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PATENTE
D3I
INVERCIOR

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCIORN DE UN DENTIFRICO®, a fevor
de 1; :fizga ho;andesa TUNILEVER N.V., Yasidente en ROTIERDAE,
(Eolanda), Museumpark 1. |

MEMORIA DESCRIPTIVA

Estes invento de refisre a dent{fricos, y mées partioular-

mente a dentifricos "fluorados®, es decir, que oontissen

un compuesto proviat; de ﬂt{oz‘y soluble en agum, el cual
da ioneg 38 fluoruro (F7) en solucién acuosa. Estos come
Se puesios pi‘ovistos de fJ:dor @® incorporas a los dentffricos
a ogusa 4e que los iones de flworuro son aptos pare confe-
rir ol emmalts dental cierta resistencis a la discluoidn . -
poxr los deidos originados en laz boca durente la degeneracidn de

los rasiduos slimenticios.

10. Eg bien asbido gque los dent{fricos fluorados
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tienen por lo generel menor capacidad pera reducir la
gsolubilidad del esmalte de lo que caebrie atribuirles,
8 casusa 4¢ la inectivacidén parcial del fluoruro por parte
del ggente pulimentedor del dentffrico; y también se
sabe que el grado de inactivacidn depende muchisimo de le
natursleza del agente pulimentador particular que ae
emplee.
Bate invento se refiere @ la mejora én la ogpacidad
de los dent{fricos de fluoruroc para reduoir la éolubi-_
1idad del esmalte y prooede de trabajos que hemos efeco~
tuedo pere invegtigar los cambios de pH que ocourren cuando
los dent{fricos fluorsdos se diluyen en condiciones seme-
jantes a las q;ua prevalecen durante ¢l uso real (a distinf
oidn de cuando se diluyen simplemente con agua) y la ospa-
cided para reducir la solubilidad del esmalte que tisnen
los dentffricos fluorados en estas condiciones de dilueidn.
Nuestros hallazgos estén ilustredos en las Tablas I, II y III,
Las columnas de egtes teblms muestrsn la composicidn de den-.
t{£ricos de fluoruro partionleres, entrs los que figaran
dentifrioos pre parados sigilendo en lfineas generales las
propuegtas de la degoripeidn briténice n2.821.925 y de la
descripoidn briténica n? E§;$5.611 ;Y al pie de ocada columna
se indicen: |
{a} e1 PH (medido con on medidor normel de pE) a 25¢C
de ﬁna lechads compuesta por una perte en peso del
dentffrico y tres partes en peso de ague destilada;
(b) el pH (medido con un medidor normel de pH) a
25¢C ge une lechada compueste por una pari:e en
peso del dentffrico y tres partes en peso & una
composicién simulada de salive (una solucidn
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asouosa de los componentes inorgénicos de le
saliva) constituida por 1,01 gramos por litro de
bicerbonato sédico y 0,71 gramos per litro de
ertofosfato disédico, ajustado & pE 7,8 por
edicidn de doidc N-clorhfdrico; ¥y
le reduocidn en lz solubilided del esmalts,
definida aquzi
100(x-y)/x, donae ,

x = oantided de caloio disuelto de le unidad
de peso de esmalte dental, cuando se somets
el esmglte & la accidn durante 20 minutos
de une solucidén de doido amortiguada & pE 4,
)

y = cantided de ocaloio @isuelto por unidad de
peso de esmalte dental que, antes de some-
texlo & la soluocidn de dcido amortiguada
a pE 4, 8¢ ha trstedo Surante 1 hora con la
lechada expussta en(b).
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Ingredients
Pirofosfato cdleico
Adming hidrateda
sflice

Carboximstileelulosa sbdics
Derivado de musgo de Irlanda
Humeotante »

Silicato magndsico de aluminio
Fluoruro de estsfio

Pirofoafato de egtafio
Soluoién acuosa de NeOH al 30%
Sulfato sédico de laurilo '

Sulfonato sbdico de monoglicdrido de
coco

Aromatizants
Secerina

Adgua hasta 100

pH de la leohada dent{frioca en agus,
como en fa

pH de lg lechads dent:ifn.oa en salive
gimulada, como en {b)

Raduooi&h de la solubilidad del esmal-
t8, oomp ean (o)

19% 1lo% 11%

p
% en peso
1 2 3 4
- - 39.0 44.77
- 96 - -
945 2.0 - -
- - 1.2 -
0.6 0.9 - 1.3
34496 25.47 30,0 27,0
- - 0.4 -
0741 0.41 0.4 0.4l
- - 1.0 1.0
06 = . - 0.8
1.26 1.5 0.7 1.26
) -‘ 0751 )
0.8 0.9 = 0.9
0.2 0.2 = 0.2
4.9 4.7 5.0 4.7
Tl  Teh 6.5 6.1

20%
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' - % en peso
Ingredientes | 5 6 18
Metafosfato sddico ingoludle  45.85 46.1 26.23 42.09
, en agua
CalPOy s 2H,0 - - 223 -
CeHPO, anhidro 5.0 5.0 - 4.0
Carboximetiloelulosa sédica 08 0.8 - -
Darivedo de musgo de Irlenda - - - 1.3
fome tragacento - - 144 -
Euneot ante 29.4  29.4  19.98 26.74
Didxido de titenio 0.4 0.4 - -
Fluoraro sédico 0.2 - 0.22 =
Fluoruro de estafio - O - 0,41
4cido oftrico 025 - - -
Solucidn souose de NeOH al 30% - - - 02
ReE,?0, EEETEEILE
NazﬁPO4 . - - 0.13 -
Benzoato sddico 0.5 0.5 - -
Salfato sddico de leurilo - - 1.6 1.26
Saroosida sfdica de N-lgmorilo 2.0 2.0 - -
Aromatizente 1.0 0.9 0.9 0.9
Bacarina 0.2 0.2 0.2 0.2
dguz hagta 100
pH de la lechads dentifrios en
. agna, oomo en {z) 5¢5 546 6¢6 4.8
pE de 12 lechada dent{frioca en
saliva simuleda, como en (b} 7.0 = 6.4 6.8 6.3
Reduocidn de la solubilided del '

esmalte oomo en (c) ls%

16%

18% 19%
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Metafosfato sédico insoluble en agum  25.85 42.24  34.0
Pircfosfato ocgloico 25.85 5.0 5.0
Carboxime tilcelulose sddioe - - 1.2
Derivado de musgo d4e Irlanda - - 1.3 -
Goma tragacanto 1.44 - -
Humeatante 20.38 28.1 28.2
Silicato magndsico de aluminio - - 0.4
Fluoruro s&dico 022 - -
Fluoruro de estefio - 0.41 0.4
Pirofosfato de estefio - - 1.0
Solacidn ecuose de NeOE al 304 - 0.l -
Hezaslorofeno o - 0.05 -
Sulfato addico de lenriloe 1.16 1.26 0.7
Sulfonato sédico de monogliodrido de
G0Co - - 0.8

Aromatizente ‘ 0,9 0.9 0.9
Sacarine 02 0.2 C.l1
&gue hasta 100
pl de la lechada dent{grica en :

aguae, como en (a) 5.8 53 4.7
pd de 1ls lechada dentifrioa en

saliva simuleda, como en (b) 645 6.8 6.4
Rednooidn de la solubilidad del

esmglte ocomo en (o) 20%

204

21%
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dhore hemos descubierto que lag cspacidad 4e un
dentf{frico & fluoruro para reduoir la solubilidad del
esmaltes onando se aplios en oondiciones de dilucidn seme-
jentes a las que prevalecen durante el uso real, puede
mejorarse inocorporéndole un agente emortiguedor, de modo
que, cuando el pH de une lechada del dentf{frico se mida
en las condiociones expuestes aﬁtes en {b), o1 pH sea de
5,0 a 6,0, y d¢ preferencis de 5,3 & 5,7.

Agentes amorti'glaﬁozea apropisdos para usar en la
reglizacidn de este invento son los sietemes solubles en
agas que, ya de gi oconooidos en genexral, comprenden de
oxdinesrio uwna mezola d¢ una substencia que contiene hidré.
gono subgtituills y posee resccibn ddbilmente 4cida y
une sel cuya aleslinometélios, de rgaccidn aloslina; pox
ejemplo, el sistema Naﬂepoﬂaem4, asi como ¢l sistema
foido orgénico débil/sel alcalinometélica de €ste. Bjemplos
el ditimo sistema son: £oido acdtico/moetato sddico; 4oido
nélico/maleato 86dice; y 4eido sérbdico/sorbato sddico.

) En les tedlas IV y V se exponet; modalidales de rea-
1izacidn del invento. Eatas tablas demuestran la aplioca-
0ién del invento & los dentffricos bassdos en agentes pu-
limentadores, como sigue: '

Blemplo Agente gn_;méntador

12 S{1ice; para la mejora en la reducoidn de

la solubilided del esmalte, oomparece con
a8l Ejemplo 1 »
13 Une mezcla de sldmina hidratada y sflice;
| para la mejora en le reduccidn de la sold-
bi¥ided del esmelta, comparece con el
Blemplo 2
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14

15

16 g 21

Agente gnliman‘tado‘?
Pirofosfato ocdlcico, para la mejora en la

reduccidn de la solubilidad del esmslte,
comparece ¢on los Ejemplos 3 y 4 '
Una mezcla de un metafoafato sbdico, inso-
luble en egua, con su propiompeso, & lo
sumo, de ortofosfato dicdloico; para la
wejora en la reduocidn de la solubilidad
del esmalte, comperece con los Bjemplos
5a8

Une mezole de un metafosfato sddioco, inso-
luble en aggna, oo su propio peso, a 1o sumo, de
pirofosfato odleico; para la mejora en la
roduceién de la solubilidad del esmalte,
comparece el Ejemp;o 16 con 81 9, log
Ejempioa 17 a 20 con el 10, y el Ejemplo 21

con el 11,
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Ing;edien_tes
Pirofosfato odlcico

. Aldmina hidratada

8{lice

Derivado de musgo de Irlenda
Humeotante '
Fluoruro de estafio
Pirofoafato de estaiio

Aoido sérbice |
Soluocifn mcuosa de NeOH al 30%
Sulfato sédico de laurilo ~
Aromatizente

Secerine

Agua haste 100

pH de la lechads de gdent{frico
en agua, como en (a)

pH de lg lechada de dentffrico ea sa

livasimu) eda, como en (b)

Reducoidn de la solubilidad del

esmslte, como ean {¢)

% en peso
12 13 14
- - 43.29
- 4.1 -
7.92 2.0 -
0.6 0.9 1.3
33.81  23.45  26.34
0.4 0.41 0.4
- - 1.0
540 5.0 1.5
1.5 1.5 1.4
1.26 1.5 1.26
0.8 0.9 0.9
0.2 0.2 0.2
4.8 4.9 4.8
.0 5.0 55
27%

29%

27%
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Ingredientas 15 1 17 18 19 20 2

Metafosfato sddico in- 37.29 25.35 35.75 40.21 40.09 40.19 32.5
gsoluble en ague : '

Pirofosfato céloico « 25.35 5.0 5.0 5.0 50 5.0
‘Caﬂ?04_ anbidro 4.0 - - - - - -
dgente ligants (*) 1.3 1.43 1.3 1.4 1.1 1.3 1.2
Eumeotaqte 26.74 18.8 33.89 29.19 33.89 25.25 27.78
Silicato magnésico de
aluminio - - - - - - 0.4
Fluoxuro sdédioco v 0622 = - - - -
Fluoruro de estadio 0edl = 0.42 0.41 0.4 0.41 0.4
Pirofosfato de estefio - - - - - - 1.0
&oido mélico - - 2.0 - - - -
acido sdrvioo 4.0 1.5 - - - 1.5 1.5
4cido godtico - - - - 0.8 - -
Solucién acuose de NeDH

el 0% 1.0 0.8 3.63 - 1,8 0.8 1.0
NaEZPO:‘ ‘ - = - 086 - - -
Ne,HPO, - - - 139 - - -
Hezeolorofeno - - - _ - .. 0.05 -
Acido bemzdico - - -  0.08 = - -

Sulfato sddico de lanrilo 1.26 1.16 1426 1.26 1.26 1426 g 1.5

dromatizante - 0.9 0.9 0.8 0.9 0.7 0:75 0.9
Sacarine De2 0.2 0.2 0.3 0.1 0-é. 0.1
4gua haste 100 ) '
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% en peso
Ingrediente 15 16 17 18 19 20 A

pE de 1g leohsds dentifrios 4.9 5.2 5.2 5.3 5.3 5.0 4.7
en agne oomo en (a)

pE de le lechede dent{frica 52 5.5 5.5 5.7 5.7 5.3 5.2
en saliva(gﬁ).mulaﬂa como en

Reduocién de la solubilid?d 304 % 35 354 4% 429 -4
del esmslte como en (¢ . . , _

(#) Derivado de musgo de Irlanda en los Bjemplos 15 y
17 a 20; gome trageoento en el Ejemplo 16; ¥
carboximetiloelulose sddica en el Ejemplo 21.

g 0,7 de sulfeto sbdico de lenrilo + 0,8 de sulfonato

86dico de monoglicérido de cooo.
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La composicién del agente smortigusdor y la
proporeidn de 61 que se emplea en el dent{frico se eligen
de modo que el pHE de una lechads del dentffrico, medido
en lag oondiciones detalladas antes en (b), sea de 5 & 6
El incluir simplemente un sgente emortiguedor, sin iener
en ouenta este pH pertioular, no estd de ecnerdo oon ol
invento; asi, ¢l dent{frico del Ejemplo 7 de la Tabla II,
en el que el gistems NaH,P0,/Ne,HPO, esté presente, pero
el pH efectivo es considershblements superior a 6 (en
reslided, es dé 6,8), no egtd de acuerdo con sl invento.
Bn gensral, le ocantidad de egente amortignador empleada
congtituye del 0,02 al 10%, y de preferencia del 0,1 al
2%, en péso del dentffrico. Como se verd por los Ejem-
pios 12 a 21, la subids del pH que se observa cuando el
ague, como diluents, se substituye por saliva simuleda
no es, en ninguno d¢ los Bjemplos, mayor que l; y solo en
el Ejemplo 14 es de msyor O,5. '

Ejemplos de compuestos con contenido de f1ldox
que pueden estar presentes en el denti{frico son los fluoru-
ros de sodio, potesio, litio, amonio, germenio, aluminio
¥ estafio, asl como el clorofluoruro Je estafio. ILos com=
puestos se uaen de oxdinario en cantidad oepaz de¢ suminis-
trar iones de fluoruro (F~) en cantidedes que constitnyan
gel 0,01 al 2%, y de preferencis del 0,05 al 0,25 0 0,5%,

en peso del dentffrico. '
El dentffrico pusde contener haste un minimo del

7% en peso del sgente pulimentador; perc es preferidle qgue
contenga del 20 ol 80% en peso de 41) Si el dentffrico
estd en forma de pesta (a diferencia de la forma 4e polvo),

el agents pulimentador oonstituye 48 preferencia del 40 al
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60% en peso del dentifrico. 7‘/\/1 (\52 @ i‘—i
' Segdn une modslidad preferids del invento, el
egente pulimentador empleedo comprende del 50 a1l 99% eu

peso 8¢ un metefosfeto médico inscluble en ague y de 1 a
50% en peso de pirofosfato oéloico, ortofosfato dicdleioo,
sfiice o alyimina. Se prefiere particulaments un agente
pulimentador que oomprenda del 80 al 98% en peso de un
metafosfato sédioo insoludle en agua y del 2 el 20% en
peso de pirofosfato odleico. También puede empleai-ae como
egente pulimentedor un pélimero oxghico sintétice. _

El dentffrico puede ocoantener an gemicida, tal
oomo el 2,2'-metilen-bis-{3,4,6-triclorofencl), que se
expende con el nomhre de" “Eexaclorofeno®; lea 3,;',5.-tribro.'.
moeslicilanilide y la 3,4,4'-triclorocerbenilida. Tal
germiocide estéd presente de preferencia en cantidad que
constituye del 0,01 gl 2%, y de preferencis en cantided de
0,03 & 0,2%, en psso del dentifrico. Bl dentffrico del
Ejenplo 20'; que contiene hexaclorofeno como germicida y
dcido sérbico/sorbato sddico como agente amortigmador,
tiene aﬁ.caeié sumemente duena ocontrs el Stephyloooonus

surensg.
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Descrito el objeto del presente invento, se decla~
ran nuevéa las siguientes reivindiocaciones, con priorided
de las solicitudes de patentes estadounidenses serieles ndms.
155.554- del 29 de Noviembre de 1961 ¥ 209.279 del 12 de Julio
de 1962, existiendo en ellas unidad de invencién.

1.'Prooedimiento pera la obtencidn de un dentifrico
que comprende un sgente pulimentedor y un compuesto provisto
de fldor y soluble en gguas, que cede iones de fluoruxro sn go-
luci&i acucsa, y que incluye un sgente amortiguad;)r, oaracte-
rizedo por el hscho 48 que, ouando el pH de una lechada del
dent{frico se mide en las ocondiciones expuestas en (b) de
esta memoria, el pH o3 d¢ 5 a 6, y de¢ preferenocia de 5,3
a 5,7,

2. Procedimiento conforme a lo definido en la reivindi-
cacida 1, carecterizedo por el hecho de que el aggente amor-
tiguador es une mezcla de un deido orgénicc d€bil y una sal
gloelinometdlics de este &cido.

3. Procedimiento conforme e lo 4efinideo en la reivine
dicacién 2, caracterizedo por el hecho de que €l agente smor-
tignador es una mezcla de £oido acdtico y acetfato alcalino_mee
télico, una mescle de 4cido sérbieo y sorbato aloelinometd-
lico, o una mezola de doido mélioo y maleato eloalinometéli-

COe
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1 4, frocedimiento oconforme g lo definido engl.% AV

diomeidn 1, caracterizeio por el hecho de que o1 egente amor-

tiguador es una mzola de ortofosfato monesddico y disddioo.

5. Procedimiento para la obtencifn de un dentifrico.

5, Segdn se describe y veivindica en la presente memo-
ris @escriptiva que consta de quince hojas foliadas y esoritas
a méquina por una sole de sus caras.
Madrid, a 28 de Noviembre de 1962
10. UNILEVER N.V.

Pelin
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