wopiozizsstsaz  IIIDIIARINIIN

(22) Data de Deposito: 30/07/2007 (51) Int.Cl.:
. o ) (43) Data da Publicacao: 26/12/2012 AB61K 8/11
Repuybll{;:baLFederai’wa d(? Bl’?allr (RP' 2190) A61Q 11/00
sttt adgCog;é:s:io Exlarior L A61K 8 125
(54) Titulo: COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL E (57) Resumo: COMPOSIGCAO DE CUIDADO ORAL E METODO
METODO DE FABRICAR CAPSULAS DE FABRICAR CAPSULAS. Uma composicdo de cuidado oral
compreendendo d e 0,01 a 50% em peso da composigdo de uma
o L cépsula, a capsula compreendendo um ndcleo e um revestimento para
(30) Prioridade Unionista: 03/08/2006 EP 06118389.3 o nulcleo, o revestimento compreendendo uma cera dotada de um
ponto de fusdo de pelo menos 70 graus C, um 4leo e um opacificante
(73) Titular(es): UNILEVER N.V e o nucleo compreendendo um éleo, um pigmento e um estruturante

de redugéo de cisalhamento.
(72) Inventor(es): BRIAN JOSEPH GROVES

(74) Procurador(es): KATIA JANE FERREIRA
EVANGELISTA

(86) Pedido Internacional: PCT EP2007057829 de
30/07/2007

(87) Publicacao Internacional: WO 2008/015186de
07/02/2008



10

15

20

25

“COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL E METODO DE FABRICAR
CAPSULAS”

A presente invengao se refere a uma composigéo de cuidado oral
compreendendo um pigmento e também a um método para a fabricagao de
capsulas compreendendo um pigmento.

WO 2005/123023 (Ribi) descreve uma composi¢cdo de pasta de
dentes compreendendo um material que é capaz de mudar de cor em uma
mudancga de pH.

Em um primeiro aspecto a presente invencéo € proporcionada uma
composicdo de cuidado oral compreendendo de 0,01 a 50% em peso da
composicdo de uma capsula, a capsula compreendendo um nucleo e um
revestimento para o nlcleo, o revestimento compreendendo uma cera dotada
de um ponto de fusdo de pelo menos 70 graus C, um éleo e um opacificante e o
nucleo compreendendo um 6leo, um pigmento e um estruturante de redugéao de
cisalhamento. A referida composigdo proporciona uma indicagéo util para o
usuario que a escovagao dos dentes ocorreu por um tempo predeterminado, por
exemplo, o profissionalmente recomendado dois minutos.

Em um segundo aspecto da presente invencéo, € proporcionado
um método de fabricagdo de capsulas compreendendo pigmento, o referido
método compreendendo dispersar um pigmento em Oleo e adicionar um
estruturante de reducgéao de cisalhamento ao gel de dispersao; aquecer um
6leo, uma cera de ponto de fusdo de pelo menos 70 graus C, e um opacificante
para formar uma dispersao de fluxo livre do opacificante em cera derretida/6leo;
e encapsular a dispersao gelificada de pigmento em 6leo dentro da dispersao
de opacificante em cera derretida/éleo.

A natureza das capsulas usadas na presente invengao permite
boa contengdo do pigmento no interior de uma capsula até o cisalhamento

ocasionado durante a escovagao dos dentes conduzir a ruptura das capsulas e
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a liberagao do pigmento. Para que as capsulas funcionem da maneira correta,
apresentando cor apenas apdés um tempo desejado, tanto a natureza do
revestimento como a natureza do nucleo das capsulas sdo importantes. Assim,
¢é importante que o revestimento compreenda uma cera como aqui descrita, um
6leo, e um opacificante e é importante que o nucleo compreenda um 6leo, um
pigmento, e um estruturante de redugéao de cisalhamento.

As capsulas estao presentes em uma quantidade que varia a partir
de 0,01 a 50% em peso da composi¢cdo. Preferivelmente, as mesmas
compreendem de 0,5 a 10% em peso da composicao. A referida quantidade
proporciona o senso 6timo durante o uso e também um perfil 6timo de
liberagéo de pigmento quando as capsulas sao rompidas durante a escovagao
dos dentes.

Tipicamente, o revestimento das capsulas compreende de 20 a
60% do peso total das capsulas, preferivelmente de 30 a 50%, e mais
preferivelmente em torno de 40%.

A cera presente no revestimento & preferivelmente uma com um.
ponto de fuséo superior a 70 graus C, mais preferivelmente superior a 80 graus
C. As referidas ceras incluem cera de carnauba, Cera de inseto chinés, cera
candilila, cera de ricino, cera Japao, goma laca, ouricouri e ceras sintéticas tais
como cera parafina de alto peso molecular e cera microcristalina.

Um revestimento de capsula preferivelmente compreende de 20 a
60% em peso de cera com um ponto de fusdo superior a 70 graus C e mais
preferiveimente de 30 a 50%.

O 6leo, tanto no revestimento como no nucleo, € preferivelmente
obtido de uma fonte animal, vegetal ou mineral. Fontes preferidas incluem
fontes vegetais tais como frutas e sementes de plantas. Oleos preferidos
incluem o6leo de oliva, éleo de borragem, 6leo de primula, 6leo de amendoim,

oleo de canola, 6leo de agafrao, 6leo de arroz, 6leo de amendoim e outros
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6leos de sementes de plantas incluindo éleo de girassol (semente) 6leo. O 6leo
de girassol mais preferido é o assim chamado éleo de girassol de alta oleato que
apresenta uma maior resisténcia a mofo.

O éleo no revestimento pode ser diferente do 6leo no nucleo.

Um revestimento de capsula preferivelmente compreende de 35 a
75% em peso de 6leo e mais preferivelmente de 50 a 65%.

A proporgéo preferida entre a cera e o 6leo no revestimento é de
20:80 a 80:20, mais preferivelmente de 30:70 a 40:60. As referidas proporgdes
proporcionam uma capsula com a melhor resisténcia a fratura durante
processamento e ainda o melhor perfil de liberagao de pigmento.

Preferivelmente o opacificante esta presente em uma quantidade
para mascarar qualquer cor no nucleo, preferiveimente isto € de 1 a 10% em
peso do revestimento, mais preferivelmente de 3 a 7% em peso do
revestimento. Preferivelmente o opacificante & diéxido de titanio.

Tipicamente, o nucleo compreende de 40 a 80% em peso de uma
capsula, preferivelmente de 50 a 70% e mais preferivelmente em torno de 60%
em peso da capsula.

O 6leo esta presente de 50 a 95% em peso do nucleo,
preferivelmente de 60 a 90 e mais preferivelmente de 70 a 80% em peso do
nucleo.

O nlcleo também compreende um pigmento. Os pigmentos
preferidos s&o azul, vermelho, verde, amarelo, roxo ou laranja. O mais preferido
é azul. Especialmente preferidos sdo aqueles selecionados a partir de Cl 14720,
Cl 15985, Cl 16035, Cl 16255, Cl 19140, Cl 42051, Cl 42053, ClI 42090, CI
47005, Cl 73360, Cl 74160, Cl 74260, Cl 75470, Cl 75810, Cl 77007, Ci1 77491
e Cl 77492. Os referidos pigmentos apresentam o melhor perfil sensério durante
a escovacgao dos dentes.

O pigmento esta presente de 1 a 50% em peso do nucleo,
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preferivelmente de 10 a 30% em peso do nucleo.

O estruturante de redugdo de cisalhamento presente no nucleo
das capsulas é importante para se alcangar a desejada liberacdo retardada do
pigmento. A presenga do estruturante de redugéo de cisalhamento também
ajuda na fabricagdo das capsulas usadas na presente invengao.

O estruturante de redugdo de cisalhamento estd presente no
nucleo de 1 a 40% em peso do nucleo, preferivelmente de 2 a 10 e mais
preferivelmente de 4 a 6% em peso do nucleo.

Um estruturante de redugdo de cisalhamento preferido € silica
fumada. As capsulas preferivelmente apresentam uma média de peso de
tamanho de particula de 350 a 800 um, mais preferivelmente de 400 a 600 um. O
referido apresenta o melhor sensério para o usuario durante a escovagéo dos
dentes.

As capsulas de acordo com a invengdo proporcionam a melhor
carga de pigmento sem comprometer a integridade da capsula uma vez que o
nucleo interno altamente viscoso é improvavel que vaze de uma capsula
quando o revestimento & rompido. O pigmento ird apenas vazar quando a
capsula for completamente rompida, isto € durante a escovagao.

A composicao oral preferivelmente compreende n&o mais do que
0,3% em peso de pigmento com base em seu peso em pé, preferivelmente nao
mais do que 0,2% em peso.

A composicdo oral de acordo com a invengéo pode compreender
ingredientes adicionais os quais s&o comuns na técnica, tais como:

Agentes antimicrobianos, por exemplo, triclosan, clorhexidina,
cobre, zinco, e sais estanosos tais como citrato de zinco, sulfato de zinco,
glicinato de zinco, citrato de sodio zinco e pirofosfato estanoso, extrato de
sanguinarina, metronidazola, compostos de aménia quaternaria, tais como

cloreto de cetilpiridinio; bis-guanidas, tais como clorhexidina digluconato,
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hexetidina, octenidina, alexidina; e compostos bisfendlicos halogenados, tais
como 2,2' metilenobis-(4-cloro-6-bromofenol);

Agentes antiinflamatoérios tais como ibuprofeno, flurbiprofeno,
aspirina, indometacina etc.;

Agentes anti-caries tais como fluoreto de sodio- e estanoso,
aminofluoretos, monofluorofosfato de sédio, sédio trimeta fosfato e caseina;

Tampdes de placa tais como uréia, lactato de calcio, glicerofosfato
de calcio e poliacrilatos de estréncio;

Vitaminas tais como Vitaminas A, C e E;

Extratos de planta;

Agentes de dessensibilizagdo, por exemplo, citrato de potassio,
cloreto de potassio, tartrato de potassio, bicarbonato de potassio, oxalato de
potassio, nitrato de potassio e sais de estréncio;

Agentes anti-tartaro, por exemplo, pirofosfatos de metal alcalino,
polimeros contendo hipofosfito, fosfonatos orgéanicos e fosfocitratos etc.;

Biomoléculas, por exemplo, bacteriocinas, anticorpos, enzimas,
efc.;

Aromas, por exemplo, 6leos de hortela e menta;

Materiais protéicos tais como colageno;

Conservantes;

Agentes opacificantes;

Agentes colorantes;

Agentes de ajuste de pH;

Agentes adogantes;

Veiculos farmaceuticamente aceitaveis, por exemplo, amido,
sucrose, agua ou sistemas de agua/alcool etc.;

Tensoativos, tais como tensoativos anidnicos, nao idnicos,

catidnicos e zwiteribnicos ou anfotéricos;
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Materiais abrasivos particulados tais como silicas, aluminas,
carbonatos de calcio, dicalcio fosfatos, pirofosfatos de calcio, hidroxiapatitas,
trimetafosfatos, hexametafosfatos insoliveis e assim por diante, incluindo
materiais abrasivos particulados capsulados, em geral em quantidades entre 3
e 60% em peso da composicéo de cuidado oral.

Umectantes tais como glicerol, sorbitol, propilenoglicol, xilitol,
lactitol etc.;

Agentes de ligagao e espessantes tais como carboximetil-celulose
de sédio, goma xantano, goma arabica etc. assim como polimeros sintéticos tais
como poliacrilatos e polimeros carboxivinila tais como Carbopol®;

Compostos poliméricos que podem aumentar o envio de
ingredientes ativos tais como agentes antimicrobianos podem também ser
incluidos. Exemplos dos referidos polimeros s&o copolimeros de
poliviniimetiléter com anidrido maléico e outros polimeros similares de aumento
de envio, por exemplo, aqueles descritos em DE-A-3, 942, 643 (Colgate);

Tampées e sais para tamponar o pH e a resisténcia i6nica da
composicdo de cuidado oral; e outros ingredientes opcionais que podem ser
incluidos sao por exemplo, agentes alvejantes tais como compostos perdxi, por
exemplo, peroxidifosfato de potassio, sistemas efervescentes tais como de
bicarbonato de sédio/acido citrico, sistemas de mudancga de cor, e assim por diante.

Lipossomos podem também ser usados para aprimorar o envio ou
a estabilidade dos ingredientes ativos.

As composi¢des orais podem ser de qualquer forma comum na
técnica, por exemplo, pasta de dentes, gel, mousse, aerossol, goma, pastilha,
po, creme, etc. e podem também ser formuladas em sistemas para uso em
dispensadores do tipo de compartimento duplo.

EXEMPLOS

A Tabela 1 indica as formulagbes das capsulas como usadas de
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acordo com a presente invengao. Quantidades de componentes sao
percentuais em peso e as propor¢des do nucleo:revestimento indicadas s&o

também em peso.

TABELA 1
Exemplo
1 2 3 4
Nucleo:

Oleo de oliva -- - 72,5 -
Oleo de girassol 75 70 - 80
Pigmento 20 24 , 23,5 14
Silica fumada 5 6 4 6

Revestimento:
Cera de ricino - - 40 -
Cera de carnauba 38,4 32 -- 45
Oleo de girassol 57,6 65 53 50
Diéxido de titanio 4 3 7 5

Nucleo:revestimento 50:50 40:60 70:30 60:40

O processo a seguir foi usado para produzir as capsulas do
Exemplo 1.

Pigmento (10 g) foi disperso em o¢leo de girassol (28,8 g) usando
um agitador superior. Silica fumada hidréfoba (2,5 g) foi entdo adicionada a
dispersao de modo a gelificar a mesma.

Em um recipiente separado, cera de carnaulba (19,2 g) foi aquecida
a 85 - 90°C de modo a fundir a mesma e 6leo de girassol (28,89) e diéxido de
titanio (2 g) foram entao misturados usando um agitador superior.

A disperséo gelificada do pigmento e 6leo de girassol foi agitada

em agua (4 L) mantida a 85 - 90°C. A esta mistura foi adicionada a mistura
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aquecida de cera de carnauba, 6leo de girassol, didxido de titdnio, com
agitagdo. Quando a referida adigdo foi concluida, a suspensédo aquosa de
encapsulados foi rapidamente resfriada abaixo do ponto de fuséo da cera de
carnaliba, os encapsulados foram extraidos, e secos.

Em um processo de fabricagdo alternativo, aplicavel a toda co-
extrusao, encapsulacdo € usada. No referido processo, ha duas alimentagoes
aquecidas (linhas protegidas ou com rastreamento de calor elétrico) que
alimentam, por meio de bombas controlaveis, a um bocal de co-extrusao que
consiste de um tubo interno que porta o material de nucleo e um tubo externo
que porta o material de revestimento. O bocal em geral é dotado de meios de
aquecimento de modo a evitar a solidificagéo da cera fundida no revestimento.

Para controlar o tamanho particular das capsulas, um meio para
romper a dupla corrente de materiais que saem do bocal de co-extrusao é
empregado. Meios tipicos sao vibratérios ou o uso de ar quente pressurizado.

Para solidificar os encapsulados, um meio de resfriamento é
empregado. Um meio tipico € um tanel de resfriamento, embora um “banho de

coleta” de agua resfriada possa alternativa ou adicionalmente ser empregado.
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REIVINDICACOES
1. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, que compreende de

0,01 a 50% em peso da composigdo de uma capsula, a capsula
compreendendo um nucleo e um revestimento para o nucleo, o revestimento
compreendendo uma cera dotada de um ponto de fusdo de pelo menos 70
graus C, um oleo e um opacificante e o nucleo compreendendo um 6leo, um
pigmento e um estruturante de redugéao de cisalhamento.

2. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com a
reivindicagéo 1, onde a cera é dotada de um ponto de fusdo de pelo menos 80
graus C.

3 COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com a
reivindicacao 1 ou 2, onde o 6leo é dleo de girassol.

4 COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde o 6leo é 6leo de girassol
oleato superior.

5. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde a cera € cera de carnauba.

6 COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde a proporgao em peso entre
a cera e o 6leo no revestimento é de 20:80 a 80:20, preferivelmente de 30:70 a
40:60.

7. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde o opacificante & dioxido de
titanio.

8. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes onde o estruturante de redugao
de cisalhamento ¢é silica fumada.

9. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
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qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde o pigmento €& selecionado
de - Cl 14720, Cl 15985, Cl 16035, Cl 16255, Cl 19140, Cl 42051, Cl 42053, Cl
42090, Cl 47005, ClI 73360, Cl 74160, Cl 74260, Cl 75470, Cl 75810, Cl 77007,
Cl 77491 e CI 77492.

10. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde o tamanho de particula de
peso médio das capsulas € de 350 a 800 prn, preferivelmente de 400 a 600 prn.

11. COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicacées precedentes, onde a quantidade total de
pigmento ndo é superior a 0,3% em peso, preferivelmente ndo mais do que
0,2% em peso.

12 COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL, de acordo com
qualquer uma das reivindicagdes precedentes, onde a composigdo compreende
uma primeira fase e uma segunda fase e, onde a capsula esta presente apenas
na primeira fase.

13. METODO DE FABRICAR CAPSULAS, compreendendo
pigmento o referido método compreende dispersar um pigmento em O6leo e
adicionar um estruturante de redugcdo de cisalhamento para gelificar a
dispersao; aquecer um o6leo, uma cera de ponto de fusdo de pelo menos 70
graus C, e um opacificante para formar uma disperséo de fluxo livre do
opacificante e m cera derretida/6leo; e encapsular a dispersao gelificada do

pigmento em éleo dentro da dispersao de opacificante em cera derretida/oleo.



RESUMO
“COMPOSICAO DE CUIDADO ORAL E METODO DE FABRICAR
CAPSULAS”
Uma composicdo de cuidado oral compreendendode 0,01 a
50% em peso da composi¢do de uma capsula, a capsula compreendendo um
nicleo e um revestimento para o nucleo, o revestimento compreendendo uma
cera dotada de um ponto de fusdo de pelo menos 70 graus C, um éleo e um
opacificante e o nucleo compreendendo um éleo, um pigmento e um

estruturante de reducao de cisalhamento.
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