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Bsta invencidn se refiere a wuna preparacién den-
tal. En particular se refiere a una preparaciln dental in-
cluyendo un sulfonato de olefina como detergente. Ciertas
reglizaciones de esta invencidn también incluyen la presen-
cia de un fluoruro soluble en agua.

Las preparaciones dentales de esta invencidn tie-
nen un inesperado buen sabor y estan sustancialmente libres
de resccion indeseable en su sabor cuando la cavidad oral
hg sido puesta en contacto con alimentos dcidos, tales co-
mo el jugo de naranja, en un momento préximo a cuando hay
contacto de la cavidad oral con estas preparaciones. Ade-
mas, no irritan las membranas mucosas delicadas de la cavi-
dad oral, exhiben caracteristicas excelentes de rapida for-
macion de espums en la cavidad oral, tienen une actividad
antibacteriana superior y tienen caracteristicas superio-
res formacidn de espume y de estabilidad durante el alma-
cenaje. Es particuwlarmente notable gue en preparaciones
que incluyen un fluoruro soluble en agua las caracteristi-
cas superiores de esiabilidad y formacidn de espuma se man-
tienen ain después de un almacenamiento a temperaturas ele-
vades y aim a un pH 4cido.

Esta invencidn se refiere a una preparacidn den-
tal comprendiendo un material detergente de sulfonato de
olefina soluble en agua y un sgente dental dispersante com-
patible con dicho material detergente.

De acuerdo con ciertos aspectos de esta inven-
¢idn, la preparacién dental incluye también un compuesto
de fluoruro soluble en agua. En tal preparacidn el material
detergente de sulfonato de olefina comprende por 10 menos
95% de un compuesto determgente soluble en agua, incluyendo
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dicho material detergente por lo menos 62% por peso de un
sulfonato de algquenilo de cadena larga soluble en agua.

Cuando se emplean preparaciones dentales conte-
niendo fluoruro sge pueden obtener preparaclones dentales
egiables en el glmacenamiento las cusles no son suscepti-
bles a lg pérdide de iones estannosos, sl estdn presentes,
y no son susceptibles a la pérdida de lones de fluoruro.
Ademgs, en almacensmiento & temperatures elevadas o a tem-
peratura ambiente por largos periodos de tiempo o en alma-
cenamiento a un pH dcido, retienen sus caracter{sticas al-
tamente satisfactorias de espuma y sabor, si el material
detergente de sulfonato de olefina empleado estd sustancial-
mente libre (es decir, contiene no mds del 5% por peso)
de impurezas solubles en acetons e insolubles en agua. Ade-
mgs, la ausencia sustancial de conatituyentes solubles en
acetona acreciente la compatibilidad mutua de los componen-
tes de la preparacidn dental. Les composiciones que son
utilizables de acuerdo con esta invencidn incluyen prepa-
raciones disefiadas para su aplicacidn a la cavidad oral.

Ias preparaciones dentales de esta invencidnm, tan-
to conteniendo fluoruro como libres de fluoruro, incluyen
dent{fricos tales como las pastas dentales o cremas denta-
les, polvos dentales y dentifricos liquidos, colutorios o
enjuagues buceles, goma de mascar dental, tabletas, pasti-
llas y trociscos,

De acuerdo con ciertos sspectos de csta invencidn
la preparacién dental es sustancialmente liquida en caraé-
ter, tal como un colutorio o enjuague bucel. En tal prepa-
racién el agente dispersante compatible con sulfonatos de

elquenilo es tipicamente una mezcla de agua y alcohol,
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Generalmente la proporcidn de agua a alcoohol sa de 1-20:1
por peso, preferiblemente 3-20:1 por peso, més preferible-
mente 17:3 por peso. La cantidad total de agua y alcohol
en egte tipo de preparacidn es tipicamente 70-99,95% por
peso de la preparacién. El pH de teles preparaciones 1i-
quidas es generalmente de 4,5-9, t{picamente 5,5-8.

En la formulacidn de tales preparaciones denta-
les liquidas el material detergente de sulfonato de olefi-
na esté tipicamente presente en una cantidad de 0,05-10%,
preferiblemente 0, 1~7%, mas preferivlemente 0,6%, basado
en el peso de la preparascidn.

Ciertos otros ingredientes también pueden ser em-
pleados en las preparaciones dentales liquidas. Estas in~
cluyen coadyuvantes del color, sabor, suavidad, ‘tales como
los polioles, es decir, sorbitol y glicerina, y agentes
bacteriostaticos. Agentes baxteriostaticos tipicos son

compuestos de amonio cuaternario teniendo la férmula

-
1
?2 |

en donde R1 es un radical hidrofdbico seleccionado del gru-
po que consiste en radicales alifdticos, cicloalifaticos,

acilo, alifaticoarilo y arilalifaticos, Ry, R3 y 34 son ca-

‘da uno radicales de hidrocarburo teniendo 1-10 dtomos de

carbono, siendo la suma de los atomos de carbono en R2, R3
Ry de 3-12 y X es un radical formador de sal. Un compuesto
cuaternario tipico de este tipo es el cloruro de para—di—

isobutil-fenoxietoxietilo dimetil beneil emonio (vendido

cono 'rHyam:Lne 16224), 3 gﬂa 2 8 !} 3
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Se pueden emplear agentes de superficie activa
(tensioactivos) ademds de los sulfonatos de olefina en las
preparaciones deniales liquidas de esta invencidén. Cuando
se emplean agentes bacteriostdticos tales como los des-
eritos arribe, se prefiere incluir agentss de superficile
activa tales como los derivados polioxietildnicos de és-
teres parciales de dcidos gragos de anhidridos de hexito-
les (vendidos, como "Tweens").

De acuerdo con alm otros ciertos aspectos de es-
ta invencidén la preparacidn dentel es sustancialmente sd-
1lida en caracter, tal como una pasia dental o orema dental
o un polvo dental. En tal preparacién el agente dispersan-
ta compatible con sulfonatos de olefina es un msterial pu-
lidor dental insoluble en agua.

El agente pulidor puede ser cualquiera del tipo
comunmente emploado en las preparaciones dentales. Estos
incluyen metafosfato sbdico, metafosfato de potasio, fos-
fato tricalcico, fosfato dicdleico dihidratado, fosfato
dicdleico anhidro, pirofosfato de calcio, ortofosfato de
megnesio, fosfato trimsgnéaico, carbonato de calelo, ali~
mina, silicato de aluminio, silicatos de zirconio insolu-
bles en agua y mezclas de los mismos. Los agentes pulido-
res preferidos son el metafosfato sddico y el fosfato di~-
odleico dihidratado y anhidro,insolubles. T{picamente el
agente pulidor esid finamente dividido y tienen un tamafio
promedio de particula por debajo de 10 micrones y preferi-
blemente de 2-6 micrones, més preferiblemente de 3,5-5 mi-
crones.

Cuando se emplea un agente pulidor dental inso-

luble en agua como el vehiculo compatible para el sulfona-
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t0 de olefina, el mismo es tipicamente empleado én ung
cantidad de 20-~99% por peso de la preparacidn dental, Pre-
feritlemente estd presente en una cantidad de 20-75% por
peso en la cremas dental y de 70-99% en el polvo dental.

En las preparaciones dentales sdlidas de esta
invencién el material detergente de sulfonato de olefina
esta tipicanente presente en una cantidad de por lo menos
0,05% por peso, preferiblemente de 0, 1-10% y més preferi-~
blemente de 0, 5-5%.

Ias preparaciones dentales sustencialmente sd-
lidas incluyendo un agente pulidor ocomo el agente disper-
sante compatible pueden contensr lngredientes liquidos
cuando estén en la forma de una pasta dental. Tales ingre-
dientes li{quidos incluyen agus, tipicamente en una canti-
dad del 10 &l 20% por peso de la preparacidn. También pue-
den ester pregentes, como humectantes o aglutinantes, gli-
cerina, sorbitel, glicol de propilenc y similares. Ingre-
dientes 1{guidos particularmente ventejosos incluyen una
mezcla de agua, glicerina y sorbitol. Un agente gelatini-~
zente tal como las gomas naturales o sintéticas, o materia-
les semejando goma, t{picamente el Musgo Irlandés o la car-
boximetilcelulosa de sodio, puede ser empleado. Otros agen-
tes gelatinizantes pueden ser empleados incluyen la goma
de tragacanto, la polivinilpirrolidona, el almiddén y simi-
lares. Estos estan usualmente presentes en las pastas de
dientes en una cantidad de hesta un 10% por peso, preferi-
blemente de 0,5-5%.

El pH de la formulacidn final de la presente in-
vencidn es variable y, por lo tanto, el producto puede te-
ner cualguier valor de pH apropiado en una solucidén compa~

342843
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tible con la estabilidad de los materiales. Cuando se hace
referencia a los valores de pH, se refiere al pH como se
determing en un producto lfquido de por sf, y en el caso
de wna crema dentsel o polvo o wn producto similar, ocomo

se determina en una lechada 0 mezcla apuosa al 20% de di-
cha crema 0 polvo. Es generalmente deseado que el pH del
producto después de la prueba, bajo las condiciones de
prueba indicades, sea desde 4 a 10, y preferiblemente des-
de alrededor de 5 a 9, siendo los efectos dptimos deseados
a un pH de alrededor de 5 a 6,5 para une preparacién con-
teniendo fluoruro y de 6 a 8 para una preparacién libre

de fluoruro.

Varios ingredientes adicionales pueden estar pre-
sentes en las preparaclones dentales. Estos incluyen mate-~
riales para dar sabor, tales como aceites sopor{feros y
sacaring soluble, agentes colorantes o blangqueantes, agen=-
tes conservadores, tales como benzoato de sodio, agentes
para evitar le sensacign de granos, tales como el pirofos-
fato de sodlo, ageantes emulsificantes, siliconas, compues-
t0a de clorofila y antibidticos, teles como las macrolidas.

De acuerdo con ciertos aspectos de esta inven-
¢idn, 1la preperacidén dental ircluye un compuesto de fluoru-
ro soluble en agua que inhibe la solubilidad del esmalte
dental en una solucidn &cida y por lo tanto facilite la pre-
vencidn de las caries. Estos conpuestos pueden ser ligera~
mente solubles en agua o pueden ser completamente solubles
enagua. Estan caracterizados por su sptitud para dejar li-
bres iones fluoruro en ggua y por ausencia sustancialmente
de reaccidn con otros compuestos de la preparacidn dental.

Entre estos ingredientes se encuentran las sales fluoruro
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tales como las sales apropiadzs'de metal alcalino, de me-~
tal slcalinotérrec y de metel pesado, por ejemplo, fluoru-
ro de sodio, fluoruro de potagio, fluoruro de amonio,
fluoruro de plomo, y un fluoruro de cobre, tel como el fluo-
ruro cuproso, fluoruro de zine, un fluoruro de estefio, tal
como el fluoruro estannico, fluoruro esgtszmnoso, fluoruro
estannoso potdeico (SnFa.KF), o clorofluoruro estannoso,
fluorure de bario, fluorosilicato de sodio; fluorosilica-
t0 de amonio; fluorozirconato de éodio; monofluorofosfato
de sodio, mono- y di- fluorofcsfato de gluminio, pirofosfa-
to cdleico sbdico fluorado, fiuorozirconato estannoso y si-
milares. Se prefieren los fluoruros de metal alcalino y de
ostafio, tales como los fluorwros de sodio y estanoso y mez~
clas de los mismos.

Ia cantidad de compuesto de fluoruro depende has-
ta cierto extremo del tipo de compuesto de fluoruro, de
su solubilidad y del tipo de composicién dental, pero debe
per una cantided no tdxica. En ung prepracidén dental sé-
lida, tal como wna pasta dentel o polve dental, se consi-
dere que una centidad de fluoruro que libera un maximo de
elrededor de 1% por peso, basada en el peso de la prepa-
racidn, de iones de fluoruro, e¢s satisfactoria. Se puede
usar cualquler cantidad nfnims epropiade de fluoruro, pe-
ro se prefiere emplesr suficiente compuesto pare liberar
0,005=1% por peso y mis preferiblemente O, 1% por peso de
iones fluorwro. Tipicamente, en los casos de fluoruro de
metal aloalino y fluoruro estannoso, el componente estd
presente en centidades de hasta un 2% por peso, basado en
el peso de la preparacidn, y preferillemente en cantida-
des de 0,05-1%. En el caso del monofluorefosfato de sodio

;K
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el compuesto puede estar presente en cantidades hasta de
7, 6% por peso y tipicamente de 0,76%,

En una preparacién dental 1{quids, tal como un
colutorio, el fluorurc estd tipicamente presente en una
cantidad para liberar iones fluorurc en caentidades de has~
ta 0,13% por peso, preferiblemente 0,0013=0,1% y més prefe-
riblemente 0,0013-0,05%,

El material detergente usado en la practica de
esta invencidn tipicamente contiene sulfonatos de alqueni-
lo de cadena largs y es producido por la sulfonacidn de
mono-olefines, usando tridxido de azufre (SOB) como agente
swlfonante, Por lo tanto, el 303 es hecho reaccioner con
olefinas de lg formuls R,CH=CHR, en donde R es un radical
alquilo y R, es alquilo o hidrdgeno, preferiblemente hidrd-

altamente dilufdo con

1
geno, poniendo una corriente de SO

’
un gas inerte, tal como aire, en cintacto con la olefina,
preferiblemente una elfa-olefina, para producir un produc~
to dcido viscoso el cual contiene dcidos alqueno sulfdnicos
y sultonas. En la hidrdélisis y neutralizacidn, como por tra-
tamiento con un alcali acuoso concentrado, las sultonas del
producto son convertidas en los correspondientes hidroxi-
alcano sulfonatos, deando un producto de sulfonato de olefi-
na que contliene unz cantidad menor de dcidos alquenilo de
cadens, larga sulfdricos y una proporcidn mayor de dcidos
hidroxialceno de cadena larga sulfdénicos (es decir, una por-
cién mayor tal como el 70% del componente total enidnica-
mente activo), junto con compuestos inactives de cedena lar~
g8, l1nsolubles en ggua, tales como las sultonas. Pera pro-
ducir una mayor rendimiento de los sulfonatos de olefina

preferidos, el producto de reaccidn de 303—olefina puede

,.942843
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ser tratado con deido sulfirico concentrado antes de la
neutralizacidn. Después de la neutralizacidn, el producto
del tratamiento, el cudl es preferitlemente empleado en la
préctice de esta invencidn, tiene une proporcidn sumentads
de sulfonato de slquenilo y una proporeidén menor (por ejem-
plo, un tercio ¢ menos del contenido total de sulfonato)

o ningune del hidroxislcano sulfonato. Un endlisis del pro-
ducto indice que la porcidn mayor de su contenido de sulfe-
nato de alquenilo es ususlmente delta-3,4-alquenil sulfo-
nato. Ios detergentes de sulfonato de olefina también pue-
den contener cantidades menores de disulfonatos, presumi-
blemente producidas en el curso del trztamiento de sulfona-
cién por le reaccién del exceso de S0y con el sulfonato de
elquenilo formado durante la sulfonacidn.

Ia alimentacidén de alfa-olefins a ser sulfonada
contiene preferiblemente olefinas de 8-25 dtomos de carbo-
no, més preferiblemente 12-21 dtomos de carbono, La alimen-
tacidn puede contener cantidades menores de otros constitu-
yentes, tales como olefinas secundarias o internas, diole-
finas, olefinas ciclicas, aromiticos, naftenos y alcanos,
¥y pueden ser producidos cragueando parafina de petrédleo,
por polimerizacidn catelitica de etileno, por deeshidrata-
cidn de alcoholes de cadena larga, etc. Hasta shora los
me jores resultados han sido obtenidos cuando las alfaolefi-
nes (en donde R1 es H) constituyen una proporcidn mayor,
por ejemplo por arriba del T0% y mas preferilbilemente por
1o menos el 90% de la alimentacién. Una alimentacién de
olefina particularmente preferida contiene en el margen
de alrededor de 12 a 21 4iomos de carbono en la molécula
¥y rinde suvlfonatos de olefina con excelentes propiedades

342843
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detergentes. Se han obtenido especialmente buenas caracte-
ristices de formacidén de espums por el uso de una alimen-
tacién cuyo contenido de alfa-clefina consiste esencial-
nmente de compuestos de 15 a 18 dtomos de ocarbono.

El material detergente producido de acuerdo con
el proceso deserito arriba contiene tipicamente por lo me-
nos alrededor del 50% por peso de sulfonato de alquenilo
de cadena large, hasta alrededor de 33% por peso de hidro-
xiglcano sulfongtc y hasta elrededor de 15% de impurezas
tales como sultonss de cadena larga insolubles en agua, la
mayor barte de las cualeg impurezas se caranterizan por ser
solubles en acetona. Cuando se va a incluir un compuesto
de fluoruro solukle en agus en la preparacidn dental de la
invencién, tales impurezes en el detergento deben ser sus-
tanciglmente eliminadas por extracciénm o reecristalizacidn
con anterioridad o subsiguentemente a la newtralizacidn del
producto de reaccidn de 50;-olefina.

Para uso en las preparaciones dentales de esta
invencidn conteniendo un compuesto de fluoruro soluble en
agua, la proporcion de componentes solubles en acetons, ta-
les como las sultonas de cadena larga solubles en agua, es
mentenide a wn minimo, es decir, no mds que alrededor del
5% por peso del constituyente anidénicemente aoctivo del ma~-
terial detergente. Con el uso de alimentacliones con una con-
centracidn muy alta de componentes reactivos con 503 y usan-
do el tratamiento con dcido sulfirico erriba mencionado, ls
cantidad de tales componentes solubles en acetona puede ser
sustancialmente disminuf{da. En preparaciones dentales li-
bres de fluoruro el material detergente de sulfonato de

olefina conteniendo hasta un 15% por peso de impurezes in-

342843
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solubles en agua es efectivo para obtener las propledades
deseables previamente descritas. Sin embargo, aln paras pre-
paraciones libres de fluoruro, el material de sulfonato de
olefing puede ser purificsdo eun mis para eliminar impure-
zes adicionales solubles en agua.

Se puede lograr ain una pureza mayor del mate-
rial detergente & traves de la extraceidn o recristaliza-
cidn con anteriorided o subsiguientemente & la neutralize-
cién del producto de reaccidn de 503~olefina y con enterio-
rided a la incorporacidén del material detergente en la pre-
peracidn dentsl de fluoruro. El uso de sulfonato de olefi-
na extrafdo permite une méxima presencia de iones de fluo-
ruro, asi como iones estanncsos, si estan presentes, en la
preparacion dental; mientras que sise usara materisl crudo
y detergente, la concentracidn de iones fluoruroc solubles
e iones estannosos solubles, si estdn presentes, seria sus-
tancialmente disminu{da.

Se pusde llevar a cabo la exiraccidn de sulfona-
to de olefina afiediendo & alrededor de 15 partes por peso
de sulfonato de olefina crudo alrededor de 100 partes por
peso de una solucién al 3:1 por peso de acetona y agua. Bl
producto es dejado descansar per varias horas a alrededor
de 49-602C., Los sblidos que permanecen sin disolver son
otra vez tratados con alrededor de 100 partes por peso de
wa solucidn al 3:1 por peso de acetona y agua y dejados
descansar por varias horas a 49-602C. Los productos son
filtredos y los filtrados transparentes son enfriados por
varias horas a 4-5¢C, formando as{ precipitados de sulfona-

to de olefina, los cudles son separados por filtracidn, la=

342843

vados con acetona y secedos.
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Fn wna técnica alternativa de extracciln el sul-
fonato de olefina es extraldo primeramente con etanol an-
hidro (por ejemplo 10 veces su peso de etanol, bajo reflu~-
jo, & ebullicién), lasmles no dlsueltas son filirades y
se sgrega acetona al filtrado hasta que el (ltimo se vuel-
ve turbio; la solucidn turbia es entonces enfriada a 4-52C,
pera formar wn precipltado que es entonces lavado con ace-
tona caliente.

Atm otra técnica més la cual puede ser empleada
para eliminar las impurezas solubles en acetona es tratar
el producto de reaccidn del tridxido de azufre con la ole-
fing, incluyendo el material soluble en acetona, con aceto-
na y wa base tal como hidrdéxido de sodio. La acetona di-
suelve suficiente base para facilitar la reaccidén de for-
macidn de sal de dcido sulfdnico. Esta sal es suficiente-
mente insoluble en la acetona para permitir su preparacidn
con rendimientos muy altos, al tiempo gque deja el materigl
soluble en acetona, tal como sultonas, en solucidn.

Bl material detergente de sulfonato de olefina
usado en la practica de esta invencidn, particularments en
preparaciones dentales conteniendo fluworuro, contiene por
lo menos alrededor de 62¢% por peso de sulfonato de alyue-
nilo de cadena larga, hasta alrededor de 33% de hidroxi al-
cano sulfonato y no mas que alrededor del 5% de impurezas
insolubles en agua, tales como sultonas de cadena largea.

El detergente de sulfonato de olefina es general-
mente empleado en la forma de su sal de sodio. Esta dentro
del alcance de esta invencidn el user otras sales solubles
en agua, por ejemplo, sales de oiros metales alcalinos, ta-

les como potasio, sales de metales alcalinotérreocs, tales

342843
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AT
como magnesio y calcio, y sales de trietanolawina, asi co-

mo mezolas de una sel tal como la sal de sodio con el dci-
do olefina-gulfénico libre.

Los siguientes ejemplos son dados para ilustrar
la invencién. Todas las partes y proporciones en 108 ejem~
plos son por peso & No ser que se indigue lo contrario:

Bjemplo 1

Un olefina-sulfonato de 015“018 conteniendo alque-
nil-gulfonato sddico e hidroxisleano sulfato sddico es pre-
parado en la forma descrita abajo y mezclado con otros in-

gredientes como los recogidos en la tabla siguiente, para

formar une crema dental:

Porcentaje

Glicerina 26
Carboximetilcelulosa de sodio 0,8
Benzogto de sodio como agente conservador 0,5
Sacaringto de sodio 0,2
Pirofosfato tetrasddico 0,25
Agua 16,95
Olefina-sulfonato sddico : 2,3

Fosfato diecdleico dihidrato insoluble (un

agente pulidor de un didmetro ée particuls

de alrededor de 3,8-4,6 micrones) 52,0
Sabor 1,0
Los ingredientes son mezclados a temperatura ambiente en
el orden en que estén enumerados arriba, con la ayuda de
wn agitador Iightnin. Con anterioridad a la adicidn del o-
lefing-gulfonato los ingredientes forman un gel en el cual
el olefina-sulfonato se disuelve rapidamente; después son
mezclados los agentes y el sabor. La mezcla es entonces

342843
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desaireada en un desecador a vacio con agitador, y es colo-
cada en los tubos flexibles usuales para pasta de dientes.

La crema dental resultante es un producto muy sa-
tisfactorio teniendo un pH de alrededor de 7,3, con un sa-
bor excelente y color blanco, y una espuma rapida y abun~
dante.

El olefina-sulfonato usado en la férmula dada
axriba es preparado haciendo reaccionar S0, dilufdo en
eire con una slimentacion de olefina, seguido por un trata-
miento del producto resultante gcido y viscoso con gcido
sulfirico (suministrado como oleum de 20% y neutraliza-
cidn y reaccidn a alrededor de 952C con hidrdxido sédico
acuoso en exceso por varias horas, seguido por tratamiento
del producto resuliante acuoso y siruposo en un par de tam-
bores de rotacidn calentados a alrededor de 1502C para ex-
pulsar el agua. El producto resultante tenfa un contenido
de materiel anidnicamente activo de 80% con relacién al pe-
80 en seco, y un contenido de "aceite libre" de alrededor
de 2% (basado en la cantidad de material activo). El'acei-
te 1ibre" es el material obtenido por extraccidn con.penta-
no de una solueidn acuosa en etanol del producto. El produc-
to es entonces disuelto, reprecipitado y lavado como se ha
descrito abajo.

La alimentacidn de olefina contiene alrededor de
88% de olefinas de cadena recta terminalmente no saturadas
teniendo un peso molecular promedio de 230 y una longitud
media de cadena de alrededor de 15 a 18 darbonos (015-24%,
016-29%, 017-30%, 013-17%, aproximadamente), y un margen de
ebullicidn, a la presidén atmosférica, de alrededor de
265-3002C (con 113 de residuo). En la reaccidén de sulfona-
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cién la alimentscidn de olefina es distribufda como una pe-
1fcula que desciende por la pared interior del tubo de
reaccidn verticalmente montado (6 metros de alto), desde

la parte alta del mismo, y se inyecta hsocia abajo ung mez-
cla gaseosa de aire y SO, (4% de S04 por vollmen) a una
proporeidn volumétrica alta, por el centro del tubo de reac=-
cidn y desde la parte alta del mismo. Los ingredientes son

suministrados a los siguientes caudales por hora.

Alimentacidn de olefina 17,5 kgs.

303 6,5 "

Oleun 3 "
Ejemplo 2 '

Un olefing de 015—C1S-sulfonato conteniendo al-~
quenilo sulfonato sédico e hidroxislcano sulfonato sddico
es preparado y extraldo en la forma descrita abajo y mez~
clado con otros ingredientes como los indicados en la talbla

siguiente, pars formar uns crerxa dental:

Porcentaje
Glicerinsa s 1

Goma de Musgo Irlandés 1,3
Benzoato sddico 0,15
Sacerinato sjdico 0,2
Agus 21,65
Olefina-sulfonato sddico recristalizado 2,0

Metafosfato sddico insoluble (sgente pulidor) 40,6

Fosfato dicdleico anhidro (agente pulidor) 5,0
Dioxido de titanio 0,4
Fluoruro egtannoso 0,4
Sabor 1,2

La paste de dientes tiene un pH de 4,8, muestra

we espuma muy satisfactoria y répida y tiene un sabor sa~

-15- 342843
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tisfactorio. Estas propledades son esitables durante el al-
macenaje en estufa a 602C por cuatro semansa. Cuando se be-
bié jugo de naranja poco después de haberse cepillado los
dientes con esta pasta 418 una reaccidn de sabor sustan-

5 cialmente no indeseahle,

El nmaterisl detergenie de sulfonato de olefina
extrafdo usado en la férmuls dada arribas es preparado he-
ciendo reaccionar S0, dilufdo oon aire con una alimenta-
cidn de olefina, seguido por un tratamiento del producto

10 dcido viscoso resultante con dcido sulfdrico de 97%, neu-
tralizacién por reaccidén a alrededor de 95¢C con hidréxi-
do de sodio acuoso en exceso pore uatro horas, seguido por
un tratemiento del producto acuoso y siruposo resultante
en un par de tambores rotatorios calentados a alrededor de

15 1502C para quiter el agua; el producto resultante tiene
un contenido de meterial anidnicamente activo de T4%, con
relacion al producto seco, y un contenido de "aceite 1li-
bre" de alrededor de 2,4% (basado en la cantidad de material
activo). El "gceite libre" es un material obtenido por ex-

20 traceidn con pentano de una solucién acuose en etanol del
producto, El producto es entonces disuwelto, reprecipitado
¥ lavado, seguido por recristaliacidn, como se describe
abajoe.

La alimentacidn de olefina contiene alrededor

25 de 88% de olefinas de cadena recta terminalmente no satu-
radas, teniendo un peso promedio moleculgr de 230 y un lar-
g0 promedio de cadena de alrededor de 15 & 18 carbonos
(C,5~24%, 016-2935, Cyp=30%, C 18-17% aproximedamente) y tie-
ne un intervalo de ebullicidn, a la presidn atmosférica,

30 de alrededor de 265-3002C (con 11% de residuo). En la reac-
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cidn de sulfonacidn, la alimentacidn de olefines es distri-
bufda como una pelicula descendente por la pared interior
de un tubo de remccidn verticalmente montedo (6 metros de
alto) desde la parte superior del mismo, y una mezcla ga-
seosa de aire y 80, (4t 505 por volumen) es inyectada ha-
oia abajo con un caudal volumético alto por ol centro del
tubo de reaccidn desde la parte superior del mismo. Los
ingredientes son suministrados en la siguiente proporcién
por hora: 17 kilogramos de alimentacidn de olefina; 6,5
kilogramos S03; 2,5kilogramos de dcido sulfirico.

El olefina sulfonato sddico es extrafdo preparen-
do una solucidn 3:1 de acetona y agua y agregando 15 partes
del sulfonato crudo a 100 partes de la solucidén. El siste-
ma es dejado descansar por la noche a 502C. durante cuyo
tiempo se disuelven casi todos los sdlidos. Los sdlidos
restantes son separados y agregados a otra solucidn 3:1 de
acetons y agua y dejados descansar otra vez por la noche
a 502C, El filtrado es entonces separado del precipitado
¥y combinado con el filtrado originel. Los filtrados son en~
tonces enfriados durante la noche g 4,42C para formar wn
precipitado de olefina sulfonato sddico. La extraccidn es
completada separando el precipitado del filtrado, lavando
8l preeipitado con acetons y secnado.

La preparacidn dental de este ejemplo cuando es
analizada pars determinar la concentracidén de iones estan—
nosos solubles y la concentracidn de iones fluoruro solubles
mostrabas concentracidn de iones estannosos solubles 0, 24%;
concentracién de Lones fluoruro solubles Q,07%h.

Una formulecidn similar a la del ejemplo dada
arriba; excepto que el meterisl detergente no es extraido

3400 ""
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del materiel detergentecrudo, muestra durante el endlisis
cantidades substancialmente mds bajas de iones estammosos
golubles y una concentracién de iones fluoruro solubles
sustanciglmente menor; espec{ficamente una concentracidn
de ionee estannosos de 0,144% y una concentracidén de iones
fluoruro solubles de 0,02%, indicando un dentrifico mucho
més inestable.

Resultedos satsifactorios similares a aguellos
obtenidos con el material detergente extrafdo de este ejem~
plo son obtenidos cuando el agente de fosfato dicaleico
es omitido de la formulacidén y cusndo se emplea O,76% de
monofluorofosfato de sodio en lugar de fluoruro estannoso.

Es por lo tanto evidente que el tratamiento del
material detergente para eliminar por extraccidn substan-
clelmente todo el material inso-luhble en agua y soluble
en acetona, resultaba en la obtencidn de una preparacidn
dentel esiable, caracterizada por la concentracion efecti-
ve de iones fluorure y estannosos solubles.

Ejeuplo 3
Se formuld un colutorio conteriendo los siguien-

tes ingredientes:

Porcentaje

Agug 13,7
Alcohol etilico 25,0
Monooleato e Polioxietileno sorbitén

(Tween 80) 0,7
Olefina sulfonato sddico 0,58
Sacarina 0,02

Los ingredientes y métodos para hacer olefina
sulfonato sédico son como en el Ejemplo 1. El colutorio
es completamente soluble, tiene una accidn espumosa placen-

342843
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tera cuando se tome en la bhoca, y deja el aliento fresco.

Bjemplo 4
El siguiente colutorio es carascteristico de

ciertos aspectos de la presente invencidn:

Eorcenteje

Agug T34 7
Alcohol etflico 24,95
Monocoleato de polioxietileno sorbitén

(Tween 80) 0,7
Olefina sulfonato sddico 0,58
Monofluorofosfato sddico 0,59
Sacarina 0,02

El procedimiento pars hacer y recristalizar el
olefins sulfonato sédico es como en el Ejemplo 2. Este co-
lutorio es completamente transparente, y homégéneo, tiene
una, accidn espumosa placenters cuando se toma en la bocs
y deja el aliento fresco. Este colutorio es particularmen—

te efectivo en inhibir iones de hidrdgeno en una mezola in-

cubada de saliva y glucosa.

Bata solicitud que corresponde a la presentada
en los Estados Unidos de Américe el 15 de septiembre de
1,966, con el nimero 579.497 y 579.524, se acoge a los be-
neficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-
dad Indusirisl.
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NOTA

Los puntos de Invencidn propia y nueve que se
presentan para que sean objeto de este solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE efios, son los si-
gulentes:

1.~ Un procedimiento de preparer una preparacion
dental que comprende mezclar un material detergente de sul-
fonato de olefina, soluble en agua, con un agente dental
dispersante compatible con dicho material detergente y for-
mar dicha preparacién dental.

2.~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 1, en el cual dicho sulfonato de olefina
contiene un grupo olefinico de 8-25 dtomos de carbono.

3+~ Un procedimiento como se relvindica en la
reivindicacidn 1, en el cual dicho sulfonato de olefina
contiens un grupo olefinico de 12-21 4tomos de carbono.

4.~ Un procedimiento como se reivindica en les
reivindicaciones 1-3, en el cual dicho sulfonato de olefi-
na estd presente en una cantidad de 0,05-10% por peso de
la preparacidn dentel.

5~ Un rrocedimiento como se reivindica en las
relvindicaciones 1-3, en el cual dicho agente dental disper-
sante es una mezcle de agua y alcohol en une proporcidn de
1=-20:1 por peso y dicha preparacidn dental es un colutorio,

6.~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 5, en el cual dicho sulfonato de olefina es-
t4 presente en una cantidad de 0,1-7% en peso de dicha pre-
paracion dental.

Te~ Un procediriento como g relvindica en las

3873
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reivindicaciones 1-3, en el cusl dicho agente dentzl dis-
persante es un materisl pulidor dental sélido, insoluble
en agua, y dicha preperacidn dental es un dentifrico.

8.~ Un procedimiento como se reivindicaen la
reivindicacién T, en el cual dicho sulfonato de olefing es-
ta presente en una cantidad de 0,5-5% por peso de la pre-
paracidn dental.

9.~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 7, en el cual dicho material pulidor dental
comprende metafosfate sédico insoluble.

10.~ Un procedimiento como se reivindice en la
reivindicacién 7, en el cual dicho material pulidor dentel
comprende fosfato dicaleico.

11+~ Un procedimiento como se reivindica en las
relvindicaciones 7-11, en el cusl dicho material pulidor
dental estéd presente en una centidad de 20-99% por peso de
dicho dentifrico.

12.~ Un procedimiento de preparar una preparacion
dental que comprende mezclar un compuesto de fluorure solu~
ble en agua con un meterial detergente de sulfonato de ole-~
fina, que comprende slrededor de 95% de un materisl deter-
gente soluble en agus, incluyendo por lo menos 62% por peso
de un sulfonato de alquenilo de cadena larga soluble en
agua, y con un ggente dentel dispersante compatible con di-
cho materisl detergente y former dichs preparacidn dental.

13+~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacién 12, en el cugl dicho sulfonato de olefina
contiene un grupo olefinico de 8-25 gtomos de carbono.

14.- Un procedimientc como se reivindica en le
reivindicecidn 12, en el cuel dicho sulfonato de olefina

342843
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contiene un grupo olefinico de 12-21 4tomos de carbono.

15~ Un procedimiento como se reivindica en las
reivindicaciones 12-14, en el cugl dicho material detergen-
te de sulfonato de olefina estd presente en una cantidad
de alrededor de 0,05-10% por peso de la preparacidén dental.

16+~ Un procedimiento como se reivindica en las
reivindicaciones 12-14, en el cual dicho agente dental dis-
persante es una mezcla de agua y alcohol en una proporcién
de 1-20:1 por peso, y dicha preparacidn dental es un colu~
torio.

17+~ Un procediriento como se reivindica en la
reivindicacidn 16, en el cual dicho material detergente de
sulfonato de olefina estd presente en una ocantidad de 0, 1~7%
por peso de la preparecidn dental.

18.= Un procedimiento como se reivindice en las
reivindicaciones 16 y 17, en el cual dicho fluoruro solu~
ble en agus ests presente en una centidad suficiente para
dejar libre elrededor de 0,0013-0, 13% por peso de iones
fluoruro en dicho colutorio.

19+~ Un procedimiento como se reivipdica en la
reivindicacidn 18, en el cual dicho fluworuro soluble en
agus es monofluorcfosfato de sodio, y la proporcién de di-
cha agua a dicho aleochol es de 3~20:1 por peso.

20,~- Un procedimiento como se reivindica en las
relvindicaciones 12-14, en el cual dicho agente dental dis-
persante es un materisl pulidor dentel sélido, insoluble en
ague, y dicha preparacidn dental es un dentifrico.

21+~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 20, en el cual dicho material detergente de
sulfonato de olefina estd presente enimz centidad de 0, 5-5%

%
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por peso de dicha preparacién dental.

22,~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacidn 20, en el cual dicho agente pulidor dental
o8 metafosfato sddico insoluble.

5 23.~ Un procedimiento como ge reivindica en lea
reivindicacidn 20, enel ousl dicho material pulidor dental
comprende metafosfato sddico insoluble y fosfato dicaleico
en une proporcidn de 9:1 por peso.

24.- Un procedimiento como se reivindica en las
10 reivindicgeiones 20-23, en el cual dicho material pulidor
dentsl ests presente en una cantidad de 20-99% por peso de
dicho dent{frico.
25.~ Un procedimientc como se reivindica en las
relvindicaciones 20-24, en el cual dicho fluoruro soluble
15 en agua estd presente en una cantidad suficiente pars de-
jar libre de 0,005-1% por pesc de iones fluoruro en dicho
dent{frico.
26.- Un procedimientc como se reivindice en la
reivindicacidn 25, en el cual dicho fluoruro soluble en a-
20 gua s fluoruro estannoso,
27.~ Un procedimiento como se reivindica en la
reivindicacién 25, en el cual dicho fluoruro soluble en
ague es monofluorofosfato sddicos.
28,- Un procedimiento de preparar una.preparacidn
25 dental. (Clase Internacionsl A61k).
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

tecede y para los fines que se han especificado.
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Bata Memorie consta de veinticinco hojas escri-
tas a miquina por una sola cara.

Madrid, 3 SEP. 1ow
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