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La invencidn se refiere a productos dentales
o formulaciones de pastas dentales estéticamente agrada-
bles, que tienen caracteristicas mejoradas de limpieza y
lustre y, que tienen dispersadas en las mismas aglomeraw-
dos macroscdpicamente visibles, comprendiendo cada uno
de los aglomerados una pluralidad de subparticulas de un
material abrasivo mantenido unido por un agente aglutinan-
te, a tales aglomerados, y a métodos para hacerlos. Pér?z
un efecto visual y para proporcionar caracteristicas eéz
téticamente azradables, los aglomerados visibles preféli&
riblemente contrastan con la base de pasta dental paré
proporcionar un efecto de moteado.

Los materiales abrasivos que.se consideran sn

la invencibn incluyen sustancias inorgénicas que son bidu

conocidas por sus propiedades abrasivas. Los abrasivos . -

apropiados tienen una duLeza ‘en la escala lohs entre al-
rededor de 2 ¥y 10 e lncluyen materiales duros abrasmvos
gue han sido usados durante muchos' aiiog como agentes pu-
lldores industriales (dureza Mohs 5-10) asi como aquellos
mids tipicamente usados en las formu1901ones de yastas den-
tales,

, Ta funcién principal de una sustancia abrasi-
va en las férmulas que se¢ tiene la intencidn de ser usa-

das en la cavidad oral es eliminar varios depbsitos, in-

cluyendo una pelicula o membrana de la superficie de los
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dientes. La pelicula o membrana es una pelicula que se
adhiere fuertemente, la cual a menudo contiene pigmentos
pardos o amarillos e imparten una apariencia desagrada~-
ble a los dientes. Otra funcibén deseable de los agentes
dentales abrasivos es proporcionar un efecto cosmético
dando lustre a la superficie de los dientes: Un ma?erial
abrasivo ventajoso para su incorporacidn en las;fbrmula-
ciones de pastas dentales debe llevar a un méxiﬁé'la eli~-
minacibn de la pelicula y el lustre o pulido sin ‘causar
una abrasién indebida a los tejidos orales duroéﬁ'ﬁarti»
cularmente la dentina. | o
. La dentina es un tejido sustancialmente mis
blando que el esmalte y estd expuesto en las beccas de los
individuos con una redraccidn de las encias. Al evaluar
la aptitud de un material abrasivo para su uso0 en una
pasta dental, su abrasividad frente a los tejidus de la
dentina es de especial consgideracidn. Un material sbrasi-
vo que tenga un efecto elevado de limpieza y lustre sobre
el tejido del esmalte pero que también raspe y elimine
cantidades sustanciales del tejido de la dentina no seria
deseable, para empleo en las formulaciones de las pastas
dentales,

Una ventaje principal de la presente invencidn
es que se pueden producir pastas dentales de gel opacas,

visualmente transparentes y translicidas, que estin ca-



racterizadas por su capacidad para efectuar una excelente
limpieza y lustre de la superficie esnaltada de los dien=-

. tes con una cantidad minima de abrasidén a los tejidos

mis vulnerables de la dentina. Les formulaciones de las
5 pastas dentales de la invencidén incluyen una combinacidn
de materiales abrasivos para lograr el efecto dessado,
41 wenos parte del material abrasivo de la nueva féfgﬁla—
cibn estd en la forna de subparticulas abrasivas manténi-
das juntas, mediante un agente aglutinante adecuado,wfa-
10 - rd proporcionar aglomerados visibles. His particularnente,
la iaveneidén incluye los sizuientes aspectos que sewrdan
descritos 3 continuacidn con mds amplitud:
. 1. Pormulaciones de pastas dentales que contieien
aglomerados macroscbdpicamente visibles, que?com-
15 . prenden subparticulas de naberial abrasivo.§on .
m aglutinante ingoluble en agua en una.ﬁ?lg-
cibn de neso de 9C-1G partes de subparticulas
a 10-90 partes de aglutinante, tales aglonera-
dos per se y nétodos para fabricarlos.

20 : 2. Pornulaciones de vastas denbales que contvisnen
aglomerados meceroscdpicamente visibles, que
contienen subparticulas de maberial abrasivo
con un aglutinante insoluble en agua de resi-
nags termoplisticas, gomas, geles, polimeros,

25 parafinas y/o ceras, tales splomerados per 5¢
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v los métodos para fabricarlos, incluyendo
particularmente aglomerados de polimeros .
insolubles con materiales abrasivos.

3. Formulaciones de pastas dentales que compren-
den un vehiculo transparente conteniendo un
agente pulidor dental impalpable, insoluble
en agua, de susbancialmente.el misqg;iﬁdice
de refraccidn que la base transpareh%e; el
cual estd por lo tanto sustancialmeﬁfe invi-
sible en la misma, y aglomerados méﬁécsc6pi-
camente visibles de subparticulas de ‘mate~
rial abrasivo.

Cuando ciertos agentes abrasivos denlales con-
vencionales son aifladidos a un vehiculo de gel visualmente
transparente, el gel usualmente se vuelve fturbio v opaco,
lo cusl alpunos clientes consideran menos deseap}; desde
un punto de vista estético, que un vehiculo transparen=-
te. Los ingredientes abrasivos que tienen un indice de
refraccibén sustancialmente el mismo que el del vehiculo
de gel, han sido usados vehtajosamente en las pastas den-
tales de gel transparente, para proporcionar buenas carac-
teristicas de limpieza y lustre sin afectar seriamente
la transparencia del vehiculo de gel. Las pastas dentales
de la presente invencién incluyen aglomerados visibles

particulares de subparticulas abrasivas mantenidas juntas
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por un agente aglutinante que, cuando es dispersado en un
vehiculo de pasta dental de gel transparente, que tienen
un ingrediente pulidor invisible, proporciona caracteris=—
ticas significativamente mayores de limpieza y lustre
asi como un efecto de moteado atractivo sin enturbiar

u opacificar el vehfculo de gel transparente, como ocu~

rriria si las subparticulas abrasivas fueran incorpoxadas

v
. ® .
*oet

directamente en la pasta dental transparente, y sin aumen-

veoo

tar significativamente la abrasividad de la formulaci@n
sobre el tejido de &entina expuesto. o

' Ademds de proporcionar una'mejbra significante
de la limpieza y el lustre a la pasta dental sin un aumen-

tQ significativo de la abrasién de la dentina, los aglo-

‘merados abrasivos visibles pueden proporcionar un efacto

de moteadp atractivo a las pastas dentales de amboé‘tf?
Dot 0pacos. y tranaparenﬁes. ,5:~,

_ Los aglomerados visibles de la invencidn son
sustancialmente insolubles en el vehiculo de gel o matriz
vy mantienen su integridad f£isica durante el mezclado y
el almacenaje con la vbase de la pasta dental. Cuando son
gometidos a una agitacibn mecédnica tal como durante el
cepillado de los dientes, los aglomerados son reducidos
por desintegracibn o deformacibén o de otra forma se vuel~

ven sustancialmente impalpables en la boca y estén en una

forma que es fécilmente eliminable de la boca por enjuague.
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Para su uso en los aglomerados visibles de la in-
veneibn las particulas abrasivas apropiadas deben tener pre-
feriblemente una dureza Mohs de por lo menos 2 y un tamaﬁo
de particﬁla entre alrededor de 0,1 y 50 micras,. aunque po-
drian ser usadas con éxito, particulas mayores dependiendo
de su sgensacidn en la boca, Representativos de tales mate-
riales apropiados que tienen un grado de dureza Mqﬁé,én el

“ a2

nargen de 2-5 incluyen las sales de fosfato insoluﬁ;eh tal
como metafosfato sddico o potédsico insoluble, pirofostato

de calecio, ortofosfato de magnesio, fosfato tricéié??é,_fos-
fato dichlcico dihidratado, fosfato dichleico anhi&aé, ¥y
gimilares. Materiales abrasivos duros apropiados, hib tienen
un grado, de dureza Mohs de ‘por 1o menos alrededor.-ds S in=-
cluyen el silicato de zirconio (ZrSi0,), silice (arena y
cuarzo), vidrio molido, silicato cdlcico, carburo-de sili~
cio (arenisca), piedra pbmez, alimine, ilmenita (;g?ioa),
Ce0,, F°205’ (hematita), 8n0,, topacio (hidroxi—flu&ro-si—
licato de sluminio) y Tiog. Cualquiera de las muchas otras
sustancias minerales, tales como silicatos minerales duros,
naturales o sintéticss, las cuales tienen la dureza especi-
ficada anteriormente y los requerimientos de tamailo de par-
ticula, pueden ser usadas de acuerdo con la invencidn. Agio~
merados visibles de acuerdo con la invencidn, que contienen
subparticulas de silicato de zirconio como el material duro

abrasivo, se ha encontrado que proporcionan un efecto cosmé—
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tico particularmente ventajoso sin un aumento significativo
en la abrasidn de la dentina y son preferidos,

Efectos estéticos particularmente ventajosos pue-
den ser obtenidos en las formulaciones de las pastas denta-
les del tipo transparente usando aglomerados de subparticu-
las abrasivas que tienen un indice de refraccibm dentro del

margen de alrededor de 1,5 a 2,7, particularmente 1,7 a 2,2,

‘Cuando estos aglomerados especiales son dispersados en una

matriz de gel transparente, teniendo un Indice de refraccibn
de alrededor de 1,4 a 1,5 resultan efectos de reflexifdn de
luz dnicos incluyendo und delineacidn acusada de los limi-

tes de 1os distintos aglomerados tridimensionales frente a

-una matrlz de gel contrastante, que forma una dlspersmén

transparente brillante. Las subparthulas preferidas de si-
licato de zirconio tienen un indice de refraccién de alrede~
dor de 1,9 a 2,1 y son particularmente atractivas en la fér~

nula de gel transparente. ey

La preparacidn de particulas abrasivas apropiadas’

para su uso de acuerdo con 1a invencidn puede ser lograda

por téenicas convencionales bién conocidas en la téenica.

Por ejemplo, las subparticulas preferidas de silicato de
zirconio pueden ser obtenidas del mineral de silicato de zir-
conio por una técnica de molino de bola en la cual una en-
volvente cilindrica o cbnica gira sobre un eje horizontal,

la cual estéd cargada con un medio moledor tal como bolas

31-7-72 -8-
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de acero, pedernal o porcelana. La molienda es llevada a
cabo por la accidén de volteo de las bolas sobre el material
gue va a ser molido. Ias particulas de silictado de zirco-

nio que son molidas por las bolas tienen superficies relati=-

" vamente uniformes y una accibén buena de limpieza y lustre.

El tamafio deseado de particulas puede ser aislado por las

técnicas convencionales de cribado o tamizado. N

El silicato de zirconio y otras particuias~abrasi-
vas duras pueden también ser preparados por un moliho.da mars
tillos. Los molinos de martillos utilizan un eje rotatorio
de élta velocidad, que tiene una pluralided de maﬁtillos 0
bafidores nontados sobre el migmo, Los martillos pﬁeden ser
elementos en forma de T, barras o anillos fijados . o.pivota-
dog en un alojamiento gque contiene placas o revespimientos
moledores., La accidn moledora resulta del impacto‘epbre el
material que estd siendo molido y los martillos er movimien-
to, Cuando el gilicato de zirconio es molido por,ﬁﬁa téoni~
ca de trituracibn tal como el molido por martillos, se pro-
ducen particulas rugosas relativamente 4sperasg, que tienen
una buena acciébn de limpieza y lustre. Las mezclas de sili-
cato de zirconio molido por un molino de martillo pueden
también ser usadas ventajosamente en esta invencidn.

De acuerdo con la invencidn una pluralidad de
particulas abrasivas duras, a las que algunas veces ge ha-

ce referencia aqui como subparticulas, teniendo una dureza
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Mohs de alrededor de 5 a 10 vy un didmetro medio de particula
entre alrededor de 0,1 y 10,0 micras, o mayor dependiendo del
grado de conbtexbura arenosa deseado en la pasta dental final,
son unidas juntas por un agente aglutinapte para formar una
pluralidad menor de aglomerados visibles, que tienen propie-
dades abrasivas, los cuales son incorporados subsiguientemen-
te en una pasta dental, Para obtener el efecto de moteado de-
seado, las particulas de aglomerado deben contrastar con la
base de la pasta dental. Por lo tanto, los aglomerados pue=
den ser blancos o coloreados, dependiendo del color de la
pasta dental.

fos aglomerados abrasivos visibles de acuerdo con
la invencién, pueden variar en su tamafio de particula, desde

alrededor de 100 a alrededor de 1.000 micras, prefegiblemen—

Tte entre 200 y 500 micras y son visibles macroscépigqmpnte

de modo iﬁ@ividual, sobre las superficies de las pasta; den-
tales opacas y sobre la superficie y en el interior de una
formulacidn de pasta dental de gel transparente apropiada.
Desde alrededor del 0,5 a alrededor del 10,0 por éiento; pre=-
feriblemente desde el L al 5 por ciento en peso de las nue=
vas particulas slgomeradas abrasivaé pueden sepr sfiadidas y
dispersadas en una formulacidn apropiada de pasta dental pa=-
ra obtener las earacteristicas deseadas de limpieza, lugtre
y de &stetica, aunque se pueden usar cantidedes mayores o

menores dependiendo del efecto deseado, Los aglomerados pue- -
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den incluir un agente aglutinante y‘un material abragivo du-
ro en una proporcidn de peso entre 1:9 y 9:1.

En el primer aspecto de la invencién mencionado grri«
ba, el agente aglutinante puede ser cualquier aglutinante in-
gsoluble en agua siempre y cuando esté presente con las subpar-
t{iculas abrasivas en una relacifn de peso de 90 a 10 partes
de abrasivo a 10 a 90 partes del aglutinante. En partiéular el
aglutinante insoluble en aéua puede ser uno o més dei@a%eria-
les termoplésticos, resinas, gomas, geles, parafinas::éeras,
polimeros, écidos grasos superiores y sales de los ﬁiéﬁbs‘tal
como Acido estedrico, estearato de magnesio, estearaéo;de cal-
¢io y similares, Cualquiera de estos materiales puede ser usa-
do dentro de los mirgenes expuestos para unir las subpgrticu-
lag abrasivas en los agregados por los métodos de mezzlado
en seco y/o el procedimiento de granulacidén himeda descrito més
adelante. A

En el segundo aspecto de la invencidn los égentes
aglutinantes comprenden la clase amplia de materiales insolu-
bles en agua, incluyendo materiales termopldéticos, resinas,
gomas, geles, polimeros, parafinas, ceras y similares conoci-
dos en la téenica como aglutinantes, Un grupo preferido de
asglutinantes de acuerdo con este aspecto de la invencibn son
los materiales naturales y sintéficos clasificados como ter-
moplésticos, es decir, materiales que se sblandan y se hacen

moldeables cuando son calentados. Representativo de este l-

“1)e
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timo grupo son los polimeros etilénicamente no saturados tal
como polietileno, poli(cloruro de vinile), poli(acetato de
vinilo), copolimeros de poli(cloruro de vinilo) y alcohol vi-
nilico, acetato de vinilo, y cloruro de vinilideno, poliesti-
reno, polimetilestireno; cauchos sintéticos tal como copoli-
meros de estirenobutadieno y copolimeros de alfa-metil=gsti-
reno y vinil~tolueno; polimetacrilatos, tal como poli(meta=
crilato de metilo), poli(mebacrilato de etilo), poli(meta-

erilato de isopropilo), poli(metacrilato de isobutilo); po-

" liacrilatos; poliamidas tal como nylon; celuldsicos tal co-

mo acetatos y bubtiratos; policarbonatos; compuestos fenoxis
tal como polimeros de bifenol-A y epiclorohidrina; polime=~
rog de monbmeros que contienen por lo menos 2 grupos poli~
merizables que son inicialmente hechos moldeables cuundc

son calentadog y se endurécen subsiguientemente cuandpﬂse

v

continla el calentamiento, tal como el poli(metacrilayp'da
alilo) y los polimeros de los di-ésteres del &cido metacrd-
lico y etilenglicol; resinas de cumarons-indeno, polimeros,
perafinas y ceras incluyendo ceras naturales tal como la de
carnauba y mezclas de los materiales anteriores. Este as-
pecto no tiene la intencidn de incluir écidos gfasos supe-.
riores tal como el Acido estedrico y sales de los mismos
excepto cuando puedan estar presente en las ceras natura-

les. Todos estos materiales se pueden usar para unir las

subparticulas abrasivas en los agregaedos por los métodos

=)2w
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de mezelado en seco y/o el procedimiento de granulacidn
en hfimedo deserito aqui mds adelante.

Una ventaja de los aglutinantes insolubles en ‘
agua e¢s la estabilidad de los aglomerados en la pasta den-
tal después de que han sido expuestos al liquido descrito
aqui més adelente. Al distribuir la pasta dental, los aglo~
merados no se vetean sino que se mantienen distintoéq&fbri-
llantes. Sorprendentemente, afin cuando los aglomerados'éon
de un tamafio macroscdpicamente visibles, son impalpaﬁiés
en la boca durante el cepillado,

Resultados particularmente ventajosos puedén ser
obtenidos al preparar agregados utilizando un agente.agluti-

nante termoplédstico insoluble en agua, que tiene un peso mo-

| lecular entre alrededor de 500 y alrededor de 20.000_y prefe~

riblemente por lo menos de alrededor de 1.000. La dureza, ex-
presada como décimas de mm, de penetracibén de aguja (100 gra=
mos/5 seg./252C. ASTM D-1321), de los materiales preferidos
en esta clase es tipicamente entre alrededor de 1 ¥y 15 a pe-
sar de que ge pueden ugar grados més duros si no son objeta-
bles en la pasta dental final., En la table siguiente se da
una iista de las propiedades de los agentes termoplisticos

aglutinantes representetivos de esta clase preferida.

-13-
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V.M. en CP°

Resgina PoMcM.l aprox, Dureza3 D4
Polietileno® 2.000  1059C, 3,5 0,92 200 (14020)
" 2.200  1079C, 3,0 0,92 220 ©
n 3,500 116G, 1,0 0,93 350 "
n 5.000  1092¢, 2,5 0,92 4000
" 1.500  1029C, 7,5 0,91 145 o
u 1.100 1952, 80,0 0,89 B0 m
n 2,000 962C. 9,5 0,91 230
u 3,500  2049C, 2,0 0,92 500  w
" oxidado!  1.800  1042C. 4,0 0,94 320 (12590)
3,000 1062C. 3,0 0,94 1200  ®
poliamida8 6,000~
9,000 1102G, 4 0,98 2200 o
. " 95eC, 15 0,98 1100 "
n n 11090, 3 0,98 3800
copolimero
531205 tires i
no y vinile
tolueno’ 1,000  1009C, - -

1 = peso molecular medio

3500 (14090}

2 = Punto de ablandaniento (aprox.) A3TM E-28

3 = 0,1 mm. pénetracibn de la apuja ASTM DI-1
. (iOO gramos/5S seg./252C.) 21

4 = densidad

5 = viscosidad media CP(centipoises)

31-7-72




6., Disponible de Allied Chemical Company bajo la marca regis-
trada A-C grados de polietileno 6, 6A, 7, 74, 8, 8A, G615,
617, 6174, G-201 y 400.

7. Disponible de Eastman Chemical Products, Kingsport, Tenn;

5 bajo la marca registrada EPOLENE. Estos materiales son

emulsificables y tienen un valor 4cido y un indice de sa-
ponificacién de 9-10. Materiales similares estén dispéni—
bles de la Allied Chemical Company bajo la marca régi;tra-
da A-C, calidades de polietileno 656, 629, 655 y 68G.

10 8.~ Producida a partir de la etilendiamina de acuerdo -con la
patente de log EE,UU. nfmero 2.379.413. Disponible'dé'la
Chemical Division de General Mills Co., Kankakee, Tll. ba~-
Jo la marca registrada Versanid grados 930, 940 y 950.

9, Disponible de Picco Resin Company, Clairton, Pa., bajc la
15 marca registrada Piccotex 100, '

In el tercer aspecto de la invencibn mencionado an-
tes en esta descripcibén todos los aglutinanfes insolﬁﬁiés en
agua anteriores pucden ser usados asi_como otros aglutinantes
tal como los materiales solubles en agua, incluyendo la goma

20 acacia (arébiga), gelatinas, almidones, carboximetilcelulosas
de metal alcaligo, polietilenglicoles, glucosa, sadarosa, ne-
tileelulosa, carboxietil-~hidroximetil~celulosas, alginato do
sodio, polivinil-pirrolidona, alcohol polivinilico, Musgo Ir-
landés, goma de tragacanto, gel de silicato de aluminio y mag-

25 nesio, y similares, asi como mezclas compatibles de los agen-

31-7-72 =15~



tes aglutinantes.

Los materialey aglutinantes anteriores son no téxi-
cos ¥ no atacan el material del que estd hecho el tubo envasa-
dor para la pasta dental (usualmente aluminio o plomo).

5 Diversos métodos para formar subparticulas abrasivas
en aglomerados son considerados por la invencidén. Un método
comprende mezclar en seco el agente aglutinante en forma de
polvo con las subparticulas abrasivas, opcionalmenté coun un
agente colorante apropiado si se desea un colorante. En el pri-

10 mer aspecto de la invencidén la proporcidn de peso de agente
aglutinante & material abrasivo puede variar desde alrededor
de 1:9 a 9:1 pero esta proporcibn no es esencial en loy as~
pectos segundo y tercero, La mezcla seca es entonces 2cloca~
da en un aparato calentador y calentada uniformemente y mez-

15 clada hasta que el materisl del agente aglutinante se ablande
¥ comience & aglomerarse, Un aparato calentador apropiado de-
be proporcionar un calor sustancialmente uniforme a la'mézcla '
geca para evitar puntos calientes y la fusidén real del mate-
rial del agente aglutinante., Representativo de tal aparato

20 calentador apropiado son los bafiog de aceite calentados y
fluidizados Y los baifios de arena.' '

Cuando la masa de subparticulas abrasivas y material
de agente aglutinante comienza a aglomerarse, es decir, entes
de que el agente aglutinante llegue a estar fundido, es reti-

25 rade de la fuente de calor y enfriada a una temperatura por

31=7-72 ]G
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debajo del punto de.ablandamiento del agente aglutinante mien-
tras que continla siendo mezclada, Lo masa enfriada es entonces
molida en forma de particulas en un aparato apropiado tal como
un molino de bolas o de martillo, El didxido de carbono sbélido
puede ser afladido durante la etapa de molienda con el fin de
impedir que la ftemperatura se eleve por encima del punto de
ablandaniento del mabterial del agente aglutinante debido al ca~
lor generado dursnte la molienda. Las particulas agloheradaé
regultantes tienen tipicamente una forma irregular.'Eliéamaﬁo
degeado de particulas es aislado tomizando el material en
particulas a través de tanices calibrados apropiados.‘ééneral—
mente la porcidn del material en particulas que pase 2 tra-
vés de un temiz con una malla de 841 micras de abertura y es
retenids por un tamiz con wuna malla de 177 o 250 micras de
abertura es la preferida para su uso de acuerdo con la invene
cibn. | .

Otro procedimiento comprende calentar el material
termopléstico aglutinante hasta que esté fundido y mezclar
uniformemente las subparticulas del material abrasivo on la
masa fundida, Ia masa fundida puede ser subsiguientemunte
solidificada por enfriamiento, sometida a molienda, y tami-
zads para aislar los aglomerados en el margen de tamafio de=-
geado, Bata téenica es ventajosa pars ser ugada con materia-
les de apente aglutinante que tienen un punto de fusidn neto

tal como la cera de carnauba y la parafina,
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Las particulas aglomeradas producidas por los

procedimientos anteriores tienen usualuente una forma irregu~

lar y tienen tamafios medios de particula entre alrededor de

V 177 y 840 micras. Desde luego, cualquier fraccidn de este

margen de tamafio de particulas puede ser adicionalmente
aiglada para una aplicacibn particular, Las particulas aglo-
meradas que tienen un didmetro uwedio de particula entre al-
rededor de 250 y 420 micras son particularmente ventajosas.
Métodos y agentes aglutinantes alternativos pue-
den ser usados para hacer visibles los aglomerados de sube-
perticulas abrasivas de acuerdo con la iﬁvencibn. Por siem-—
plo, los aglomerados visibles de subparticulas abrasivas |
puedén ser hechbs ufilizando técnicas de compresidén direc-
tas bien conocidas en la técnica de hacer tabletas. Agentes
aglutinantes apropiados para aglomerar las subparticulas
abrasivas por la técnica de compresidn directa incluyeun
las gomas tal como la goma de acacla y la gowma de traéacan—

to, gelatinas, almidones y polietilenglicoles ag{ como los

materiales insolubles descritos en lo wue antecede, fn cl

: método de compresién directa para formar los aglomerados,

una mezela de un agente aglutinante y subparticulés abrasi-
vas son comprimidas en una prensa para hacer tabletas para
produqir una tableta. La tableta es subsiguientemente dis-~
gregada en un equipo moledor apropiado y cribada para recu-

perar el margen deseado de tamafios de particulas.
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Los aglomerados de subparticulas abrasivas
pueden ser producidos por un pfocedimiento,de granulacidn
himedo en el cual las subpartlculas de material abrasivo‘
son humedecidas con una solucién de disolvente de un 3gen-
te aglutinante apropiado para foriar una nasa hieda la
cual es subsiguientenmente forzada a través de un tawniz
que tenga aberturas del tamafio deseado. Los a;lomeradbs
htmedos formados son entonces secados por aire o en un
horno y tamizados adicionalmente para aislar un maf@en
de tamafio especifico de aglomerados. Bl procedimierto de
granulacién himeda puede ser usado por si mismo para pro-
ducir aglomerados 6 en combinacidn con comprensidn direc-
ta para formar una tableta que puede ser subsiguientenente
disgregada 7 sanizada para aislar los aslomerados del ta-
maflo deseado. De acuerio con el tercer aspecto de la_in—
vencidn puedeﬁ ser usados aslomerados abrasivos unidqs
por la amplia clase de agentes aglubinantes antes défini-
da.

Los aglomerados que son altamente ventajosos
para las pastes dentales de cada uno de los tres aspeclos
de la invencidn, particularmente el tercer aspecto, pue~-
den ser producidos por el método sipuiente.

Particulas de material de agente aglutinante
termeopldstico del margen de tamanio deseado para los aglo-

merados terminados y subparticulas de material abrasivo
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en el margen de tamafio entre alrededor de 0,1 y 10 micras
son mezcladas en seco en un recipiente apropiado., La mez-
¢la seca comprende preferiblemente desde alrededor de 10
al 90 por ciento en peso del agente aglutinante y desde

alrededor de 90 al 10 por ciento en peso de subparticulas
abrasivas. El recipiente que conbiene la mezcla es enton-
ces colocado en un aparato calentador apropiado y hecho

girar a una velocidad suficiente para hacer que la mezcla

dé vueltas mientras se estd calentando. Preferiblemente
~

la mezcla es calentada a una temperatura ligeramente por

debajo del punto de ablandamiento del agente aglutinante

y dd vusltes durante alrededor de 15 minutos mientras es-
t4 siendo calentada a esa temperatura. Debe tenerse cuida~-
do de asegurarse de que las particulas del material del
agente aglubinante no se aglomeren entre ellas mismas o

se fundan.,

Ia mezcela seca es hecha girar continuamentz ¥y
calentada hasta que sustancialmente todas las subparticu-~
las son incrustadas en la superficie ablandada de las par-
ticulas del materisl del agente aglutinante, Cuando las su-
perficies de las particulas del material aglutinante estén
sustancialmente exentas de subparticulas sueltas no unidas,
se termina el calentaﬁiento 7 las particulas son enfriadas.
Las particulas aglomeradas pueden entonces ser tanizadas pa-

ra elininar cualesquiera finos que puedan estar presentes y
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subsiguientemente recalentadas y volteadas durante otros
15 minutos.

Las particulas aglomeradas producidas por el pro- .
cedimiento anterior retienen generalmente la configuraciBn
de las particulas del agente aglutinante inicialmente car-
gadas al recipiente calentador. Usualmente las particulas
del material del agente aglutinante tienen forma elirsoidal
o esféricag con bordes redondeados en lugar de dentados.

Los nuevos aglomerados tienen una cortesza super-
ficial que comprende subparticulas de material abrasivo
duro dispersado en el agente aglubtinante y principalmente
un nGcleo interior sbélido del material del agente aélutinan-
te. Desde alrededor del 5 al 10 por ciento de losnaglomera—
dos producidos por este procedimiento son sustancialmente
iguales que los aglomerados corn un nficleo sélido,jéxbepto
que tienen un nfcleo interior hueco. La proporclén de aglo-
merados con un nicleo interior hueco producidos pox el méto-
do anterior puede ser elevada, aumentando el tiempo de ca~
lentamiento de la mezcla de agente aglutinante y subparti-
culas abrasivas,

Ademds, hasta alrededor del 50% en peso de los
aglomerados estén usualmente en forma de pequeilas particu-
las de agente aglutinante con subparticulas abrasivas in-
crustadas en el mismo, aglomeradas juntas para formar aglo-

merados semejando agregados del tamafio deseado. Las particu=
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las pequeilas que forman los aglomérados senejando aprepa-
dos son aparentemente finos del material del agente aglu~
tinante originalmente presente en la carga del agente aglu-
tinante al recipiente calentador,

Se deberid notar gue aunque cl procedimiento an-
terior produce tipicamente una mezcla de aglomerados con
un nidcleo sb6lido y hueco y del tipo de agregados, puedan
resultar variaciones en las condiciones del tratamiento y/o
tamafio de partvicula de la alimentacidn del agente aglutinan-
te inicial en mayores o menores cantidades de cualquisia de
log diferentes tipos de aglomerados. De acuerdo con este
agpecto de la invencién los aglomerados abrasivos visibles
pueden estar solamente en forma de ya sea aglomerados con
un niicleo sblido, un nficleo hueco o del tipo de azregados
0 una mezcla de cuslquiera de dos o de los tres tipoé'én
cualquier proporcidn. B

Los dibujos muestran los diversos tipos de’ aglo-
merados producidos por el método anterior en los cuales:

Ta figura 1 es una fotomicrografia de 40 aumentos
mostrando un surtido de aglomerados abrasivos de acuerdo con
la invencién.

Ia figura 2 es una fotomicrografia de 400 aunen-
t08, que nuestra el interior de un agiomerado con un nicleo
interno s6lido de acuerdo con la invenciédn,

La figura 3 es una fotomicrografia de 400 aumen-




)

tos que muestra el interior de un aglomerado con un nicleo

interior hueco de acuerdo con la invencién,
Las fotomicrografias fueron hechas usando un
nicroscopio electrbénico de exploracidén Cambridge, usando
5 una luz reflejada sobre la escala indicada.
Los nficleos interiores de ambos aglomerados,
los del nfcleo sblido y el nfclec hueco estén susharcial-
nmente exentos de subparticulas de material abrasiﬁo,.esede~
eir, las subparticulas de material abragivo estén concentra-
10 das en una corteza de agente aglutinanta extendiéndose des~
de la superficie del aglomerado hasta el nlcleo interno.
La corteza de material aglutinante es un material fundido
mientras que el nfdcleo sdlido central es distinto y en el
mismno estado fisico que el material del agente aglutinante
15 original. Como se muestra en la figura 2, el exahén nicros-
¢bpico de particulas seccionadas con un nfcleo s6iido muies=
tra una linea clara de separacibén entre la corteza fundida
y el nficleo sbélido de material de agente aglutinante. Bl
nidcleo interno sdlido o hueco de los aglomerados tiene
20 usualmente un didmetro de alrededor de 50 a 955 del didne-~
tro del aglomerado, Tipicamente un azlonerado con 400 nie-
cras de didmetro contendria virtualmente todo el material
abrasivo en una concha o envolvente exterior de-ﬁéterial
aglutinante de slrededor de 10 a alrededor de 10C micras

25 de espesor, El nfcleo interior de los aglomerados con 4C0
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micras de didmetro seria tipicamente de alrededor de 200
a 380 micras en didmetro y virtualmente exento de material
abrasivo,

Como se ha mencionado previamente, los nuevos aglo-

merados abrasivos macroscédpicamente visibles pueden ser co-

loreados en contraste con la pasta dental. Cualquier agente
colorante no Loxico apropiado para ser usado en la boca ¥
compatible con los ingredientes de los aglomerados pucdc ser
usado para este propdésito. Los agentes colorantes apropiados
son usualmente conocidos en los Ei,UU, como colorantes o
pigmentos FD&C (food, drug and cosmetics) y D&C (drué and
cosmetic),

Representativos de colorantes aorpiados son 1los
siguientes: D&C Rojos ntmbros.2, %, 6, 7, 8, 9, 10, 11,
12, 13, 19, 21, 30, 31, 36 y 37, D& Azul nlmerc 1, ¥D&C
azul ntmeros 1 ¥y 2, ID&C Rojo nlmeros 1, 2 y 3, 6xido ver=-
de cosmético y 6xido rojo cosmbtico. Lios pigmentos, cono-
cidos como lacas, de los colorantes anteriores son tarbién
nuy apropiados para su uso en colorear los nuevos agloue-
rados abrasivos, Las lacas son pgeneralmente definidas como
un material coloreado insoluble en pPolvo fino, por ejemplo,
un colorante soportada por un vehlculo que ¢s dispersado
y suspendido, lo opuesto de ser disuelto, en el medio a ser

coloreado,

Tas formulaciones de pasta dental de la invencién
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incluyen vehiculos dentales de una consistencia deseada

los cuales son extruibles desde un envase de aerosol o un
tubo aplastable (por ejemplo de aluminio o plomo) y que
contienen lfquidos y sbdlidos. In general los liquidos en el
vehiculo dental comprenderén principalmente agua, glicerina,
soluciones acuosas de sorbita, propilenglicol, polietilen-
glicol 400, etc., incluyendo mezelas apropiadas de los mis=-
mos. Eg usualmente ventajoso el emplear una mezcla de¢ ambos
agua y un humectante o aglutinante tal como glicerine o sor-
bita, El contenido total de 1liiuido serd generalmente de-al-
rededor del 20 al 75% en peso de la férmula. Se prefiere
usar también un agente de gelificacibdn tal como las gomas
naturales y sintéticas y materiales similares a lag gomas,
por ejemplo Musgo Irlandés, goma de tragacanto, metilcelu~
losa, polivinilpirrolidona, polimeros de carboxivinilo co=
loidel hidwéfilo tal como los vendidos bajo la marca registra~
da Carbopol 934 y 940, sales de mebal alcalino de carboxime-
tileelulosa, y arcillas silicatadas sintéticas tal como las
que son vendidas bajo la marca registrada Laponite CP y
Leponite SP, Estas calidades de Laponite tienen la férmula
LSiBMg5’lLio’6H7’6024~70’6-Nﬂ+0,6. La porcibn sdlida del
vehiculo estéd presente ususlmente en una cantidad de hasta
alrededor del 10 por ciento, preferiblemente alrededor de
0,2 a 5 por ciento en peso de la formulacién,

Ias formulaciones de la pasta dental de acuerdo
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con el tercer aspecto de la invencibn, como se ha menciona=
do previamente, es decir vehiculos dentales de gel trans-—
parente, pueden y preferiblemente incluyen un material abra-
sivo apropiado., Materiales abrasivos apropiados son aquellos,
que Gienenun indice de refraccidén cercano al del vehiculo de
gel, por ejewplo 1,4-1,5, lo cual es necesario con el fin

de mantener la transparencia, e incluyen xerogeles de sili-

ce y sales motdlicas de complejos de aluminésilicafo.'na

cantidad de materisl abrasivo invisible en el vehicnlo de
gel transparente puede ser de alrededor del 5 al 50 por
ciento en peso preferiblemente entre 10 y 20 por ciento en

Pesoe.

Los xerogeles de s{lice son materiales siliceos

. porosos, amorfos, agregados y sintéticos teniendo uu didme-

tro medio de particula entre alrededor de 2 y 20 micras,
preferiblemente entre alrededor de 3 y 15 micras, y gene-
ralmente una superficie especifica de por lo menos alrede-
dor de 300, y hasta alrededor de 600 a 800 metros cuadrados
por gramo. Un xerogel de silice aproplado estd disponible
de Grace Davison Chemical Company bajo la marca registrada
Syloid 63, Bste material tiene un didmetro medio‘de par=
ticula de alrededor de & a 10 nicrag mientras que otros
tienen un didmetro medio de particula de alrededor de 5 mi-
eras y Syloid 65, 72, 73 y 74 todos los cuales estén dispo-

nibles de la Grace Davison Chemical Company. Los xerogéles

26



de silice tienen tipicamente un indice de refraccibn de al-
rededor de 1,46, Otros materiales apropiados de silice estén
digponibles de la Monsanto Chemical Company con la marca
regigtrada Santocel y 3antocel 100. ’

) El material abrasivo usado en el vehiculo de gel
transparente de las formulaciones dc pastas dentales de la
invencibn puede ser una sal metdlica compleja, insblﬁble‘en
agua, de aluminosilicato, que tienen un {ndice de mefraccién
v préximo al del vehiculo de gel. Representativo de tales

10 nateriales son las sales de aluminosilicatos complejo , amor-
fas y sintéticas, de un metal alcalino o metal alcalino-té-
rreo en el cual la silice estd entrelazada con alumina y la
cual contiene hasta 3,3% en peso del agente pulidor de ali-
mina, y en la cual la proporcibén molar de silice a_alﬁmina

15 es de por lo menos alrededor de 45:1. Los abrasivos anterio-
.res de alumino:~silicato tienen un indice de refraccién ane
tre alrededor de 1,44 - 1,47 e incluyen hasta alrede&or del
20% en‘peso de humedad y de hasta alrededor del 10 en peso
de Sxido de metal alcalino o metal alcalino-térreo,

20 Ia sal de aluninosilicato complejo descrito arri-
ba es tipicamente una sal de sodio o caleio, y forma un pro-
ducto particularmente deseable, Es un polvo amorfo que tiene
ademés la propiedad de que cuando es incorporado en un vehi-
culo dental de gel trangparente las particulas del mismo se

25 vuelven invisibles. Por lo tanto, un tamafio de particula
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apropiado para el ingrediente pulidor es de hasta alrededor
de 40 micras, preferiblemente alrededor de 1-20 micras. El
contenido tipico de humedad, medido por la pérdida al fue~
go es de alrededor de 5-20% en peso del ingrediente pulidor
v el contenido tipico de bxido de metsl alcalino tal como
éxido sbdico u bxido de metal alcalino~-térreo tal como dxi-
do cdlcico es de hasts alrededor del 10%, generalmente alre-
dedor de 0,3 a 2% en peso, Ti{picamente el agente tiene'una
densidad total en estado no aglomerado de hasta alrededor
de 0,2 g./cc., preferiblemente alrededor de 0,07-0,12 g/cc.
El contenido de al@mina de la sal es tipicamen=

te desde alrededor de 0,1% a 3,3% en peso y la proporcibn

"molar de silice a allmina es tipicamente de alrededor de

- 45:1 a 1500:1 o mis. Por lo tanto la allmina estd presente

tipicamente en el agente pulidor unida a la silice en una

cantidad de 0,1-3,3% y la silice estd presente similarmen-

. te en cantidades de por lo menos alrededor del 70%, usual-

mente alrededor de 70-907%7 o mds en peso del agente pulidor,
Es también deseable que el complejo dé aluminosilicato em-
pleado en la presente invencibdn exhiba un PH en el margen
de 4—10 preferiblemente entre alrededor de 5 y 6.

Yas sales de aluminosilicato complejo parecen
contener silice y allmina entrelazada teniendo enlaces de
Al-bnsi como es descrito por Tamele, "Chemistry of the Sur~

face and the Activity of Alumina-3ilica Cracking Catalyst®,
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"Discussiong of the Faraday 3ociety, No. 8, péginas

270-279 (1950) y particularmente en la pigina 273, Figura
1, Curva 3, en donde la interaccibn entre los iones de si-
lice y de aluminio es detectada potenciométricamente, La
bibliografia adicional que :describe este tipo de complejo

incluye a Milliken y otros. "The Chemical Characteristics

and Structure of Cracking Catalysts", Discussions of theé
Faraday Society, No, 8, péginas 279-290 (1950) y particu-
larmente la expresién entre las piginas 284 y 285, :

De acuerdo con el primer y segundo aspectes de
la invencibn las formulaciones de pastas dentales, que con-
tienen los nueves aglomerados abrasivos pueden, si se deéea,
ger opacas en lugar de transparentes y tales fdérmulas opa-
cas pueden también incluir un agente pulidor dentalmente
aceptable y sustancialmente insoluble en agua, del tiéo em—~
pleado comunmente en las cremas dentales., Agentes pulidores
representativos incluyen, por ejemplo, el fosfato didéicico,
fosfato tricdlecico, metafosfato sddico insoluble, hidrdxido
de aluminio incluyendo altmina hidratada, silice coloidal,
carbonato de magnesio, carbonato de calcio, pirofosfato de
caleio, bentonita, etc., inecluysndo mezclas apropiadas de
los mismos. Cuando se emplean se prefiere . usar las sales
fogfatos insolubles en agua, en calidad de agente pulidor
v més particularmente metafosfato sbdico ingoluble y/o un

fosfato caleico tal como fosfabo dicdleico dihidratado en
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las cremas dentales. Cuando se emplean geles visualmente
transparentes, un agente pulidor de silice coloidal, tal
como los yendidos bajo la marca registrada Syloid como
Syloid 72 y Syloid 74 o bajo la marca registrada Santocel
tal como Santocel 100 y complejos de sluminosilicato sin-
tético de metal alcalino pueden ser parbicularmente Gti-
les, ya que tienen indices de refraccidn cercanos a los
indices de refraccidn de .los sistanas de agente gelatifi-
cante liquido (incluyendo generalmente humectantes taiés
como glicerina y sorbita) comunmente usados en los dentifri-
cos, Cuando se emplean, el contenido total de agenbe puli-
dor; incluyendo el material abrasivo en los aglomeradcs,
esté generalmente en cantidades desde alrededor del 20
al 75 por cilento en peso en una crema dental, ¥n un,gel
visiblemente transparente, la cantidad total de agenté;pu—
lidor es generalmente desde alrededor de 5 gl 50 por ciento
en peso, ’

Los agentes orgénicos tensioactivos pueden ser
ugsados en las fbrimulas de las pastas dentales de la presen-

te .invencidn para ayudar a lograr una dispersibn completa

¥ a fondo de las composiciones presentes a través de la

cavidad oral y hacer a las composiciones presentes mds
cosméticamente aceptables, Bl material orginico tensiocac-
tivo puede ser de naturaleza anidnica, no ibnica, anfoli-

tica o catidnica, y se prefiere emplear como agente tensioac-
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tivo un material detersivo que imparte a la composicién
propiedades detersivas y espumantes, i3e prefiere que la
cantidad total de agente tensiocactivo sea de alrededor de
0,05-5% en peso, preferibleuente alrededor de 1-35 del deﬁ-
tifrico, Los agentes tensioactivos pueden incluir los sul-
fonatos solubles en agua de los compuestoé que tienen ra-
dicales alcohilo de csdena larga (por ejemplo cadenag de
10 a 18 4tomos de carbono). Un material preferido es{ei'
sulfonato monoglicerido de dcidos grasos de cadena lerga,
tal como 1a sal sddica del sulfonato monoglicerido ‘de deido
graso de coco hidrogenado usado sblo o en combinaci%ﬁicon
el lauril-gulfato sbédico. Otros materiales apropiadds son
las amidas de 4cidos grasos de aminodeidos tal como &1
N-lauril-sarcosinato sdédico y sulfonatos de olefins que
contienen un grupo oleffnico de 8 a 25 dtomos de carbono.,
Otros diversos materiales pueden ser incprpo-
rados en las formulaciones de los dentifricos de lé in%en—
cibén, Zjemplos de los wismos son los agentes coloranbas o
tintes, agentes de conservacibn, siliconas, compuestos
clorofilicos, wateriales amoniacales tales como urea, fog-
fato diaménico y mezclas de los mismos, y otros constitu-
yentes. igtos coadyuvantes son incorporados en las pregen=~
tes composiciones en cantidades que no afecten sustancial-
mente de modo adverso las propiedsdes y caracteristicas

deseadas y son seleccionados y usados en una cantidad apro-
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piada dependiendo del tipoe particular de preparacidn con-
sidexrada.

Las composiciones de la presente invencibn pue-
den también contener un compuesto que contiene fllor Lenien-
do un efecto beneficioso en ¢l cuidado y la higiene de la

cavidad oral, por ejeaplo, disninucibén de la solubilidad

del esmalte en 4cido y proteccidén de los dienbes coniira el

deterioro. f£jemplos de los mismos incluyen el fluoruro s6-
dico, fluoruro estannoso, fluoruro potdsico, fluorurolpoté—
sico-estannoso, (3nF -~ Kf), fluorozirconato de potasio, he-
xafluoroestannato de sodio, clorofluoruro estannoso, y mo-
nofluorofosfato sédico., Estos materiales, los cuales se di-
socian en o liberan iones que contienen fllor, pueden estar
presentes apropiadamente en una cantidad eficaz pero ﬁo
tbxica, usualmente dentro del margen de alrededor de 0,1 a

) en pesa, basado en el contenido de flfor solublpleg azua
ddl mismo. 31 fluoruro sbédico, el fluoruro estannoso, y el
wonofluorofosfato sodico son particularmente preferidos asi
cono mezclas de los mismos,

Los agentes antibacterianos tambidén pueden ser
empleados en las preparaciones orales de la pfesente inven-
cibén para proporcionar un contenido total de tales apgentes
de hasta alrededor del 57 en ﬁeso. agentes antibacterianos

tipicos incluyen:
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NL_(4-clorobencil)~i"=(2, 4=diclorobencil) biguanidas
p~clorofenil~biguanila;

4~clorobenzhidril-biguanida;
4-clorobenzhidrilguanilurea;
Ne}wlauroxlnropll-Jsup~clorobenzilbiguanida;

dicloruro de l-(laurlldlmetllamonlo)-8-(p~cloroben~
zildimetilamonio)octano ,

5,6~dicloro~2=-zguanidinobenzimidazol;
Nl-p-clorofenil-N5—laurilbiguanida;
1,6~Di-p-Clorofenil-biguanidohexanoy
1,6,bis (2,4 tmlhoxll-blbuanldo)-hexano

5,anino~1,3~bis (2-et11hex11)-B-metllhexahldropl-
rinidinay -

v, sus sales de adicién de 4cido no tdxicas.,

3ilice pirogénica sintética finamente dividida
(tal como las vendidas bajo las marcas registradas. Cab-0-3il
=5, Syloid 244, 3yloid 266 y Aerosil D-200) pueden témbién
ser enpleadas en cantidades desde alrededor de 1 ai“26%,

preferiblemente 1 a 5,5 on peso para promover el es:esado o

gelificacidn y para mejorar 13 transparencia del dentifrico.

i1 sabor de las composicioncs nuevas puede ser
modificado empleando materiales spropiados saporiferos o
endulzadores. Zjenplos de constituyentes saporiferos apro-
piados incluyen los aceites saporiferos, por ejemplo, acei-
tes de monta romana, uenta piperita, aceite de pirola, sa=
sofrds, clavo, salvin, eucaliptus, mejorana, canela, limén

¥ naranja as{ como metilsalicilato sébdico. Agentes endulza-
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dores apropiados incluyen la sacarosa, lactosa, maltosa,
sorbita, ciclamato sbdico, perillartina y sacarina. Apro-
piadamente los agentes saporiferos y endulzadores pueden
comprender juntos desde alrededor de 0,01 al 5% o més de
lag composiciones de la presente invencidn. Adicionalmente
las nuevas formulaciones dentales pueden ser provistas
con el sabor picante, poco usual, del cloroformo. Pbﬁ”io
tanto, en lugar o ademds de los materiales saporifeios vy
endnlzadopes anteriorses, la nueva formulacidn puede incluir
hasta alrededor del 5%, preferiblemente entre 1 y 5% e¢a
peso de cloroformo y sabor de cloroformo.

Es deseable ajustar el pH de las formulaciones
de las pastas dentales a un margen de alrededor de 3 a 9
usando dcidos tales como el citrico, acético, cloropropid-
nico, malénico, férmico, fumérico, metoxiacético y bfopié-
nico. Valores de pH menos de 3 son generalmente indeséables
para uso oral. Cuando los iones estannosos estén préséntes
el pH es preferiblemente menor de alrededor de 5. El mar-
gen preferido de pl es de 3,5 a alrededor de 5,0 cuando
estdn presente los iones estannosos y alrededor de 4,5 a
alrededor de 7,0 on ausencia de los lones estannosos.

Los ejemplos especificos siguientes son ademds

‘ilugtrativos de la naturaleza de la invencidn presente pero

ge deberd entender que la invencidn no estd limitada a los

mismos. Tas formulaciones de pastas dentales son preparadas
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en la forma usual, excepto como se indica, y todas las cane

tidades y proporciones son en peso excepto si se indica lo

conbrario,

Ejemplo 1
Aglomerados coloreados abrasivos apropiados

para su incorporacidn dentro de las diversas formulaciones
de pastas dentales son preparados de acuerdo con el giguien-

te métodos
20 partes de una calided no emulsificable de po=~

.

lietileno en forma de particulas que tiene las proﬁiédades

siguientes:
Peso molecular aprox, 1500
Funto de ablandamiento 102e¢C, ‘
Dureza 7:5
Densidad g/cc. 0,91

Viscosidad c¢.p.s. 140 C
Brookfield 145

son wezcladas con 80 partes de silicato de zirconio (Zr 8i0,)
en forma de particulas, que tienen un didmetro medio de par-
ticula de 1 micra, y una dureza Mohs de 8 y 1 parte depigmen—
to de laca de aluminio FD&C Rojo nlmero 2 en un recipiente
apropiado. #l recipiente que contiene la mezcla seca es ca-
lentado en un aparato calentador apropiado. ILa mezcla seca

es agitada mientras estd siendo calentada. Cuando se alcanza
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el punto de ablandamisnto del agentc aglutinante de polie-

tileno y antes do cue se fuada, ol recipiente es revirido

del aparato calentsdor y enfrisdo mientras se continda azi—

tando. Lis nasa enfriada es entonces molida en forma de par~

ticulas cn un aparato de tipo unezclador y tanizada., ios
fraccionss que pasan 3 través de un tamiz de uns malla de
42G ndceras do sberbura.y son retenidas vor wa samiz de |

una malla de 250 micras de abertura son recogidas parp ser

usadas de acuerdo con la imvencidn. Los azloncrados recojji-

dos tiecnen un color rojo disvintivo, un didsetro médio de

ientro alredador de 250 y 420 aicras y pucden ser coubinados

vantajossueate con diversos vehiculos ds pastas dontales

pars producir una nasta dental moteada estéticamente svruc— -

tiva teniondo caracteristicas mejorat:s de lustre o pulido
7 limpieza. 31 se desean particulas blancas, el ingredien-
te do pimnento pucde ser omi%ido en la formulacidn anbsrior.

Eienplo 2

3¢ replie el 2jenmlo 1 usando en ealidad de 3Zone

te aglutinante wna raesina de polietvilenc oxidada que tiene

un vunto 4e¢ ablandaumicnto de alrededor- e 1CG422 ¥ un se30
wolseulur medlio de olredsdor do 130G, La wrovercidu zn pe=

2 noterdial aglubtinoate al usbrosivo es de Li

Fa
o1

50
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-Ejemplo 5

Ejemplo 3

Se repite el Ejemplo 1 usando en calidad de agen=
te aglutinante una resina de poliamida que tiene un punto
de ablandamiento de 1102C, y un peso molecular medio_de‘
entre 6000 y 9000. Ia proporecidn en peso entre el agente

aglutinante y el abrasivo es de 4:1.

Ejemplo 4 ‘i~4
Se repite el Ejemplo 1 usando en calidad de agen-

te aglutinante una resina de copolimero de alfa metil-estire-
no y vinil-tolueno, que tiene un punto de ablandaniento dev'
alrededor de 1002C y un peso molecular medio de 1000. La pro=-

porcidén en peso entre el sgente aglutinante y el -abrasivo

es de 1:7.

3e repite sustancialﬁente el método déi‘ﬁjemplo'
1 usando en calidad de agente aglutinante cera natural de
carnauba que tiene un punto de ablandamiento entre 812C
y 862¢, La proporcidn en peso del agente aglutinante al
abrasivo es de l:1.

El método del Ejemplo 1 es variado alternativa-
mente calentando la cers de carnaubs hasta que estd fundida
y mezclendo las subparticules de aiiicato de zirconio den=-

tro de la masa fundide, seguido por el enfriado, molido ¥y
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" tamizado,

Ejemplo 6

20 partes de agente aglubtinante de polietileno
de acuerdo con el Sjemplo 1, que tiene un tauaflo de parti-
cula entre 250 y 420 micras son mezcladas en seco convso

.....

partes de particulas de silicato de zirconio, que tienen

una distribucidn de tamafio de particula entre 0,5 ﬁicbas Ng

3 micrgs en un recipiente apropiado. El recipiente qﬁe con--
tiene la mezcla es entonces colocado en un lecho de érena
flﬁidizada, calentada a 1052C y hecha girar a 80 rpm-dando
vueltas & la mezcla. Ia mezcla es calentada mientrzs esté
dando vueltas hasta que las particulas de silicatv de zir-
conio son sustancialmente capturadas debajo de la sﬁperrin

cie de las particulas de polietileno. Los aglomerados son

‘entonces enfriados y reunidos. Las particulas producidas

por este método tienen una superficie lisa con una corteza
de particulas de silicato de zirconio y polietileno circun-
dando un nficleo de polietileno sb6lido como se muestra en
las figuras 1 y 2. Algunos de los aglomerados producidos
pof el método anterior tienen un‘nﬁcleo hueco (véase la
figura 3) lo contrario del nidcleo més comln de polietileno
gbélido (véase la figura 2) y algunos parecen ser agregados
de aglomerados de pequeias particulas como se muestra en

la figurs 1.

-38-



Ejemple 7

Se repite el Ejemplo 6 usando en calidad
de agente aglutinante una resina de polietileno oxidado
teniendo un punto de ablandamiento de alrededor de 10690'
5 y un peso molecular medio de 3,000, La proporcidn en peso-.

entre el agente aglutinante y el abrasivo es de 1:8. ---

Ejemplo 8 : ii‘“

Se repite el Ejemplo 6 usando una resin;:ée CO

10 polimero de alfa-metil-estireno y vinil-tolueno, d@é tiene
un punto de ablandamiento de alrededor de 1002C y un‘peso
molecular medio de 1.000. La proporcidn en peso dei'agente

gglutinante al abragivo es de 1:6.

15 Bjemplo 9

Se repite el Ejemplo 6 usando en calida@-qe agen=
te aglubinante cera de carnauba natural que tiene ﬁh punto
de ablandamiento de entre 812C y 862C, La proporcibén en pe-
so del agente aglutinante al abrasivo es de 1:9.

20 Todos los ejemplos anteriores producen aglomerados
abrasivos apropiados para su incorporscidn en una variedad
de formulaciones de pastas dentales. Desde luego, el color
de log aglomerados puede ser variado usando otros wateria-
les colorantes apropiados. Aglomerados abrasivos apropiados

25 pueden ser producidos por los métodos de los Ejemplos 1 ¥ 6

31-7-72 -39~
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usando como el material abrasivo fosfato dicdlcico en pol-
vo dihidratado(dureza Mohs 2-2,5), fosfato dicdlecico anhi-
dro en polvo (dureza Mohs 3,5), carbonato cdlcico en polvo
(dureza Mohs 3=4), alimina en polve (tamafio medio de parti-
cula 6 micras, dureza Mohs 8), silice en polvo (tamafio me~
dio de particula 5 micras, dureza Mohs 5), Sn0, en polve
(tamafio medio de partfcula 3 micras, dureza Mohs 6);° fel-

despato en polvo(KAlSiOBOB, tamafio medio de particﬁlé.G mi-

‘cras, dureza Mohs 6), topacio molido (tamafio medio ie par-

ticula 8 micras, dureza Mohs 8) y vidrio pyrex molide (ta-
nafio medio de particula 10 micras, dureza Mohs e, |

Laé formulaciones especiﬁicas de péstasvdentaé
les con las cuales se pueden combiner los aglomerados abra-
sivos producidos de acuerdo con los ejemplos anteriores,
estén descritas en los ejemplos siguientes. Sin emiéigo,

deberd aspreciarse que cualquiera de los aglomerados—abrasi—

© vos pueden ser combinados con cualquier base de pasta den-

tal apropiada qus tenge caracteristicas mejoradas de lim-

pieza ¥ lustre o pulido,

- Ejemplo 10 .

8e formula por las téenicas usuales una crema

dental blanca, opaca, que tiene la siguiente composicién.
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Conponentes Partes

Glicerina 22,63%
Pirofosfato tetrasdiico 0,24
Carboximetilcelulosa sbdica 0,74 '
Sacarina gddiea 0,19
Benzoato addico 0,49
Agus desionizada irrediada 14,57
Carbonato céleico 4,97
Fosfato dicdleico 46,14

Taurilesulfato sédico (calidad dental) 0,97

He-lauril-.garcosinato sbddico 0,71 v

5 partes en peso de los aglomerados abrasivos producidos

por el mdtodo del Kjemplo 1 son afiadidos a la formulgcién

anterior de crema dental y dispersados uniformemente en

la niswa. 5
Ta crema dental formulada de acuerdo con este
ejemplo pueda ser cnvasada en tubos de aluminio sin reves-
timiento, tiene una apariencia muy'atractiva y propieda-
des mejoradas de lustre y eliminacién de las manchas sin
raspar indebidamente los tejidos duros de los dientes.
los agloaerados dispersados no se sedimentan apreciable=-
wente durante la vida normal en las estanterias y son

sustancialmente impalpables en la cavidad oral durante

al uzo.

“41(@



10

15

20

25

31-7-72

Ejemplo 11
3e formula por la técnica usual una pasta dental

transparente que tiene la siguiente composicién:

Componentes Partes
Glicerina , ’ 25,00
Carboximetilcelulosa sbdica . 0,70
 Sacerina sbdica 0,17'”if
Benzoato sbdico ‘ _ 0,5032-;
‘Sorbita (solucidn acuosa al 703) 44,8% . °
Solucidn de colorante (Rojo) 0,80"“1
Agua ¥ . 3,000,
Aluminosilicato sédico _ 16,00 |
Sﬁlice pirogénica Syloid 244 5,00. ...
Agente de sabor 1,00, -~
Lauril=-gulfato sédico 2,00., :
Cloroformo 1,00;,;

El aluminosilicato sbdico empleado o5 un com-
plejo que tienen un {ndice de refraccién de 1,46, un con~
tenido de humedad de alrededor de 6 por ciento, un tamafio
medio de particulas de alrededor de 35 micras y una densi-
dad aparente tal como sale del tamiz de alrededor de
0,07 g/ce.

2 partes por peso de los sglomerados abrasivos
producidos por el método del Ejemplo 6 son ailadidos y uni-

formemente mezclados con la formulacibn anterior. La pasta

e
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dental resultante tiene una apariencia moteada agradable y
caracteristicas mejoradas de 1iﬁpieza v lustre con relacibn
a la misma formulacidn sin los agloﬁerados, sin un aumento
significante en la abrasidén de la dentina. Ademés, los aglo=-
merados no se disgregan en un grado significante cuando son
mezclados con la base de gel, y son sustancialmente impal-
pables en la boca durante el cepillado de los dienteg,_
Similarmente dos partes en peso de los aé@?mera-
dos de uno cualquiera de los Ejemplos 7 a © puedeh sé; ine
corporados dentro del gel transparente anterior paé#ipﬁodu-

cir una pasta dental de acuerdo con la invencién.

Ejenplo 12
3e prepara la siguiente pasta dental viéuaimente
transparente: s
Componentes ,EEEEQQ
Sorbita (solucién acuosa al 70%) 75,0
Glicerina 25,0
Arcilla gilicatada sintética Laponite SP 2,03
N-laurfl-sarcosinato sédico 2,0
Sacarina sbdica 0,1
Asrosil D200 silice pirogénica 3,0
Aluninosilicato sédico 16,0
Agente de sabor 1,0
Colorante 1,0
Agua 20,0

wlpZm
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2 partes en peso de los aglomerados abrasivos
blancos del Ejemplo 1 son dispersados uniformemente en la
formulacién anterior para producir un producto dentifrico
ds scuerdo con la invencién.

Similarmente, tres partes en peso de los aglo-

nerados abrasivos de acuerdo con una cualquiera de las

reivindicaciones 2 a 5 pueden ser incorporados dentro de
la formulacibn de pasta dental de gel transparente-psara

producir una pasta dental de acuerdo con la invencibn.

Ejemplo 13 ‘

3 partes en peso de las particulas abragivas
del Ejemplo 9 -son dispersadas en el vehfculo dentel de
el transparente del Ejemplo 11 con Xerogel de si%%ge
Syloid 74 sustitulda por el material abrasivo de.a}ppino-

gilicato gbdico. t

) Las formulaciones especificas de los ejemplos
anteriores gon atratives estéticamente y exhiben funcionale
mente una méjora en las propiedades deseables para la higie=
ne oral, tal como en lag caracteristicas de eliminacidn de
manchas y lustre, con respecto a las mismas pastas dentales
antes de que se ailadan log aglomerados abrasivos, sin exhi-
bir una abrasién significativamente mayor a los tejidos de
1a dentina de log dientes o afectar adversamente la trans-

parencia visual del vehficulo de gel trensparente. Desde

il
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luego, las caracteristicas de eliminacién de manchas y
lustre de las férmulas de las pastas dentales, que con-
tienen las nuevas particulas aglomeradas abrasivas, va-
rian de acuerdo con el tipo de subparticulas abrasivas uéa-
das, su concentracidén en las particulas aglomeradas y la
concentracibén de las particulas aglomeradas en la pasra
dental. Sln embargo, tales formulaciones pueden ser prepa=
radas segun se desee para poseer una mejora 31gn1f1qante
en la eliminacidn de las manchas y en el pulido sin un
aumento significativo en la abragién de la dentlna. Lé
presencia en una pasta dental de gel transparente d; 2
por ciento en peso de particulas abrasivas de acuerdo
con la inveneibn puede aumentar la capacidad de elinina-
cién de las manches desde alrededor de 30 a 40% hasta’
tanto como 60 a 70 por ciento., la capacidad puliddraqﬂel.}.
dent{frico usualmente mejora una cantidad corpespgﬁgignte
¥y la abrasgién a la dentina humana no es cambiada aprecias-
blemente,

Aunque los ejemplos anteriores iﬂcluyen for=
mulaciones preferidas y tipicas, no se deben considerér

como limitaciones de la invencién,
Esta solicitud que corresponde a la presenta-

da en Estados Unidos de América el 3 de Junio de 1971
con ¢l n2 149,786, (parcial), se acoge a los beneficios

del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Ine
dugtrial,
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REIVIRDICACIONES - - -

Los puntos de invéncién_pPOpia.yvnuev& gue se.
presentan para que sean objeto de esta solicitudjéé‘Pd-
tente de Invencidén en Espafia, ﬁor VEIHTE aﬁos,-soﬁ~}os

e
gue se recogen en las reivindicaciones siguientes:.
l8,~ Un procedimiento para producirhaéiémera-

dos abrasivos que tienen caracteristicas de limpieza y .

lustre de los dientes comprendiendo el mezclar en seco

particulas termoplésticas teniendo un didmetro med16 de

desde 100 a 1600 micras con subparticulasrabrasi#asnte-
niendo una dufeza Mohs de por lo menos 2 y un diémetro
medio entre 0.1 y 10 micras{ rotando dicha mezcla a ﬁna
velocidad suficiente para causar volteo; calentar dicha
mezcla hasta el punto de suaviiacién del material termo
pléstico, calentando y rotando simulténeamente dicha
mezcla hasta que dichas subparticulas estén capturadas
debajo de la superficie de dichas particulas, y enfrian
do dicha mezcla,

28,~ Un procedimiento de ucuerdo con la rei-
vindicacidén 18, incluyendo sdemés el paso de aislar Tos
aglomerados de un tamafo deseado y recalentar los aglo

nerados de tumalio deseado con anterioridad al enfriado.

- 49 -
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polimeros, parafinas y/o ceras bajo condiciones de en-

5&,~ Ll procedimiento de producir aglomerados
visibles macroscdnicumente comprendiendo el mezclar sub

particulus de muterial abrasivo con un agente atador in

soluble en agua en una proporcién de peso de alrededor

de 90 a 10 partes de abr:isivo & 10 a 90 pértesAdé agen-
te atador bajo condiciones de enluce y obteniendo agio-
merados de lo mismo teniendo un tumafic medio de parﬁ;cﬁla
apropiado para su incorporuacidén en una pasta dental..
4.~ 11 procedimiento de nroducir aglomeradpg’,
macroscdpicarente visibles comprendieﬁdo'el nezclar -sub
particulas de un material abrasivo con un atador insu-

P4
L

luble en agua de resina termoplésticas, gomas geles,:

“lace y obtenicndo aglomerados de los mismos teniendo un

'tumaﬁo medio de particula upropiado para su incorpora-

cién en una pasta dental, B

5#¢,- Un procedimiento par: producir aglomera~- -

. dos abrasives que tienen caracteristicas de limpieza y

‘lustre de los dientes.

3

Tal y como se hu descrito en lu Kemoria que

antecede y para los fines que se han especificado.

»
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Zsta Nemoria consta de cincuenta y una hojas

. escritas a mféquina vor una sola cara.

‘adrid, | %@ (]CT.‘B?% |
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