en Bimilar proceedings.
de utifidad, en el ejercicio de medidas cauts Gﬁﬂhﬂ?ﬁbeseh;t:(‘ '

; nj

niras acciones o medidas similares.

A este efecto, lols) facultotamos)

- solicitudes, fuormular  descripciones,
protesias, declaraciones, oposiciones, ca
nulidades, apelaciones Y reclamos; paga
Cuctas vy gravamenes prescritos por la ley™ :
desistir a derechos concedidos 0 en cursn de
tancesidn: recibir toda clase de documentas y valores,
dando el descargo respactivo, vy, en general, para dar
ante dichas autoridades todos los pPasos necesarios al
efecto indicado v tomar todas las  medidas que

- creyeren conducentes al resguarde de mis (nuestros
intereses!, con todas. las demis facultades legales
necesarnas, ’

Este poder comprende |(a tacultad de ratificar o
confirmar on mi_ {nuestro) nombre: o actuado asl
como la faculted de desistir, wansigir, comprometer, y
& de sustituirlo en todo o en parte Yy revocar
sustituciones.  Asimismo nombrofamos) a2 RAMIRO
CASTRO DUQUE yvlo JUAN PAELO CADENA
SARMIENTQ vio BEATRIZ JARAMILLO .
dormnicihado{s) en la Carrara 7 No. 16-56 Piso 2, mis
{nuestros)  apoderados en Colombia, con facultades
para  tecibir notificaciones v designar apoderados
judiciales o extrajudicialas.

Ororgado v firmado en

 VICE PRESIDENT &

hoy : de
Firrma

TRADEMARK

Homubre

KSSUBIATE GENERAL COUNSEL™> T 28 281 csy

're hereby empowered t lile
descriptions, amendments,
- - oppositions,  cancellations,
hnd elaims: to pay taxes, quotas and
scribed by law, rennunce or waive the
sgtadior in the process of granting; to receive
of " documenis and valuables, giving the
respective release of - recaipt, and, in general, to take
before said authorities the necessary steps to such
eftect, and any measures that they may deem
pertinent to the safeguard of my (our) interest(s)
with all the other necessary legal POWETS.

This pawer includes the facuity to ratify or ronfiim
desist, settle and compramise on my (our) behalf, and
o substitute this power in whole or in- part.and to
revoke substitutions. At the same-time | {(We} hereby
appoint  RAMIRO CASTRO DUQUE and/or JUAN
PABLO CADENA SARMIENTQ  and/or BEATRIZ
JARAMILLO 3.

domiciled in Carrera 7 No. 16-566, Piso 9. mv {our)
attorney{sl in fact, with powers 1o recejve notifications
and te designate judicial and exnrajudicial attorneys.

Granted 2nd signed in  [¥&w YOIk, NY.

200

Signam;e ’W /

of
fringr™
4

[P
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PHONE 1.

CERTIFICADO NOTARIAL {SOCIEDAD]

Hoy de
personalmente comparecié ante mi

a yuien conozco, y de guien me consta que fumd ei
anterior documento, debidamente juramentado declard
y dijo que ¢! as

de

Soctedad legalmente constituida pera un periodo de
duracion gue aan no ha terminado; que el dedlarante
esta autdrizado por dicha compafiia para contferir este
poder; que ¢l sello estampado por € al pie de tal poder, .
en nombre y reprasentacion de la expresada compaifa,
es al sello oficial de ella; y que el objeto para el cual se
confiere este instrumento estd compeendido dentro del
de la sociedad. '

£l suscrito Motarie hace constar gue wvo a fa vista las
pruehas de la existencia de la sociedad.

Estado de
con fecha

v que quien confiare ef presente podd=m }

3802708 <~ OLT. 29 2081 BiioFM P

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

on this \.L. Y '(_['{‘Z'}‘dav of

personally appeared hefore me
' MPS

to me known, annSEnOOTuEnEtLHnQn 10 ge the person whao

signed the foregoing instrument who being by me duly

sworn did depase and say that he {she) is the

VICE PRESIDENT &
ASSOCIATE GENERAL COUNSEL
TRADEMARK

COLGATE-PALMOLIVE COMF AMY

which is legatly constituted for a term not yat expired,
that deponent is authorized by said Company to comrfer
this Power of Attorney: that the seal affixed hereunto
by the depcnent in the name and on behalf of said
Corporation is the corporate seal thereof; and thst the
purpose for which this instrument is qranted is
included within the corpaorate purpose of company.

of

of

The undersigned Motary Public attests that he has seen

the documents that- prove the_existence of the
company.

State of Delaware

under date of 1997

"May 13,

and rhat he

T Enlg Notorig Cuare

representanta.
. (0tej6 la presanta fotoc

Notario Pidblico (sello)

CERTIFICADO NOTARIAL

PERSONA NATURAL ”glv

Hoy de

ante mi .

de , camparecid{eron)

a quien {esl conozco y me consta gue es(son} la(s)
personals) firmante(s! del documente gue precade v
quien{es) declarain) gque otorgan el mismo para los
fines y propésitas que en-él s€ expresan.

Notario PUblica (sello)

LEGALIZACION POR APOSTILLA £5 REQUERIDA.

€toriginal que sg b pan;

B of New York
INGTARIAL CERTIFICATE

Imed in New YOW@G&WPERSDN

ssion Expires Aug. 15, 2002

9
On this 0T 2 am day of

personelly appeared befare me

SCOTT E THOMPSON

who istare] known to me and who | attest execuled
the foregomg document and he (thev) declared he -
(theVT grant(s) the document for the uses anr nurpases
theréin expressad. ’

K &/;//u_

Notary Public” (Seai BT AR

ROSIE S. DIZON

LEGALIZATION BY Mam&uwlgﬁ%%?fl I;Jew York

Qualified in New York County
Commission Expwes Aug. 15,2002
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I, NORMAN G . ,_DMAN.;(;;, Ggiv Clerk and Clerk of the Supreme Court of the State of
New York, in and for the Couftyof.New York, a Court of Record, having by law 2 seal,
. s DO HEREBY CERTIFY pursuant to the Executive Law of the State of New York, that

whose name is subscribed to the annexed affidavie, deposilion, certificate of acknowledgment or proof, was at the
tin * of taking the same a NOTARY PUBLIC in and for the State of New York duly commissioned, swom and
qualified to act as such; that pursuant to law, a commission or a certificate of his cBcial character, with his
autograph signature has been fled in my office; that at the time of taking such proof, acknowledgment or cath, he
wat duly authorized to take the same; that | 2m well acquainted with the handwriring of such NOTARY PUBLIC
oz have compared the signature on the annexed nstrument wich his autograph slgnature deposited in my office, and
| believe that such slynature is genuine. .

IN WITNESS WHEREQF, I have hereunto set my hand affixed my official seal this

‘ OCT.3.0.2001. .. : ?
FEE PAID $3.00 LA f/’ﬁ&.’{/f T

’ County Clerk and Clerk of phe Supreme Court, New York County




APOSTILLE

{Convencidn de La Haya del 5 de Octubre de 1961)

. Pais: ESTADOS UNIDOS DE AMERICA
Este documento publico

. ha sido firmado per Norman Goodman
. actuando en capacidad de Oficial del Condado

. lleva el sello/timbre del condado de New York

CERTIFICADO
. en New York, New York ‘ _ 6. el 30 de Octuhre de 2001

. por Secretario de Estado Encargado Especial, Estado de Newtd

En !q Notaria Cyarentg de este (i
role!o_la Bresente fotocopia que coingiddan I
elonginal quese ha tenida o Jg yigtg

. No. NYC-9786540B

. Séllo/Timbre

cargado Especial
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TRADUCCION SIMPLE AL ESPANOL del Certificado Notarial y el ia apostilla que vienen

junto con el poder dado por Colgate-Palmolive Company, a Delaware Corporation,

domiciliada en 300 PPark Avenue, New York, New Ydrk, Estacces Unidos de América a'

Ramiro Castro Duque y/o Juan Pablo Cadena Sarmiento y/o Beatriz Jaramillo S.

domiciliados en la Carrera'7 # 16-56 P. 9 Bbgoté.

Certificado 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 Tribunal
de Registros, que tiene un sello por ley.

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

Rosie S. Dizon

cuyo nombre estd suscrito -al acta notarial, deposicién, certificado de
reconocimiento o prueba, era al momento de tomar ei mismo NOTARIO PUBLICO
en y para el Esterio de New York debidamente comis;onado, juramentado y
calificado para actuar como tal; que de acuerdo con la ley, una comisién o un
certificado de este caracter oficial, con su firma autografa 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 biep-familiarizado
con la escritura de tal NOTARIO PUBLICO o he comparggd la firma en el
instrumento anexo con la firma autoégrafa depositada en mi
fiema es genuina. :

COMO TESTIGO DE LO MISMO,
oficial este

30 de Octubre de 2001
TARIFA PAGADA $3.00

In lg Hotarig ¢y
) Yatentg (o .
l i3
eF?” fliadan

: i atmisello
Cnginal que s g lenidoa [y ¥

(Firma) i ZE

ma, y crec que tal
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A

PATENTE PCT/US2007 /QJD%EOSDIE UTILIDAD : DISENO INDUSTRIAL E

SOLICITANTE/S. RAZON SOCIAL O APELLIDOS ¥ Nomeres _COLGATE-PALMOLIVE COMPANY

'SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

poMiciLio  NUEVA YORK5 NYE ESTADOS UN'IDOS DE AMERICA
APODERADO 0

TITULO METODOS PARA ELABORAR COMPOSICIONES QUE COMPRENDEN PELICULAS
CLASIFICACION

EXPEDIENTE No. : FECHA DE SOLICITUD ROLLO MICROFILM .

* CERTIFICADO No. FECHADECONCESION ______ VIGENCIA DESDE HASTA
PRORROGA CAMBIO DE NOMBRE
TRASPASO A :
INVENTOR (ES) __THQMAS 1. BOYD, RENSL DILLON, JEFFREY M, MILLER, DAVID B,
OTROS VISCIO, ABDUL GAFFAR.

é ‘ OFICINA DE COMUNICACIONES
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3 4 o
o 7 REQUISITOS MINIMOS PARA ADMISION A TRAMITE
\ o
‘ ~POT
PATENIE DE [MVENCION 5 MODEI O DF UTILIDAL | ]
9 Indlcacién de que 9o sollelia la concoslon de una patenle L
% Dalos do [dontiflcaclon dol salighanio o de la pereond quo proboila i «olicius H;
¢ Dosatipolén do la Invonclon
¢ Dlbujos do sel eslog paifinentes [
% Compiobanto do pago do las tasas oslablocldas p/
COMPLETA | ] INCOMPLE TN |

DISCRNO INDUSTRIAL [ ]

¢ Indleacion do quo so gollolta el registro do Digefio Indushildl |

¢ Dalos do ldenlflcaclén el solleliante o de fa poisoia quo Prosenid Ja solfclud ||

4 Roprasanmiaolon giéflca vy lolografica del Disofio Industial o nmeshia dol -
miatoal gue ncoipoia of divofio )

4 Canpiohante de pago de la. lasas eslablochlas I

COMPLETA | | INCOMDI L 1A L

LSQUEF WA DI TRAZADO | ] \ r

4 Indicacién de qua so sollclia el toylslie do un Eequoma Jo l1azado [
& Dalowde wlonlliifoacién dal eollstiante o o la potsona quo prosonla sollcitud- | ]
¢ Repreacniaclén gidllsa def esyuama iazado [

J

¢ Complobanie do pago de las tasas eslablecldas L
COMPLIZIA L ] 7 INCONMPLLA | ]
ma Rooponsablo Vi

SUPERINTENDENGIA DE INDUSTRIA Y COMERGIO

7 arr oo b, /v
Mocha IIII‘IIIIH![II!!!’I!!!}!!LI!!)EI!!!IOI,!)I!JI!JI!""I Carold 13 No 27000 ob, /v 10

Conmuladorr 382 0840
Fecha 2009 02 04 163439 Dep 2020 NUECREAGIONI Fax 460 be 20

Tra 11 PATENTEIYN Eve 378 FASE
Act 411 PRESENTACION Folios 128 NACIONAL b mal L?,EQ?QQLC fate
WWw 5lo dov oo

. Bogold, D C, Calombli



REPUBLICA DE COLOMBIA
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

” Folio 130
2020
Bogotd D.C.,
Doctor (a)
CADENA SARMIENTO JUAN PABLO
Apoderado(a) y/o Representante de
COLGATE - PALMOLIVE COMPANY
REFERENCIA Radicacidn No. 9 10539
Solicitud internacional PCT/US2007/072081
Fecha inicio fase nacicnal 14/02/2009
Tramite 11
Evento 378
Actuacidn 416
Oficio No. 7861

Folios 1

Teniendo en cuenta que la solicitud de privilegio de patente gue se tramita bajo el
expediente indicado en la referencia, reGne los requisitos de forma establecidos en
la Decisidén 486 de la Comigidén de la Comunidad Andina, el Tratado de Cooperacidn en
Materia de Patentes (PCT), el Reglamento y la Circular Unica de la Superintendencia
de Industria y Comercio, 8e envia el extracto de la solicitud a la Cficina de
' Comunicacicnes para efecto de su publicacién en la Gaceta de Propiedad Industrial.

bagt % & 00 MAR. 2009
, [ |
v M e

DORI1S ELENA POLO CORDOBA
de la divisién de Nuevasg Creaciones (E)




