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Esta invención se refiere a una preparación den­
ta l .  En particular se refiere a una preparación dental in­
cluyendo un sulíonato de d e fin a  como detergente. Ciertas 
realizaciones de esta invención también incluyen la  presen­
cia de un fluoruro soluble en agua.

Las preparaciones dentales de esta invención t ie ­
nen un inesperado buen sabor y están sustancialmente lib res 
de reacción indeseable en su sabor cuando la  cavidad oral 
ha sido puesta en contacto con alimentos ácidos, ta le s co­
mo el jugo de naranja, en un momento próximo a cuando hay 
contacto de la  cavidad oral con estas preparaciones. Ade­
más, no irritan  la s  membranas mucosas delicadas de la  cavi­
dad oral, exhiben características excelentes de rápida for­
mación de espuma en la  cavidad oral, tienen una actividad 

antibacteriana superior y tienen características superio­
res formación de espuma y de estabilidad durante e l alma­

cenaje. Es particularmente notable que en preparaciones 
que incluyen un fluoruro soluble en agua la s  característi­

cas superiores de estabilidad y formación de espuma se man­
tienen aún después de un almacenamiento a temperaturas ele­

vadas y aún a un pH ácido.
Esta invención se refiere a una preparación den­

ta l comprendiendo un material detergente de sulfonato de 
d e fin a  sduble en agua y un agente dental dispersante com­
patible con dicho material detergente.

De acuerdo con ciertos aspectos de esta inven­

ción, l a  preparación dental incluye también un compuesto 
de fluoruro soluble en agua. En ta l preparación el material 
detergente de sulfonato de d e fin a  comprende por lo menos 

95% de un compuesto detergente soluble en agua, incluyendo
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dicho material detergente por lo menos 62% por peso de un 
sulf onato de alquenilo de cadena larga soluble en agua.

Cuando se emplean preparaciones dentales conte­
niendo fluoruro se pueden obtener preparaciones dentales 
estables en el almacenamiento la s  cuales no son suscepti­

bles a la  pérdida de iones estannosos, s i  estén presentes, 
y no son susceptibles a la  pérdida de iones de fluoruro. 
Además, en almacenamiento a temperaturas elevadas o a tem­
peratura ambiente por largos períodos de tiempo o en alma­
cenamiento a un pH ácido, retienen sus características a l­
tamente satisfactorias de espuma y sabor, s i  el material 
detergente de sulfonato de d e fin a  empleado está sustanclal- 

mente libre (es decir, contiene no más del 5% por peso) 
de impurezas solubles en acetona e insolubles en agua. Ade­

más, la  ausencia sustancial de constituyentes solubles en 
acetona acrecienta la  compatibilidad mutua de lo s componen­

tes de la  preparación dental. Las composiciones que son 
u tilizad o s de acuerdo con esta Invención incluyen prepa­
raciones diseñadas para su aplicación a la  cavidad oral.

Las preparaciones dentales de esta invención, tan- 
to conteniendo fluoruro oomo libres de fluoruro, incluyen 
dentífricos tales como la s  pastas dentales o cremas denta­
le s, polvos dentales y dentífricos líquidos, colutorios o 

enjuagues bucales, goma de mascar dental, tabletas, pasti­
l la s  y trociscos.

De acuerdo con ciertos aspectos de esta invención 

la  preparación dental es sustancialmente líquida en carác­
ter, ta l como un colutorio o enjuague bucal. En ta l prepa­
ración e l agente dispersante compatible con sulfonatos de 

alquenilo es típicamente una mezcla de agua y alcohol.
7  f
^  .is L-' ^
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Generalmente la  proporción de agua a alcohol ea de 1-20:1 
por peso, preferiblemente 3-20:1 por peao, más preferible­

mente 17:3 por peso. La cantidad to tal de agua y alcohol 
en este tipo de preparación es típicamente 70-99,95% por 
peso de la  preparación. El pH de ta le s preparaciones l í ­
quidas es generalmente de 4,5-9, típicamente 5,5-8.

En la  formulación de ta les preparaciones denta­
le s  líquidas e l material detergente de sulfonato de d e f i ­
na está tipioamente presente en una cantidad de 0,05-10%, 
preferiblemente 0,1-7%, más preferiblemente 0,6%, basado 
en el peso de l a  preparación.

Ciertos otros ingredientes también pueden ser em­
pleados en la s  preparaciones dentales líquidas. Estas in­
cluyen coadyuvantes del color, sabor, suavidad, ta le s como 
los polioles, es decir, sorbitol y glicerina, y agentes 
bacteriostáticos. Agentes baxteriostáticos típicos son 
compuestos de amonio cuaternario teniendo l a  fórmula

R1 X

en donde es un radical hidrofóbico seleccionado del gru- 
1

po que consiste en radicales a lifá tico s , c id o a lifá tico s, 
acilo , a lifá tico arilo  y a r ila lifá tic o s , Rg, R̂  y R̂  son ca­
da uno radicales de hidrocarburo teniendo 1-10 átomos de 
carbono, siendo la  suma de lo s átomos de carbono en R ,̂ R̂  
R̂  de 3-12 y X es un radical formador de sa l. Oh compuesto 
cuaternario típico de este tipo es e l cloruro de para-di- 
isobutil-fenoxietoxietilo dimetil bencil amonio (vendido 

como "Hyamine 1622").

29.8.67 ^  mu.
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Se pueden emplear agentes de superficie activa 
(tensioactivos) además de los sulfonatos de d e fin a  en la s 

preparaciones dentales líquidas de esta invención. Cuando 
se emplean agentes baoteriostáticos tales como los des­

critos arriba, se prefiere incluir agentes de superficie 
activa tales como los derivados polioxletilánicos de ás­
teres parciales de ácidos grasos de anhídridos de hexito- 
le s  (vendidos, como "Tweens").

De acuerdo con aún otros ciertos aspectos de es­
ta invención la  preparación dental es sustancialmente só­
lida  en carácter, ta l como una pasta dental o orema dental 
o un polvo dental. En ta l preparación el agente dispersan­

te compatible con sulfonatos de d e fin a  es un material pu­
lidor dental insoluble en agua.

El agente pulidor puede ser cualquiera del tipo 
comunmente empleado en la s  preparaciones dentales. Estos 
incluyen metafosfato sódico, metafosfato de potasio, fos­
fato tricálcico, fosfato dicálcico dihidratado, fosfato 
dicálcico anhidro, plrofosfato de calcio, ortofosfato de 
magnesio, fosfato trimagnásioo, carbonato de caldo , alú­

mina, silica to  de aluminio, s ilica to s de zirconio insolu­
bles en agua y mezclas de lo s mismos. Los agentes pulido­
res preferidos son el metafosfato sódico y el fosfato di­
cálcico dihidratado y anhidro,insolubles. Típicamente el 

agente pulidor está finamente dividido y tienen un tamaño 
promedio de partícula por debajo de 10 micrones y preferi­
blemente de 2-6 micrones, más preferiblemente de 3,5-5 mi­

crones.
Cuando se emplea un agente pulidor dental inso­

luble en agua como el vehículo compatible para el sulfona-
' ;J, ,<

-J a'
-  5 -
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to de defina* el mismo es típicamente empleado en una 

cantidad de 20-99% por peso de la  preparación dental, Pre­
feriblemente está presente en una cantidad de 20-75% por 
peso en la  crema dental y de 70-99% en e l polvo dental.

En la s  preparaciones dentales sólidas de esta 

invención el material detergente de sulfonato de d e fin a  
está típicamente presente en una cantidad de por lo  menos 
0,05% por peso, preferiblemente de 0,1-10% y más preferi­
blemente de 0,5-5%.

Las preparaciones dentales sustancialmente só­

lid as incluyendo un agente pulidor como el agente disper­
sante compatible pueden contener ingredientes líquidos 
cuando están en la  forma de una pasta dental. Tales ingre­

dientes líquidos incluyan agua, típicamente en una canti­
dad del 10 al 20% por peso de la  preparación. También pue­
den estar presentes, como humectantes o aglutinantes, g l i-  
cerina, sorbitol, g lico l de propileno y sim ilares. Ingre­

dientes líquidos particularmente ventajosos incluyen una 
mezcla de agua, glicerina y sorbitol. Un agente gelatin i- 
zante ta l como la s  gomas naturales o sin téticas, o materia­
le s  semejando goma, típicamente 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 almidón y simi­
la re s . Estos están usualmente presentes en la s  pastas de 

dientes en una cantidad de hasta un 10% por peso, preferi­
blemente de 0,5-5%.

El pH de la  formulación fin al de la  presente in­
vención es variable y, por lo  tanto, el producto puede te­

ner cualquier valor de pH apropiado en una solución compa-

-  6 -
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tibie con la  estabilidad de los materiales. Cuando se hace 
referencia a los valores de pH, se refiere al pH como se 

determina en un producto líquido de por s í, y en el caso 
de una orema dental o polvo o un producto similar, como 
se determina en una lechada o mezcla acuosa al 20% de di­
cha crema o polvo. Es generalmente deseado que el pH del 
producto después de la  prueba, bajo la s  condiciones de 
prueba indicadas, sea desde 4 a 10, y preferiblemente des­
de alrededor de 5 a 9* siendo los efectos óptimos deseados 

a un pH de alrededor de 5 a 6,5 para una preparación con­
teniendo fluoruro y da 6 a 8 para una preparación libre 
de fluoruro.

Varios ingredientes adicionales pueden estar pre­
sentes en la s  preparaciones dentales. Estos incluyen mate­
r ia le s  para dar sabor, tales como aceites soporíferos y 
sacarina soluble, agentes colorantes o blanqueantes, agen­

tes conservadores, ta le s como benzoato de sodio, agentes 
para evitar la  sensación de granos, ta le s como el pirofos- 
fato de sodio, agentes emulsificantes, siliconas, compues­

tos de clorofila y antibióticos, ta les como la s  macrolidas.
De acuerdo con ciertos aspectos de esta inven­

ción, la  preparación dental incluye un compuesto de fluoru­

ro soluble en agua que Inhibe la  solubilidad del esmalte 
dental en una solución acida y por lo  tanto fa c i l i ta  la  pre­
vención de la s  caries. Estos compuestos pueden ser ligera­
mente solubles en agua o pueden ser completamente solubles 
enagua. Están caracterizados por su aptitud para dejar l i ­

bres iones fluoruro en agua y por ausencia sustancialmente 

de reacción con otros compuestos de l a  preparación dental. 
Entre estos Ingredientes se encuentran la s  sales fluoruro
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tales como la s  sales apropiadas de metal alcalino, de me­
ta l alcalinotárreo y de metal pesado, por ejemplo, fluoru­

ro de sodio, fluoruro de potasio, fluoruro de amonio, 

fluoruro de plomo, y un fluoruro de cobre, ta l como el fluo­
ruro cuproso, fluoruro de zinc, un fluoruro de estaño, ta l 
como el fluoruro e staimi co, fluoruro estannoso, fluoruro 
estannoso potásico (SnFg.EF), o e lorofluoruro estannoso, 
fluoruro de bario, fluorosilicato de sodio; fluorosilica- 
to de amonio; fluorozirconato de sodio; monofluorofosfato 
de sodio, mono- y di- fluorofosfato de aluminio, pirofosfa­

to calcico sódico fluorado, fluorozirconato estannoso y s i­
milares. Se prefieren lo s  fluoruros de metal alcalino y de 

estaño, tales como lo s fluoruros de sodio y estañóse y mez­

clas de lo s mismos.
la  cantidad de compuesto de fluoruro depende has­

ta  cierto extremo del tipo de compuesto de fluoruro, de 

su solubilidad y del tipo de composición dental, pero debe 

ser una cantidad no tóxica. En una prepración dental só­
lida, ta l como una pasta dental o polvo dental, se consi­
dera que una cantidad de fluoruro que libera un máximo de 

alrededor de 1% por peso, basada en el peso de la  prepa­
ración, de iones de fluoruro, es satisfactoria . Se puede 
usar cualquier cantidad mínima apropiada de fluoruro, pe­
ro se prefiere emplear suficiente compuesto para liberar 
0,005-1% por peso y más preferiblemente 0,1% por peso de 

iones fluoruro. Tipicamente, en lo s casos de fluoruro de 
metal alcalino y fluoruro estannoso, el componente está 
presente en cantidades de hasta un 2% por peso, basado en 

el peso de la  preparación, y preferiblemente en cantida­

des de 0,05-1%. En el caso del monofluorofosfato de sodio
-

-  8 -
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el compuesto puede estar presente en cantidades hasta de 

7*6% por peso y tipicamente de 0,76%.

colutorio, el fluoruro está tipicamente presente en una 
cantidad para liberar iones fluoruro en cantidades de has­

ta  0,13% por peso, preferiblemente 0,0013-0,1% y más prefe­

riblemente 0,0013-0,05%.

esta invención típicamente contiene sulfonatos de alqueni- 

lo de cadena larga y es producido por la  sulfonación de 
mono-olefinas, usando trióxido de azufre (SO )̂ como agente 
sulfonante. Por lo  tanto, el SO- es hecho reaccionar con 
d efin as de la  fórmula R̂ CH=CHR, en donde R es un radical 
alquilo y es alquilo o hidrógeno, preferiblemente hidró­

geno, poniendo una corriente de SOy altamente diluido con 
un gas inerte, ta l como aire, en contacto con la  defin a , 

preferiblemente una a lfa-d efin a , para producir un produc­
to ácido viscoso el cual contiene ácidos alqueno sulfónicos 
y edtonas. En la  h idrólisis y neutralización, como por tra­

tamiento con un á lca li acuoso concentrado, la s  sultonas del 
producto son convertidas en lo s correspondientes hldroxi- 
alcano sulfonatos, dando un producto de sdfonato de d e f i ­
na que contiene una cantidad menor de ácidos alquenilo de 
cadena larga sdfónicos y una proporción mayor de ácidos 
hidroxialcano de cadena larga sdfónicos (es decir, una por­
ción mayor ta l como el 70% del componente total aniónica­
mente activo), junto con compuestos inactivos de cadena la r­

ga, insdubles en agua, tales como la s  sdtonas. Para pro­
ducir una mayor rendimiento ¿e lo s sdfonatos de d efin a  
preferidos, el producto de reacción de SO--defina puede

En una preparación dental líquida, ta l como un

El material detergente usado en la  práctica de
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ser tratado con ácido sulfúrico concentrado antes de la  

neutralización. Después de la  neutralización, el producto 

del tratamiento, el cuál es preferiblemente empleado en la  
práctica de esta invención, tiene una proporción aumentada 
de sulfonato de alquenilo y una proporción menor (por ejem­

plo, un tercio o menos del contenido total de sulfonato) 
o ninguna del hidroxialcano sulfonato. Un an álisis del pro­
ducto lndioa que la  porción mayor de su contenido de sulfo­
nato de alquenilo es usualmente delta-3,4-alquenil sulfo­
nato. Los detergentes de sulfonato de d e fin a  también pue­
den contener cantidades menores de disulfonatos, presumi­
blemente producidas en el curso del tratamiento de sulfona- 
oión por 1 .  reaccián del exceso de SÔ  eon el sulfonate de 

alquenilo formado durante la  sulf onación.
La alimentación de a lfa -d e fin a  a ser su lf onada 

contiene preferiblemente olefinas de 8-25 átomos de carbo­
no, más preferiblemente 12-21 átomos de carbono, La alimen­

tación puede contener cantidades menores de otros constitu­

yentes, tales como olefinas secundarias o internas, diole- 
finas, olefinas c id ic a s , aromáticos, naftenos y aléanos, 

y pueden ser producidos craqueando parafina de petróleo, 
por polimerización cata lítica  de etileno, por deeshidrata- 

ción de alcoholes de cadena larga, etc. Hasta ahora lo s 
mejores resdtados han sido obtenidos cuando la s  a l fa d e f i-  
nas (en donde es H) constituyen una proporción mayor, 

por ejemplo por arriba del 70% y más preferiblemente por 
lo  menos el 90% de la  alimentación. Una alimentación de 
d e fin a  particularmente preferida contiene en el margen 

de drededor de 12 a 21 átomos de carbono en l a  molécula 
y rinde sulfonatos de d e fin a  con excelentes propiedades
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detergentes. Se han obtenido especialmente buenas caracte­
r ís t ic a s  de formación de espuma por el uso de una alimen­

tación cuyo contenido de alfa-olofina consiste esencial­
mente de compuestos de 15 a 18 átomos de oarbono.

El material detergente producido de acuerdo con 

el proceso descrito arriba contiene típicamente por lo  me­
nos alrededor del 50% por peso de sulfonato de alquenilo 

de cadena larga, hasta alrededor de 33% por peso de hidro- 
xialcano sulfonato y hasta alrededor de 15% de impurezas 
tales como sultonas de cadena larga insolubles en agua, la  
mayor parte de la s  cuales impurezas se caranterizan por ser 

solubles en acetona. Cuando se va a incluir un compuesto 

de fluoruro soluble en agua en la  preparación dental de la  
invención, tales impurezas en el detergente deben ser sus­
tancialmente eliminadas por extracción o recristalización 
con anterioridad o subsiguentemente a la  neutralización del 

producto de reacción de SO^-olefina.
Para uso en la s  preparaciones dentales de esta 

invención conteniendo un compuesto de fluoruro soluble en 

agua, la  proporción de componentes solubles en acetona, ta­
le s  como la s  sultonas de oadena larga solubles en agua, es 
mantenida a un mínimo, es decir, no más que alrededor del 

5% por peso del constituyente aniónicamente aotlvo del ma­
teria l detergente. Con el uso de alimentaciones con una con­

centración muy a lta  de componentes reactivos con SÔ  y usan­
do el tratamiento con ácido sulfúrico arriba mencionado, la  
cantidad de tales componentes solubles en acetona puede ser 
sustancialmente disminuida. En preparaciones dentales l i ­
bres de fluoruro el material detergente de sulfonato de 

d e fin a  conteniendo hasta un 15% por peso de impurezas in-342843
-  11 -
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solubles en agua es efectivo para obtener la s  propiedades 
deseables previamente descritas. Sin embargo, aún para pre­
paraciones libres de fluoruro, el material de sulfonato de 

olefina puede ser purificado aun más para eliminar impure­

zas adicionales solubles en agua.

ción con anterioridad o subsiguientemente a la  neutraliza­
ción del producto de reacción de SO^-olefina y con anterio­
ridad a la  incorporación del material detergente en la  pre­

paración dental de fluoruro. El uso de sulfonato de o le fi­
na extraído permite una máxima presencia de iones de fluo­
ruro, a s í como iones estannosos, s i  están presentes, en l a  

preparación dental; mientras que sise  usara material crudo 
y detergente, la  concentración de iones fluoruro solubles 
e iones estannosos solubles, s i  están presentes, sería sus­
tancialmente disminuida.

Se puede llevar a cabo la  extracción de sulfona­
to de olefina añadiendo a alrededor de 15 partes por peso 
de sulfonato de olefina crudo alrededor de 100 partes por 

peso de una solución a l 3:1 por peso de acetona y agua. El 
producto es dejado descansar por varias horas a alrededor 
de 49-60SC. Los sólidos que permanecen sin disolver son 

otra vez tratados con alrededor de 100 partes por peso de 

una solución a l 3:1 por peso de acetona y agua y dejados 
descansar por varias horas a 49-60SC. Los productos son 
filtrad os y lo s filtrados transparentes son enfriados por 
varias horas a 4-5^C, formando a s í precipitados de sulfona­

to de olefina, lo s  cuáles son separados por filtración , la ­
vados con acetona y secados.

Se puede lograr aún una pureza mayor del mate­
r ia l  detergente a través de la  extracción o recrista liza­
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En una técnica alternativa de extracción el sul- 
fonato de d e fin a  es extraído primeramente con etanol an­

hidro (por ejemplo 10 veces su peso de etanol, bajo reflu­
jo, á ebullición), la s  mies no disueltas son filtrad as y 

se agrega acetona al filtrado  hasta que el ultimo se vuel­
ve turbio; la  solución turbia es entonces enfriada a 4-5*C. 

para formar un precipitado que es entonces lavado con ace­

tona caliente.
Aun otra técnica más la  cual puede ser empleada 

para eliminar la s  impurezas solubles en acetona es tratar 
el producto de reacción del trióxido de azufre con la  ole- 

fina, incluyendo el material soluble en acetona, con aceto­
na y una base ta l como hidróxido de sodio. La acetona di­
suelve suficiente base para fa c ilita r  la  reacción de for­
mación de sal de ácido sulfónico. Esta sa l es suficiente­
mente insoluble en la  acetona para permitir su preparación 
con rendimientos muy altos, al tiempo que deja el material 

soluble en acetona, ta l como sultonas, en solución.
El material detergente de sulfonato de defin a 

usado en la  práctica de esta invención, particularmente en 
preparaciones dentales conteniendo fluoruro, contiene por 
lo  menos alrededor de 62% por peso de sulfonato de alque- 
nilo de cadena larga, hasta alrededor de 33% de hidroxi al- 
cano sulfonato y no más que alrededor del 5% de impurezas 

insolubles en agua, tales como sultonas de cadena larga.
El detergente de sulfonato de d e fin a  es general­

mente empleado en la  forma de su sal de sodio. Está dentro 
del aloance de esta invención el usar otras sales solubles 
en agua, por ejemplo, sales de otros metales alcalinos, ta­

le s  como potasio, sales de metales alcalinotárreos, tales



5

10

15

20

25

30

29.8.67

como magnesio y calcio, y sales de trietanolamina, a s í co­
mo mezclas de una sal ta l como la  sa l de sodio con el áci­
do olefina-sulfónico lib re .

Los siguientes ejemplos son dados para ilu strar  
la  invención. Todas la s  partes y proporciones en los ejem­
plos son por peso a no ser que se indique lo  contrario:

Ejemplo 1

Un olefina-aulfonato de C^-C^g conteniendo alque- 
nil-sulfonato sódico e hidroxialcano sulfato sódico es pre­

parado en la  forma descrita abajo y mezclado con otros in­
gredientes como los recogidos en l a  tabla siguiente, para 
formar una crema dental:

Porcentaje
Glicerina 26
Carboximetilcelu losa de sodio 0,8
Benzoato de sodio como agente conservador 0,5

Sacarinato de sodio 0,2

Pirofosfato tetrasódico 0,25

Agua 16,95
Olefina-sulfonato sódico 2,3
Fosfato dicalcico dihidrato insoluble (un 
agente pulidor de un diámetro de partícula 

de alrededor de 3,8-4,6 miorones) 52,0

Sabor 1,0
Los ingredientes son mezclados a temperatura ambiente en 

el orden en que están enumerados arriba, con la  ayuda de 
un agitador Lightnin. Con anterioridad a la  adición del o- 
lefina-sulfonato los ingredientes forman un gel en el cual 

e l olefina-sulfonato se disuelve rapidamente; después son 
mezclados lo s agentes y el sabor. La mezcla es entonces
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desaireada en un desecador a vacío con agitador, y es colo­
cada en lo s tubos flexib les 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 rápida y abun­

dante.
El olefina-sulfonato usado en la  fórmula dada 

arriba es preparado haciendo reaccionar SÔ  diluido en 
aire con una alimentación de defin a, seguido por un trata­
miento del producto resultante ácido y viscoso con ácido 
sulfúrico (suministrado como oleum de 20% y neutraliza­
ción y reacción a alrededor de 95^0 con hidróxido sódico 

acuoso en exceso por varias horas, seguido por tratamiento 
del produoto resultante acuoso y siruposo en un par de tam­
bores de rotación calentados a alrededor de 1503C para ex­

pulsar el agua. El producto resultante tenía un contenido 

de material aniónicamente activo de 80% con relación a l pe­
so en seco, y un contenido de "aceite libre" de alrededor 
de 2% (basado en la  cantidad de material activo). Enacei­
te libre" es el material obtenido por extracción con panta­
no de una solución acuosa en etanol del producto. El produc­
to es entonces disuelto, reprecipitado y lavado como se ha 
descrito abajo.

La alimentación de d e fin a  contiene alrededor de
88% de d efin as 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 carbonos (0 -24%,
15

C-jg-29%, C^y-30%, C^g-17%, aproximadamente), y un margen de 

ebullición, a la  presión atmosférica, de alrededor de 
265-3003C (con 11% de residuo). En la  reacción de sulfona-342843
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ción la  alimentación de d e fin a  ea distribuida como una pe­
lícu la  que desciende por la  pared interior del tubo de 

reacción vertícálmente montado (6 metros de alto), desde 

l a  parte a lta  del mismo, y se inyecta hacia abajo una mez- 
5 d a  gaseosa de aire y SÔ  (4% de SÔ  por volumen) a una

proporción volumétrica alta , por e l centro del tubo de reac­
ción y desde la  parte a lta  del mismo. Los ingredientes son 
suministrados a lo s siguientes caudales por hora.

Alimentación de d e fin a 17,5

10 SO3 6,5 M

Oleum 3 !!

Ejemplo 2

Un d e fin a  de C^-C^g-sulfonato conteniendo a l-  
quenilo sulfonato sódioo e hidroxialcano sulfonato sódico 

15 es preparado y extraído en la  forma descrita abajo y mez-
dado con otros ingredientes como lo s indicados en l a  tabla 
siguiente, para formar una ere na. dental:

Porcentaje
Glicerina 27,1
Goma de Musgo Irlandés 1,3

20 Benzoato sódico 0,15
Sacarinato sádico 0,2
Agua 21,65
Olefina-sulfonato sódico recristalizado 2,0
Metafosfato sódioo insoluble (agente pulidor) 40,6 

25 Fosfato dicaloico anhidro (agente pulidor) 5,0
Dióxido de titanio 0,4
Fluoruro estannoso 0,4

Sabor 1,2

La pasta de dientes tiene un pH de 4,9, muestra 
30 una espuma muy satisfactoria  y rápida y tiene un sabor sa-

29.8.67 16 -
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tisfactorio . Estas propiedades son estables durante el a l­
macenaje en estufa a 602 C por cuatro semanas. Cuando se be­

bió jugo de naranja poco después de haberse cepillado lo s 
dientes con esta pasta dio una reacción de sabor sustan­
cialmente no indeseable.

El material detergente de sulfonato de d e fin a  

extraído usado en la  fórmula dada arriba es preparado ha­
ciendo reaccionar SÔ  diluido oon aire con una alimenta­
ción de defin a , seguido por un tratamiento del producto 

ácido visooso resultante con ácido sulfúrico de 97%, neu­
tralización por reacción a alrededor de 95^0 con hidróxi- 
do de sodio acuoso en exceso porcuatro horas, seguido por 

un tratamiento del producto acuoso y siruposo resultante 
en un par de tambores rotatorios calentados a alrededor de 

150SC para quitar e l agua; el producto resultante tiene 

un contenido de material aniónicamente activo de 74%, con 
relación a l producto seco, y un contenido de "aceite l i ­

bre" de alrededor de 2,4% (basado en la  cantidad de material 
activo). El "aceite libre" es un material obtenido por ex­
tracción con pentano de una solución acuosa en etanól del 
producto. El producto es entonces disuelto, reprecipitado 
y lavado, seguido por recristaliación, como se describe 

abajo.
La alimentación de d e fin a  contiene alrededor 

de 88% de defin as de cadena recta terminalmente no satu­
radas, teniendo un peso promedio molecdar de 230 y un la r ­

go promedio de cadena de alrededor de 15 a 18 carbonos 
(C ^-24%, C^g-29%, C^-30%, Ĉ g-17% aproximadamente) y tie ­
ne un intervalo de ebullición, a la  presión atmosférica, 
de alrededor de 265-3002C (con 11% de residuo). En la  reac-

3 4 2 8 4 3



ción de s d f  onación, l a  alimentación de d e fin a  es d is tr i­

buida como una película descendente por la  pared interior 
de un tubo de reacción verticalmente montado (6 metros de 
alto) desde la  parte superior del mismo, y una mezcla ga­
seosa de aire y SOg (4% SÔ  por volumen) es inyectada ba- 
oia abajo con un caudal volumótico alto por el centro del 
tubo de reacción desde l a  parte superior del mismo. Los 
ingredientes son suministrados en l a  siguiente proporción 
por hora: 17 kilogramos de alimentación de d e fin a ; 6,5 
kilogramos SOj; 2 ,5kilogramos de ácido sulfúrico.

do una solución 3:1 de acetona y agua y agregando 15 partes 
del sdfonato crudo a 100 partes de l a  solución. El s is te ­
ma es dejado descansar por l a  noche a 50RC. durante cuyo 
tiempo se disuelven casi todos lo s sólidos. Los sólidos 

restantes son separados y agregados a otra solución 3:1 de 
acetona y agua y dejados descansar otra vez por la  noche 

a 50SC. EL filtrado  es entonces separado del precipitado 
y combinado con el filtrado  original. Los filtrados son en­
tonces enfriados durante la  noche a 4,4^0 para formar un 
precipitado de d e fin a  sdfonato sódico. La extracción es 
completada separando e l precipitado del filtrado, lavando 
el precipitado con acetona y secnado.

analizada para determinar la  concentración de iones estan- 
nosos solubles y la  concentración de iones fluoruro solubles 

mostraba: concentración de iones estannosos solubles 0,24%; 
concentración de iones fluoruro solubles 0,07%.

Una formdación similar a la  del ejemplo dada 
arriba, excepto que el material detergente no es extraído

El d e fin a  sulfonato sódico es extraído preparan­

La preparación dental de este ejemplo cuando es

-  18 -
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del material detergentecrudo, muestra durante el análisis 

cantidades substancialmente más bajas de iones estannosos 

solubles y una concentración de iones fluoruro solubles 
sustancialmente menor; específicamente una concentración 
de iones estannosos de 0,144% y una concentración de iones 
fluoruro solubles de 0,02%, indicando un dentrifico mucho 
más inestable.

Resultados satsifactorios similares a aquellos 
obtenidos con el material detergente extraído de este ejem­

plo son obtenidos cuando el agente de fosfato dicálcico 
es omitido de la  formulación y cuando se emplea 0,76% de 
monofluorofosfato de sodio en lugar de fluoruro estannoso.

Es por lo tanto evidente que e l tratamiento del 
material detergente para eliminar por extracción substan­
cialmente todo el material inso-luble en agua y soluble 
en acetona, resultaba en la  obtención de una preparación 

dental estable, caracterizada por la  concentración efecti­
va de iones fluoruro y estannosos solubles.

Ejemplo 3

Se formuló un colutorio conteniendo los siguien­

tes ingredientes:
Porcentaje

Agua 73,7
Alcohol e tílico  25,0

Monooleato de Polioxietileno sorbitán 
(Tween 80) 0,7
d e fin a  aulfonato sódico 0,58

Sacarina 0,02
Los ingredientes y métodos para hacer defin a  

sulfonato sódico son como en el Ejemplo 1. El colutorio 

es completamente soluble, tiene una acción espumosa placen-

H A o a A X
29.8.67

-  19 -



tera cuando se toma en la  boca, y deja el aliento fresco.
Ejemplo 4

El siguiente colutorio es característico de 
ciertos aspectos de la  presente invención:

Agua

Porcentaje

73,7
Alcohol e tílico 24,95
Monooleato de polioxietileno sorbitén 
(Tween 80) 0,7
d e fin a  sulfonato sódico 0,58
Monof 1uorofosfato sódico 0,59
Sacarina 0,02

El procedimiento para hacer y recrista lizar el 
d e fin a  sulfonate sódico es como en e l Ejemplo 2. Este co­
lutorio es completamente transparente,, y homogéneo, tiene 

una acción espumosa placentera cuando se toma en la  boca 
y deja el aliento fresco. Este colutorio es particularmen­

te efectivo en inhibir iones de hidrógeno en una mezcla in­

cubada de saliva y glucosa.
Esta solicitud que corresponde a la  presentada 

en lo s Estados Unidos de América el 15 de septiembre de 
1.966, con el número 579.497 y 579.524, se acoge a lo s be­
neficios del artículo 51 del vigente Estatuto sobre Propie­
dad Industrial.
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Los puntos de Invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­
te de Invención en España, por VEINTE años, son los s i­

guientes:
1. - Un procedimiento de preparar una preparación 

dental que comprende mezclar un material detergente de sul- 
fonato de defin a, soluble en agua, con un agente dental 
dispersante compatible con dicho material detergente y for­
mar dicha preparación dental.

2 . -  Un procedimiento como se reivindica en la  

reivindicación 1, en el cual dicho sulfonato de olefina 
contiene un grupo defin íco  de 8-25 átomos de carbono.

3. -  Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 1, en el cual dicho sulfonato de olefina 
contiene un grupo olefínico de 12-21 átomos de carbono.

4 . - Un procedimiento como se reivindica en la s  
reivindicaciones 1-3, en el cual dicho sulfonato de o le fi­
na está presente en una cantidad de 0,05-10% por peso de 
la  preparación dental.

5. -  Un procedimiento como se reivindica en la s  
reivindicaciones 1-3, en el cual dicho agente dental disper­
sante es una mezcla de agua y alcohol en una proporción de 
1-20:1 por peso y dicha preparación dental es un colutorio.

6. - Un procedimiento oomo se reivindica en la  
reivindicación 5, en el cual dicho sulfonato de olefina es­
tá presente en una cantidad de 0,1-7% en peso de dicha pre­
paración dental.

7 . - Un procedimiento oomo ae reivindica en la s3 4 2 8 4 3
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reivindicaciones 1-3, en el cual dicho agente dental d is­
persante es un material pulidor dental sólido, insoluble 

en agua, y dicha preparación dental es un dentífrico.
8 . - Un procedimiento como se reivindicaen la  

reivindicación 7, en el cual dicho sulfonato de d e fin a  es­

tá  presente en una cantidad de 0,5-5% por peso de la  pre­
paración dental.

9. -  Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 7, en el cual dicho material pulidor dental 
comprende metafosfato sódico insoluble.

10. - Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 7, en el cual dicho material pulidor dental 
comprende fosfato dicalcico.

11. - Un procedimiento como se reivindica en la s  
reivindicaciones 7-11, en el cual dicho material pulidor 
dental está presente en una cantidad de 20-99% por peso de 
dicho dentífrico.

12. -  Un procedimiento de preparar una preparación 
dental que comprende mezclar un compuesto de fluoruro solu­
ble en agua con un material detergente de sulfonato de ole- 
fina, que comprende alrededor de 95% de un material deter­
gente soluble en agua, incluyendo por lo menos 62% por peso 

de un sulfonato de alquenilo de cadena larga soluble en 
agua, y con un agente dental dispersante compatible con di­
cho material detergente y formar dicha preparación dental.

13. - Uh procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 12, en el cual dicho sulfonato de d e fin a  
contiene un grupo olefínico de 8-25 átomos de carbono.

14. - Uh procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 12, en el cual dicho sulfonato de d e fin a3 4 2 8 4 !
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contiene un grupo defin íco  de 12-21 átomos de carbono.
15. -  Un procedimiento como se reivindica en la s  

reivindicaciones 12-14, en el cual dicho material detergen­

te de sulfonato de d e fin a  está presente en una cantidad
de drededor de 0,05-10% por peso de la  preparación dental.

16. -  Un procedimiento como se reivindica en la s  
reivindicaciones 12-14, en el cud dicho agente dentd dis­
persante es una mezcla de agua y dcohol en una proporción 

de 1-20:1 por peso, y dicha preparación dentd es un colu­

torio.
17. - Un procedimiento como se reivindica en la  

reivindicación 16, en el cud dicho m aterid detergente de 

sulfonato de d e fin a  está presente en una cantidad de 0,1-7% 
por peso de la  preparación dentd.

18. - Un procedimiento como se reivindica en la s  
reivindicaciones 16 y 17, en el cud dicho fluoruro solu­
ble en agua está presente en una cantidad suficiente para 
dejar libre drededor de 0,0013-0,13% por peso de iones 
fluoruro en dicho colutorio.

19. - Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 18, en el cud dicho fluoruro soluble en 
agua es monofluorofosfato de sodio, y la  proporción de di­

cha agua a dicho dcohol es de 3-20:1 por peso.
20. - Un procedimiento como se reivindica en la s  

reivindicaciones 12-14, en el cud dicho agente dentd dis­
persante es un materid pulidor dentd sólido, insoluble en 

agua, y dicha preparación dentd es un dentífrico.

21. - Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 20, en el cud dicho materid detergente de 
sdfonato de d e fin a  está presente encuna cantidad de 0,5-5%2 8 4
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22. -  Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 20, en el cual dicho agente pulidor dental 

es metafosfato sódico insoluble.
23. - Un procedimiento como se reivindica en la  

reivindicación 20, enaL cual dicho material pulidor dental 
comprende metafosfato sódico insoluble y fosfato dicalcico 

en una proporción de 9:1 por peso.
24. - Un procedimiento como se reivindioa en la s  

reivindicaciones 20-23, en el cual dicho material pulidor 
dental está presente en una cantidad de 20-99% por peso de 
dicho dentífrico.

25. - Un procedimiento como se reivindica en la s  

reivindicaciones 20-24, en el cual dicho fluoruro soluble 
en agua está presente en una cantidad suficiente para de­
jar libre de 0, 005- 1% por peso de iones fluoruro en dicho 

dentífrico.
26. -  Un procedimiento como se reivindica en la  

reivindicación 25, en el cual dicho fluoruro soluble en a- 
gua es fluoruro estannoso.

27. -  Un procedimiento como se reivindica en la  
reivindicación 25, en el cual dicho fluoruro soluble en 
agua es monofluorofosfato sódico.

28. - Un procedimiento de preparar una.preparación 
dental. (Clase Internacional A6lk).

Tal y como se ha descrito en l a  Memoria que an­
tecede y para lo s fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de veinticinco hojas escri­
tas a máquina por una sola cara.

Madrid, ^ SER

P .A .

AKanaí Etza&n-K
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