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(57) Resumo: METODO PARA PRODUZIR SIMULTANEAMENTE
SILICA GEIS E SILICAS PRECIPITADAS, COMBINAGAOQ DE SILICA
PRECIPITADA/GEL, E, DENTIFRICIO. Sao fornecidos materiais
abrasivos inéditos que sdo composi¢cdes geradas in situ de silicas
precipitadas e silica géis. Tais composi¢des apresentam propriedades
de limpeza de filme de pelicula benéficas diferentes e de forma
particularmente simultanea altas e niveis moderados de abrasédo da
dentina. Um resultado como este, assim, proporciona ao usuario um
dentifricio que efetivamente limpa superficies do dente sem abradar
prejudicialmente tais superficies. Além disso, os materiais abrasivos
produzidos também apresentam propriedades de clareamento muito
altas e desejaveis que permitem facil incorporagéo e utilizagdo em
dentifricios com propédsitos estéticos. Esta englobado nesta invengéo
um método inédito para preparar tais materiais compésitos de silica
precipitada/gel com um propésito como este, particularmente em
condi¢des de alto cisalhamento, bem como os diferentes materiais nas
faixas de estrutura descritas anteriormente e dentifricios
compreendendo estas.
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“METODO PARA PRODUZIR SIMULTANEAMENTE SILICA GEIS E
SILICAS PRECIPITADAS, COMBINACAO DE SILICA
PRECIPITADA/GEL, E, DENTIFRICIO”
Campo Da Invengao

Esta invengdo diz respeito a materiais abrasivos inéditos que
sdo composi¢des geradas in situ de silicas precipitadas e silica géis. Tais
composi¢des apresentam propriedades de limpeza de filme de pelicula
benéficas diferentes, particularmente simultineas e niveis moderados de
abrasdo da dentina. Um resultado como este, assim, proporciona ao usuario
um dentifricio que efetivamente limpa superficies do dente, controlando ao
mesmo tempo a quantidade de abrasZo aplicada a superficies dos dentes do
sujeito. Além disso, os materiais abrasivos produzidos também apresentam
propriedades de clareamento muito altas e desejaveis que permitem facil
incorporagdo e utilizagdo em dentifricios com propdsitos estéticos. Esta
englobado nesta invengdo um método inédito para preparar tais materiais
compositos de silica precipitada/gel com um proposito como este,
particularmente em condi¢des de alto cisalhamento, bem como os diferentes
materiais nas faixas de estrutura descritas anteriormente e dentifricios
compreendendo estas.

Fundamentos Da Invengdo

Uma substincia abrasiva foi incluida em composi¢es de
dentifricio convencionais de maneira a remover varios depositos, incluindo
filme de pelicula, da superficie dos dentes. O filme de pelicula é fortemente
aderente e freqiientemente contém pigmentos marrom ou amarelo que
conferem uma aparéncia ruim aos dentes. Embora a limpeza seja importante,
o abrasivo ndo deve ser tdo agressivo ao ponto de prejudicar os dentes.
Idealmente, um material de dentifricio abrasivo efetivo maximiza a remogdo
do filme de pelicula, causando a0 mesmo tempo abrasdo e dano minimos aos

tecidos do dente duro. Conseqiientemente, entre outras coisas, o desempenho
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do dentifricio é altamente sensivel a extensdo da abrasdo causada pelo
ingrediente abrasivo. Convencionalmente, o material de limpeza abrasivo foi
introduzido na forma de p6 seco escoavel a composi¢des de dentifricio, ou

por meio de redispersdes de formas de po seco escoaveis do agente de

“polimento preparado antes ou na hora de formular o dentifricio. Também, e

mais recentemente, formas de pasta fluida de tais abrasivos foram fornecidas
para facilitar armazenamento, transporte e introdu¢do nas formulagdes de
dentifricio alvo.

Silicas de eStrutura baixa sintéticas foram utilizadas com um
propésito como este em virtude da efetividade que tais materiais fornecem
como abrasivos, bem como caracteristicas de baixa toxicidade e
compatibilidade com outros componentes do dentifricio, tal como fluoreto de
sédio, como um exemplo. No preparo de silicas sintéticas, o objetivo € obter
silicas que fornecem mdaxima limpeza com minimo impacto para as
superficies duras do dente. Pesquisadores odontoldgicos continuamente se
preocupam com a identificagdo de materiais abrasivos que reunam tais
objetivos.

Silicas sintéticas (de estrutura mais alta) também foram
utilizadas como agentes espessantes para dentifricios e outros materiais tipo
pasta de maneira a suplementar e modificar as propriedades reologicas para
melhor controle, tais como constitui¢do da viscosidade, capacidade de ficar
em pé, cedimento da escova e similares. Para formulagdes de pasta de dente,
por exemplo, existe uma necessidade de fornecer uma pasta estavel que possa
atender as inimeras necessidades do consumidor, incluindo, e sem limitagao,
a capacidade de ser transferida de um recipiente (tal como um tubo) por meio
de pressdo (isto €, apertando o tubo) como uma pasta dimensionalmente
estavel e retornar para seu estado anterior, mediante remogdo de tal presséo, a
capacidade de ser transferida para uma cabega de escova de uma maneira facil

e sem escoamento para fora do tubo durante tal transferéncia, a propensdo de
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permanecer dimensionalmente estivel na escova antes do uso e quando
aplicada aos dentes alvos antes da escovagdo, e a apresentagdo da sensagdo
apropriada na boca com propdsitos estéticos, pelo menos, para o beneficio do
usuario.

No geral, dentifricios compreendem na maior parte de um
umectante (tais como sorbitol, glicerina, polietileno glicol e similares) de
maneira a permitir o contato apropriado com a matéria dental alvo, um
abrasivo (tal como silica precipitada) para limpeza e abrasdo apropriadas dos

dentes do sujeito, agua, e outros componentes ativos (tais como compostos a

base de fllior para beneficios anticaries). A capacidade de conferir beneficios

reoldgicos apropriados a um dentifricio como este é concedida por meio da
selecdo e utilizagdo apropriadas de agentes espessantes (tais como silicas
hidratadas, hidrocoldides, gomas e similares) para formar uma rede
apropriada de suporte para adequadamente conter tais umectantes, abrasivos e
ingredientes anticaries importantes. Assim, € evidente que a formulagdo de
composi¢des de dentifricio apropriada pode ser bastante complexa, tanto de
um ponto de vista de preparo da composi¢do quanto o nimero, quantidade e
tipo de componentes presentes em tais formulagdes. Conseqiientemente,
embora ndo seja uma alta prioridade na industria de dentifricio, a capacidade
de reduzir o niimero de tais componentes, ou experiéncia para fornecer certos
componentes que reinam pelo menos duas destas propriedades necessarias
poderia potencialmente reduzir a complexidade de formagdo, sem mencionar
a potencial redugdo nos custos de fabricagfo gerais.

Inimeros agentes de polimento abrasivos insoliveis em agua
foram usados ou descritos para composi¢des de dentifricio. Estes agentes de
polimento abrasivos incluem materiais particulados abrasivos naturais e
sintéticos. Os agentes de polimento abrasivos sintéticos geralmente
conhecidos incluem silicas precipitadas amorfas e silica géis e carbonato de

calcio precipitado (PCC). Outros agentes de polimento abrasivos para
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dentifricios incluiam giz, carbonato de magnésio, fosfato de dicalcio e suas
formas diidratadas, pirofosfato de célcio, silicato de zirconio, metafosfato de
potassio, ortofosfato de magnésio, fosfato de tricalcio, perlita e similares.

Silicas de estrutura baixa precipitadas  produzidas
sinteticamente, em particular, foram usadas como componentes abrasivos em
formulagdes de dentifricio em virtude de sua capacidade de limpeza, relativa
seguranga, e compatibilidade com ingredientes de dentifricio tipicos, tais
como umectantes, agentes espessantes, agentes flavorizantes, agentes
anticaries, e assim em diante. Conforme se sabe, silicas precipitadas
sintéticas, no geral, sdo produzidas pela desestabilizagdo e precipitagdo de
silica amorfa de silicato alcalino soluvel pela adi¢do de um dcido mineral e/ou
gases acidos em condigdes em que particulas primarias inicialmente formadas
tendem a associar uma com a outra para formar uma pluralidade de agregados
(isto ¢, aglomerados discretos de particulas priméarias), mas sem aglomeragéo
em uma estrutura de gel tridimensional. O precipitado resultante é separado
da fragdo aquosa da mistura de reagdo por procedimentos de filtrago,
lavagem e secagem e entdo o produto seco ¢ mecanicamente dividido de
maneira a fornecer um tamanho de particula e distribui¢do de tamanho
adequados.

Os procedimentos de secagem de silica sdo convencionalmente
realizados usando secagem a jato, secagem com bico (por exemplo, torre ou
fonte), secagem em roda, secagem rapida, secagem em roda rotatdria,
secagem em forno/leito fluido e similares.

Como tal, tais materiais abrasivos convencionais apresentam
até certo ponto limitagdes associadas a maximizagdo da limpeza e
minimizagio da abrasio da dentina. A capacidade de otimizar tais
caracteristicas no passado foi limitada, no geral, ao controle das estruturas dos
componentes individuais utilizados com tais propositos. Exemplos de

modifica¢des nas estruturas de silica precipitada para tais propositos de
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dentifricio sdo descritos na tecnologia em tais pedidos de patente como
patentes U.S. 3.967.563, 3.988.162, 4.420.312, e 4.122.161 de Wason,
patentes U.S. 4.992.251 e 5.035.879 de Aldcroft et al., patente U.S. 5.098.695
de Newton et al., e patentes U.S. 5.891.421 e 5.419.888 de McGill et al.
Modificacdes em silica géis também foram descritas em tais publicac¢oes
como patentes U.S. 5.647.903 de McGill et al., patente U.S. 4.303.641, de
DeWolf, II et al., patente U.S. 4.153.680, de Seybert, e patente U.S.

3.538.230, de Pader et al. Tais descri¢des preceituam melhorias em ftais

materiais de silica, de maneira a conferir melhor capacidade de limpeza de

filme de pelicula e redugdes nos niveis de abrasio da dentina para beneficio
do dentifricio. Entretanto, estas melhorias tipicas ndo tém a capacidade de
distribuir niveis apropriados preferidos que proporcionam a um produtor de
dentifricio a capacidade de incorporar um material individual como este em
diferentes quantidades com outros tipos de componentes, de maneira a efetuar
diferentes niveis resultantes de tais caracteristicas de limpeza e abrasdo. Para
compensar tais limitagdes, experiéncias foram submetidas para fornecer
varias combinagbes de silicas para permitir o alvejamento de diferentes
niveis. Tais combinagdes de silica qlie envolvem composi¢des de diferentes
tamanhos de particulas e areas superficiais especificas sdo descritas na patente
U.S. 3.577.521. de Karlheinz Scheller et al., patente U.S. 4.618.488 de
Macyarea et al., patente U.S. 5.124.143 de Muhlemann, e patente U.S.
4.632.826 de Ploger et al. Tais dentifricios resultantes, entretanto, nfo
conseguem fornecer niveis desejados de abrasdo e alta limpeza da pelicula,
simultaneamente.

Uma outra experiéncia foi tomada para fornecer misturas
fisicas de silicas precipitadas de certas estruturas com silica géis,
notavelmente na Pat. U.S. 5.658.553 de Rice. No geral, aceita-se que silica
géis apresentam bordas e, assim, teoricamente apresentam a capacidade de

abradar superficies a um grau maior que silicas precipitadas, mesmo tipos
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com estrutura baixa. Assim, a mistura de tais materiais junto nesta patente
forneceu, naquele momento, uma melhoria em termos de niveis controlados,
mas altos de abrasividade acoplado a maior capacidade de limpeza do filme
de pelicula que silicas precipitadas sozinhas. Em uma descri¢do como esta,
sabe-se que silica géis e silicas precipitadas separadamente produzidas e co-
incorporadas podem permitir maiores niveis de PCR e RDA, mas com
controle aparentemente maior para caracteristicas abrasivas menores que para
as silicas fornecidas anteriormente que apresentam resultados de PCR muito
altos. Infelizmente, embora estes resultados sejam certamente uma etapa na
direcdo certa, ainda existe uma necessidade imensamente ndo preenchida de
fornecer um abrasivo dental a base de silica que apresente propriedades de
limpeza do filme de pelicula suficientemente altas com caracteristicas
abrasivas da dentina simultaneamente inferiores, de maneira tal que a
remogdo do filme possa ser executada sem destruigdo deletéria da dentina. Na
verdade, a necessidade é de um abrasivo mais seguro que apresente um nivel
de PCR significativamente maior que o nivel de RDA que foi previamente
fornecido na industria de silica dental. Novamente, a patente‘ de Rice ¢
meramente um inicio no sentido de caracteristicas abrasivas desejaveis. Além
disso, os requerimentos para produzir este gel separado e materiais
precipitados e medi-los para niveis alvo apropriados de tais caracteristicas
aumenta custo e etapas de processo no procedimento de fabricagdo. Uma
maneira de fornecer os beneficios de tais combinagfes, mas a um nivel muito
alto de limpeza do filme de pelicula e a um grau relativamente baixo a
moderado de abrasdo da dentina, com facilitagdo simultdnea da incorporagdo
na formulagdo de dentifricio sdo assim indisponiveis para a industria neste
momento.

A capacidade de fornecer baixas propriedades abrasivas da
dentina com capacidades de limpeza do filme de pelicula suficientemente

altas, particularmente quando a razio de tais caracteristicas € 1 ou inferior foi,
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Objetivos E Sumario Da Invengéo

Observou-se recentemente que modificagdes nos processos
para produzir silicas precipitadas podem resultar na produgdo simultanea in
situ de quantidades alvejadas de silica géis nelas, particularmente os em que a
estrutura final do compésito gerado in situ pode ser controlada. Um método
inédito como este, assim, permite a produgdo de materiais de silica
precipitada/gel gerados in situ que fornecem excelentes capacidades de

abrasdio da dentina e limpeza do filme de pelicula nos dentifricios ou,

alternativamente, tais formulagdes que apresentam excelentes propriedades de

espessamento, bem como propriedades abrasivas e de limpeza desejaveis por
meio da introdugdo de um aditivo singularmente produzido, armazenado e
introduzido como este. De maneira importante, igualmente, € a necessidade
de incorporar uma etapa de tratamento de alto cisalhamento depois que o
processo de produgdo de gel inicial foi realizado. Um procedimento extra
como este fornece resultados de PCR e RDA previamente ndo alcangados,
bem como maior brilho dos materiais, da forma descrita anteriormente.

Em particular, os compositos formados in situ especificos
apresentam propriedades de limpeza de filme de pelicula de niveis muito
altos, comparados aos resultados de abrasdo da dentina radioativa inferiores,
de maneira tal que os materiais resultantes podem ser adicionados com outros
materiais abrasivos (tais como silicas precipitadas de estrutura menor,
carbonatos de calcio e similares) para que o produtor de dentifricio alveje
certos niveis altos de limpeza com menor abrasividade, fornecendo assim a
otimiza¢do da limpeza, fornecendo a0 mesmo témpo uma margem maior de
protecdo da abrasdo ao ultimo usuério. Também acredita-se, sem se limitar a
nenhuma teoria cientifica especifica, que a maior quantidade de silica gel nos
materiais compoésitos finais auxilia no fornecimento de faixas mais estreitas

de tamanho de particula, de maneira a contribuir com um resultado controlado
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de niveis altos de limpeza e reduzidos de abrasdo da dentina. Conforme sera
discutido em mais detalhe a seguir, observou-se que a combinégéo
fisicamente misturada de tais materiais (isto €, ndo simultaneamente
produzida na mesma reagdo) confere niveis limitados de tais propriedades, a
saber, a necessidade de fornecer materiais (particularmente um componente
de silica precipitada) que apresenta um nivel de abrasdo da dentina
extremamente alto, potencialmente deletério, de maneira a conferir, a0 mesmo
tempo, um nivel de limpeza do filme de pelicula alto aceitavel. As silicas da
combinacdo precipitada/gel geradas in situ inéditas inesperadamente
fornecem um maior grau de limpeza do filme de pelicula com um valor de
abrasdo da dentina significativamente inferior, assim, proporcionando a
industria de dentifricio ndo somente um material menos abrasivo
potencialmente mais desejavel para melhor protecéo dental. Percebeu-se que a
presenca de quantidades variadas de um componente de silica gel como este
permite o beneficio das arestas vivas apresentadas pelos aglomerados de gel
para abrasividade, com a coexisténcia de niveis varidveis de precipitados de
silica de diferentes estruturas para proporcionar um composito global que
apresenta altas propriedades de limpeza. Quando produzido in situ, um
material gel/precipitado resultante como este fornece propriedades
inesperadamente melhores, comparadas a misturas secas de tais componentes
produzidos separadamente, particularmente quando o método de produgdo
incorpora fluxo de alto cisalhamento subseqiiente a etapa de produgéo de gel
inicial. Tais altas condi¢des de cisalhamento parecem fornecer resultados
benéficos finais em termos das propriedades abrasivas dos materiais
compOsitos e caracteristicas de britho. Em uma maneira como esta, observou-
se que embora o nivel de limpeza do filme de pelicula seja muito alto, de fato
o nivel de abrasio da dentina resultante é limitado, conferindo assim uma
excelente material de limpeza sem também conferir um nivel de abrasdo

muito alto ao substrato dental alvo.
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Todas as partes, porcentagens e razdes aqui usados sd@o
expressos em peso, a menos que de outra forma especificados. Todos os
documentos aqui citados estdo incorporados pela referéncia.

Desta maneira, é um objetivo da presente inven¢do fornecer
um material composito de silica precipitada e silica gel que fornece melhor
limpeza do filme de pelicula sem um aumento -correspondente
inaceitavelmente alto na abrasdo da dentina ou esmalte. Um outro objetivo da
presente invencdo é fornecer um método inédito para a produgdo de tais
combinag¢@es de silica precipitada/silica gel efetivas em que tais materiais s@o
produzidos simultaneamente e in situ, permitindo assim que as razdes
apropriadas de tais materiais sejam feitas durante a producdo dos materiais,
em vez de durante a producdo de dentifricio. Também um objetivo desta
invencdo é fornecer um composito de material de silica precipitada/silica gel
gerado in situ em que o brilho dos materiais de silica de produto de PCR alto,
RDA baixo é igualmente muito alto.

Desta maneira, esta invengdo engloba um método para
produzir simultaneamente silica géis e silicas precipitadas, o dito método
compreendendo as etapas seqiienciais de:

a) misturar uma quantidade suficiente de um silicato alcalino e

- um agente acidulante juntos para formar uma composi¢do de silica gel;

b) subseqiiente a formagdo da composigéo de silica gel, tratar a
composicdo resultante em condig¢des de alto cisalhamento;

c¢) simultaneamente introduzir a dita composigdo de silica gel
da etapa “b” uma quantidade suficiente de um silicato alcalino € um agente
acidulante para formar uma silica precipitada, produzindo assim uma
combinagdo de silica precipitada/silica gel. Igualmente englobado nesta
inveng¢do € o produto de um processo como este em que a quantidade de silica
gel presente nele é de 5 a 80 % em volume da silica precipitada/silica gel total

resultante  simultaneamente  produziu combinagdo.  Adicionalmente
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englobados nesta invengdo estdo os materiais compositos preparados a partir
dele e formulagdes de dentifricio compreendendo tais materiais, bem como o
produto do processo inventivo notado anteriormente.

No geral, silicas precipitadas sintéticas sdo preparadas
misturando solugdes de silicato alcalino diluidas com acidos minerais aquosos
fortes em condi¢bes onde a agregacdo para o sol e gel ndo pode ocorrer,
agitando e entfo filtrando a silica precipitada. O precipitado resultante € em
seguida lavado, seco e esmiugado para o tamanho desejado.

No geral, igualmente, silica géis incluem silica hidrogéis, géis
hidrosos, aerogéis, e xerogéis. Silica géis também sdo formados reagindo
solugdes de silicato alcalino com acidos fortes ou vice-versa, para formar um
hidrosol e envelhecer o hidrosol recém formado para formar o hidrogel. O
hidrogel € entdo lavado, seco e esmiugado para formar os materiais desejados.

Conforme notado anteriormente, a producdo separada de tais
materiais historicamente requereu a fabricacdo destes materiais separados, e
medicio adequada dos dois juntos durante a incorpora¢do em uma formulagédo
de dentifricio, de uma maneira tal a fornecer os niveis de limpeza/abraséo
desejados destes.

Ao contrario, o método inventivo para a produgdo simultinea
de tais materiais permite ao produtor alvejar uma faixa de quantidades de
componentes silica gel e silica precipitada, bem como estruturas de
componentes precipitados para conferir o nivel desejado de limpeza/abrasdo
por meio de parametros controlados durante a produgdo, uma diferenga
significativa das misturas fisicas anteriores (isto €, misturas secas) de tais
materiais por meio da incorporagdo separada. Basicamente, o método inédito
vincula o alvejamento da quantidade de silica gel desejada e seleciona
especificamente certas condigdes de reagdo de maneira a gerar um nivel
desejado como este durante a produgéo de silica precipitada amorfa.

As composi¢des abrasivas inventivas sdo aditivos prontos para
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0 uso na prepara¢do de composi¢des de limpeza oral, tais como dentifricios,
pastas de dente e similares, particularmente adaptadas como uma matéria-
prima em um processo para preparar pasta de dente. Além disso, tais produtos
de silica podem ser utilizados em aplicagdes em que arestas vivas e baixa
abrasividade podem ser desejadas, tais como, sem limita¢do, inibidores de
espuma em certas formulagGes, tais como, sem limitagdo, detergentes de
maquina de lavar louga automatica. Usos potenciais adicionais de tais
materiais incluem veiculos de alimento, aditivos e veiculos de borracha,
aditivos de cosméticos, aditivos de cuidado pessoal, . aditivos
antibloqueamento de plastico e aditivos farmacéuticos, sem limitagdo.
Descrigdo Detalhada Da Invengdo

As combinagdes de abrasivo e/ou espessante usadas na
presente invengdo sdo materiais formados in-situ que podem ser prontamente
formulados sob demanda com outros ingredientes para preparar composi¢oes
de limpeza oral com uma alta eficicia de limpeza sem causar abrasdo
indevida nas superficies do dente. Os componentes essenciais, bem como
opcionais das composi¢des abrasivas e/ou espessantes e métodos relacionados
de fazer o mesmo da presente invengdo, sdo descritos em mais detalhes a
seguir.

M¢étodo de Producdo Geral

As composicdes de sﬂica da presente invencdo sdo preparadas
de acordo com o seguinte processo de dois estagios, com um silica gel sendo
formado no primeiro estagio e silica precipitada formada no segundo estagio.
Neste processo, uma solugdo aquosa de um silicato alcalino, tal como silicato
de sodio, é carregada em um reator equipado com dispositivos de mistura
adequados para garantir uma mistura homogénea, e a solugdo aquosa de um
silicato alcalino no reator pré-aquecida a uma temperatura entre cerca de 40°C
e cerca de 90°C. Preferivelmente, a solu¢do de silicato alcalino aquoso tem

uma concentra¢io de silicato alcalino de aproximadamente 3,0 a 35 % em
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peso, preferivelmente de cerca de 3,0 a cerca de 25 % em peso, € mais
preferivelmente de cerca de 3,0 a cerca de 15 % em peso. Preferivelmente o
silicato alcalino é um silicato de s6dio com uma razdo de Si0,:Na,O de cerca
de 1 a cerca de 4,5, mais particularmente de cerca de 1,5 a cerca de 3,4. A
quantidade de silicato alcalino carregada no reator € cerca de 10 % em peso a
80 % em peso do silicato total usado no banho. Opcionalmente, um eletrélito,
tal como solugdo de sulfato de sédio, pode ser adicionado ao meio de reagdo
(solugdo de silicato ou agua). Em seguida, um agente acidulante aquoso ou
acido, tais como 4cido sulfurico, acido cloridrico, acido nitrico, acido
fosférico, e assim em diante (preferivelmente acido sulfurico), adicionado
como uma solu¢do diluida destes (por exemplo, em uma concentragdo entre
cerca de 4 a 35 % em peso, mais tipicamente cerca de 9,0 a 15,0 % em peso) €
adicionada ao silicato para formar um gel. Uma vez que o silica gel é
produzido e o pH ajustado para o nivel desejado, tal como entre cerca de 3 e
10, a adi¢do de acido € interrompida e o gel é aquecido até a temperatura da
rea¢do do banho, preferivelmente entre cerca de 65°C a cerca de 100°C. E
importante observar que depois que este primeiro estdgio ¢ completado, o
silica gel produzido é submetido a condi¢Ges de alto cisalhamento para
modificar o gel de sua forma produzida inicial. Tal alto cisalhamento pode ser
realizado de qualquer maneira conhecida, tais como pelo aumento da vazio
dos liquidos adicionados a ele, mistura fisica em uma montagem de mistura e
similares. A necessidade de condi¢des de alto cisalhamento € alcangada
simplesmente pela modificagdo do componente gel depois da producdo
inicial. Tal modificagdo é mensuravel por uma redugdo no tamanho de
particula médio do material gel depois que ¢ submetido a tal tratamento de
alto cisalhamento. Preferivelmente, a modificacdo por meio de condi¢des de
alto cisalhamento € atingida uma vez que o tamanho de particula médio do
componente gel é reduzido pelo menos 5 microns. O gel resultante ndo ¢ de

outra maneira lavado, purificado ou limpo de qualquer outra maneira antes do



10

15

20

25

13

inicio do segundo estagio.

Em seguida, o segundo estiagio comega depois que a
temperatura de reagdo do gel aumenta, com a adigdo simultinea no reator dos
itens seguinte, todos enquanto a taxa de cisalhamento permanece
substancialmente no mesmo nivel: (1) uma solugéo aquosa do mesmo agente
acidulante previamente usado; e (2) quantidades adicionais de uma solugdo
aquosa contendo as mesmas espécies de silicato alcalino que no reator, a
solugdo aquosa sendo pré-aquecida a uma temperatura de cerca de 65°C a
cerca de 100°C. A taxa de adié:ées de agente acidulante e silicato pode ser
ajustada para controlar o pH da adi¢do simultdnea durante o segundo estagio
reacdo. Este controle de pH pode ser usado para controlar as propriedades
fisicas do produto, no geral com pH do banho médio maior fornecendo
produtos de silica de estrutura menor e pH de banho médio relativamente
baixo fornecendo produtos de silica de estrutura mais alta. Além das
condi¢des de alto cisalhamento ja presentes, recirculag@o de alto cisalhamento
pode ser utilizada e a adigdo de solug8o acida continua até que o pH do banho
do reator caia para entre cerca de 4 a cerca de 9. Para os propositos deste
método inventivo, o termo “pH de banho médio” deve significar o pH médio
obtido medindo o nivel do pH a cada 5 minutos durante o estagio de formagéo
do precipitado e calculando a média do agregado total sobre tempo total
transcorrido.

Depois que o influxo do agente acidulante e do silicato
alcalino ¢ interrompido, o banho do reator permaneceu em repouso ou
“digeriu” por entre 5 minutos a 30 minutos, com os teores do reator sendo
mantidos em um pH constante. Depois de completar a digestdo, a mistura de
alto cisalhamento, etc., € interrompida e o banho de reagfo resultante €
filtrado e lavado com 4gua para remover o excesso de sais inorgénicos de
subprodutos até que a 4agua de lavagem da torta do filtro de silica resulte em

no maximo 5 % de teor de subproduto de sal medido pela condutividade.
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A torta do filtro de silica € submetida a pasta fluida em agua e
entfio seca por qualquer técnica de secagem convencional, tal como secagem a
jato, para produzir uma silica amorfa contendo de cerca de 3 % em peso a
cerca de 50 % em peso de umidade. A silica pode entfio ser moida para obter
o tamanho de particula mediano desejado entre cerca de 3 um a 25 um,
preferivelmente entre cerca de 3 um a cerca de 20 um. A classificagdo de
faixas de tamanho de particula mediana ainda mais estreitas pode igualmente
auxiliar no fornecimento de maiores beneficios de limpeza.

Além das .metodologias de precipitagdo das silicas amorfas
sintéticas do processo de produgdo descritas anteriormenfe, a preparacdo dos
produtos de silica ndo é necessariamente limitada a elas e também pode ser
geralmente realizada de acordo com as metodologias descritas, por exemplo,
nas patentes U.S. anteriores Nos. 3.893.840, 3.988.162, 4.067.746, 4.340.583
e 5.891.421, todas as quais estdo aqui incorporadas pela referéncia, desde que
tais métodos sejam devidamente modificados para incorporar tratamentos de
recirculacdo e alto cisalhamento. Conforme sera percebido por um versado na
tecnologia, os parAmetros de reagdo que afetam as caracteristicas da silica
precipitada resultante incluem: a taxa e tempo nos quais os varios reagentes
sdo adicionados; os niveis de concentragio dos varios reagentes; o pH da
reacdo; a temperatura de reagdo; a agitagdo dos reagentes durante a produgao;
e/ou a taxa na qual quaisquer eletrélitos sdo adicionados.

Métodos alternativos de produgdo para este material inventivo
incluem na forma de pasta fluida, tais como, sem limita¢do, procedimentos
preceituados na patente U.S. 6.419.174, de McGill et al., bem como processos
de pasta fluida de prensa de filtro descritos no pedido de patente U.S.
publicado No. 20030019162 de Huang.

Os compositos gerados in situ inventivos (também referidos
como “combina¢des”) de silica gel e silica precipitada sdo usados como

abrasivos dentais de alta limpeza com menor abrasividade correlativa (com
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baixas medi¢des de RDA de no maximo cerca de 110, por exemplo, e baixos
de até cerca de 70). O processo in situ desta invengdo assim
surpreendentemente rendeu, com graus de seletividade seguidos em termos de
pH da reagdo, concentragdes de reagente, quantidade de componente gel,
condi¢gdes de produgdo de alto cisalhamento e, conseqlientemente, estrutura
geral dos compdsitos materiais de silica precipitada/gel resultantes preparados
a partir deles, um método para produzir compositos de produto de faixa média
(niveis de limpeza relativamente altos com menores niveis de abrasdo) como
tal. Assim, a selegdo de concentragdes diferentes, niveis de pH, propor¢oes de
gel finais, entre outras coisas, podem produzir compositos materiais de silica
precipitada/gel de estruturas de meio geral, de maneira a proporcionar
resultados de limpeza do filme de pelicula relativamente altos, com menores
propriedades abrasivas comparado aos materiais de alta limpeza descritos
anteriormente.

Para este material de limpeza, o componente gel estd presente
em uma quantidade entre 10 e 60 % em peso do composito material de silica
precipitada/gel formado por ultimo (e assim o componente silica precipitada
esta presente em uma quantidade de 90 a 40 % em peso, conseqlientemente).
A quantidade geral de gel a ser produzida é preferivelmente relativamente
baixa (de até 40 %, por exemplo). Tais porcentagens de componente gel
realmente representam a quantidade de volume do silicato presente durante as
fases de produgdo para cada material silica diferente, da forma descrita
anteriormente para o material de alta limpeza.

Geralmente, determinou-se que tais abrasivos de limpeza de
faixa média especificos podem ser produzidos por meio de um método de
misturar um 4cido adequado e um material de partida de silicato adequado
(em que a concentragdo de acido, em solug@o aquosa, ¢ de 5 a 25 %,
preferivelmente de 10 a 20 %, e mais preferivelmente de 10 a 12 %, e a

concentra¢do do material de partida silicato é de 4 a 35 %, também em uma
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solucdo aquosa), para inicialmente formar um silica gel. Subseqiiente a
formagdo de gel, silicato e 4cido suficientes sdo adicionados (sem nenhuma
lavagem ou outro tipo de purificagdo ou modificagdo fisica do gel) ao gel
formado para produgdo adicional ‘do componente silica precipitada
apropriadamente estruturado desejado para um compésito de material de
limpeza de faixa média ser formado. O pH da reagdo geral pode ser
controlado parte na faixa de 3 a 10. Dependendo da quantidade de gel
inicialmente formada, a quantidade e estrutura do componente silica
precipitada podem ser alvejadas muito da mesma maneira que para o material
de alta limpeza. Percebe-se que, de maneira a fornecer um material de
limpeza de faixa média, pouco abrasivo por meio deste processo, a quantidade
de gel é preferivelmente maior (conforme notado anteriormente, de 10 a 60 %
em volume do compésito, preferivelmente de 20 a 33 %) e a quantidade de
silica precipitada de estrutura menor é preferivelmente menor (de 90 a 40 %
em volume do compésito, preferivelmente de 80 a 67 %).

No geral, a combinagfio de silica precipitada/gel de limpeza
média inventiva geralmente tem as seguintes propriedades: 10 % de valor de
dureza de Brass Einlehner na faixa entre 2,5 e 12,0 e, valores de RDA
(abrasdo radioativa da dentina) em uma formulagdo de teste de dentifricio
(apresentada a seguir nos exemplos) entre cerca de 80 a cerca de 120, e
valores de PCR (razdo de limpeza da pelicula) valores (na mesma formulagio
de teste de dentifricio) de 80 a 120, com uma razdo de PCR para RDA na
faixa de 0,7 a 1,0.

Usos de dentifricio dos materiais inventivos

Os materiais de silica precipitada/gel compositos gerados in
situ inventivos aqui descritos podem ser utilizados sozinhos como o
componente agente de limpeza fornecido nas composi¢des de dentifricio desta
invengdo, ou como um aditivo com outros materiais abrasivos dela. Uma

combina¢do dos materiais compdsitos inventivos com outros abrasivos
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fisicamente misturados neles em uma formulagdo de dentifricio adequada €
potencialmente preferida com relagdo a isto, de maneira a proporcionar
resultados de limpeza e abrasdo dental alvejados em um nivel de protegéo
desejado. Assim, qualquer numero de outros tipos convencionais de aditivos
abrasivos pode estar presente nos dentifricios inventivos de acordo com esta
invengdo. Outras tais particulas de abrasivo incluem, por exemplo, € sem
limitagdo, carbonato de calcio precipitado (PCC), carbonato de célcio moido
(GCCQ), fosfato de dicalcio ou suas formas diidratadas, silica gel (em si e de
qualquer estrutura), silica precipitada amorfa (em si e igualmente de qualquer
estrutura), perlita, diéxido de titinio, pirofosfato de célcio, alumina hidratada,
alumina calcinada, metafosfato de sdédio insolivel, metafosfato de potassio
insolavel, carbonato de magnésio insoluvel, silicato de zirconio, silicato de
aluminio, e assim em diante, podem ser introduzidas nas composigdes
abrasiva desejadas para talhar as caracteristicas de polimento da formulagéo
alvo (dentifricios, por exemplo, etc.), se igualmente desejado.

A combinagdo de silica precipitada/silica gel descrita
anteriormente, quando incorporada nas composi¢des de dentifricio, esta
presente em um nivel de cerca de 5 % a cerca de 50 % em peso, mais
preferivelmente de cerca de 10 % a cerca de 35 % em peso, particularmente
quando o dentifricio é uma pasta de dente. Formula¢des de dentifricio ou
limpeza oral gerais que incorporam as composigdes abrasivas desta invengdo
convenientemente podem compreender os seguintes ingredientes possiveis e
quantidades relativas destes (todas as quantidades em % em peso):

Formulagdo de dentifricio

Ingrediente Quantidade
Veiculo liquido:

umectante(s) (total) 5-70

agua deionizada 5-70
aglutinante(s) 0,5-2,0
agente anticarie 0,1-2,0
agente quelante(s) 0,4-10
espessante de silica* 3-15

agentes tensoativos 0,5-2,5



10

15

20

25

18

abrasivo 10-50
agente adocante <1,0
agentes colorantes <1,0
agente flavorizante <5,0
conservante <0,5

Além do mais, conforme notado anteriormente, o abrasivo
inventivo pode ser usado em conjunto com outros materiais abrasivos, tais
como silica precipitada, silica gel, fosfato de dicélcio, fosfato de dicalcio
diidratado, metassilicato de calcio, pirofosfato de calcio, alumina, alumina
calcinada, silicato de aluminio, carbonato de célcio precipitado ou moido, giz,
bentonita, resinas de termocura particuladas e outros materiais abrasivos
adequados conhecidos por um versado na tecnologia.

Além do componente abrasivo, o dentifricio também pode
conter um ou mais agentes de melhora organoléptica. Agentes de melhora
organoléptica incluem umectantes, adogantes, agentes tensoativos,
flavorizantes, colorantes e agentes espessantes, (também algumas vezes
conhecidos como aglutinantes, gomas, ou agentes estabilizantes).

Umectantes servem para adicionar corpo “textura na boca” a
um dentifricio, bem como prevenir o dentifricio de secar. Umectantes
adequados incluem polietileno glicol (em uma variedade de pesos
moleculares diferentes), propileno glicol, glicerina (glicerol), eritritol, xilitol,
sorbitol, manitol, lactitol, e hidrolisados de amido hidrogenado, bem como
misturas destes compostos. Niveis tipicos de umectantes séo de cerca de 20 %
em peso a cerca de 30 % em peso de uma composigdo de pasta de dente.

Adocantes podem ser adicionados a composigdo de pasta de
dente para conferir um sabor agradavel ao produto. Adogantes adequados
incluem sacarina (como sacarina de sodio, potdssio ou calcio), ciclamato
(como um sal de sédio, potdssio ou calcio), acessulfame-K, taumatina,
neoisperidina diidrocalcona, glicirrizina amoniada, dextrose, levulose,
sacarose, manose, e glicose.

Agentes tensoativos s3o usados nas composigdes da presente
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invencdo para tornar as composi¢cdes mais cosmeticamente aceitaveis. O
agente tensoativo ¢ preferivelmente um material detersivo que confere a
composi¢do propriedades detersivas e espumantes. Agentes tensoativos
adequados sdo quantidades seguras e efetivas de agentes tensoativos
anidnicos, catiénicos, ndo idnicos, zwiteridnicos, anfotéricos e betaina, tais
como lauril sulfato de sédio, dodecil benzeno sulfonato de sédio, sais de
metal alcalino ou amonio de sarcosinato de lauroila, sarcosinato de miristoila,
sarcosinato de palmitoila, sarcosinato de estearoila e sarcosinato de oleoila,
monoestearato de polioxietileno sorbitano, isostearato e laurato, lauril
sulfoacetato de sodio, sarcosinato de N-lauroila, os sais de sodio, potdssio e
etanolamina de N-lauroila, N-miristoila ou sarcosinato de N-palmitoila,
condensados de oxido de polietileno de alquil fenois, cocoamidopropil
betaina, lauramidopropil betaina, palmitil betaina e similares. Lauril sulfato de
sodio é um agente tensoativo preferido. O agente tensoativo estd tipicamente
presente nas composi¢des de cuidado oral da presente inven¢do em uma
quantidade de cerca de 0,1 a cerca de 15 % em peso, preferivelmente cerca de
0,3 % a cerca de 5 % em peso, tais como de cerca de 0,3 % a cerca de 2 % em
peso.

Agentes flavorizantes opcionalmente podem ser adicionados
as composicdes de dentifricio. Agentes flavorizantes adequados incluem, mas
sem limitacdes, 6leo de gualtéria, 6leo de horteld pimenta, 6leo de hortel3,
6leo de sassafras, e 6leo de cravo-da-india, canela, anetol, mentol, timol,
eugenol, eucaliptol, limdo, laranja e outros compostos de sabor como estes
para adicionar notas, notas temperadas, etc. Estes agentes flavorizantes
consistem quimicamente em misturas de aldeidos, cetonas, ésteres, fenois,
acidos e alcoois alifaticos, aromaticos e outros alcoois.

Colorantes podem ser adicionados para melhorar a aparéncia
estética do produto. Colorantes adequados sio selecionados de colorantes

aprovados por agéncias regulatorias apropriadas, tais como o FDA e os
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listados no European Food and Pharmaceutical Directives e incluem
pigmentos, tal como TiO,, e cores, tais como corantes FD&C e D&C.

Agentes espessantes sdo usados nas composi¢des de dentifricio
da presente invengdo para fornecer uma estrutura gelatinosa que estabiliza a
pasta de dente contra a separagdo de fases. Agentes espessantes adequados
incluem espessante de silica; amido; glicerita de amido; gomas, tais como
goma caraia (goma esterculia), goma tragacanto, goma arabica, goma ghatti,
goma acéacia, goma Xantana, goma guar ¢ goma de celulose; silicato de
aluminio e magnésio (Veegum); carragenano; alginato de sodio; agar-agar;
pectina; gelatina; compostos de celulose, tais como celulose, carboximetil
celulose, hidroxietil celulose, hidroxipropil celulose, hidroximetil celulose,
hidroximetil carboxipropil celulose, metil celulose, etil celulose, e celulose
sulfatada; argila natural e sintética, tais como argilas de hectorita; bem como
misturas destes compostos. Niveis tipicos de agentes espessantes ou
aglutinantes sdo de cerca de 0 % em peso a cerca de 15 % em peso de uma
composigdo de pasta de dente.

Agentes terapéuticos s3o opcionalmente usados nas
composi¢des da presente invengdo para fornecer prevengdo e tratamento de
céries dentais, doenca periodontal e sensibilidade a temperatura. Exemplos de
agentes terapéuticos, sem limita¢des, sdo fontes de flior, tais como fluoreto
de s6dio, monofluorofosfato de sdédio, monofluorofosfato de potassio, fluoreto
estanhoso, fluoreto de potassio, fluorosilicato de sodio, fluorosilicato de
amonio e similares; fosfatos condensados, tais como pirofosfato de tetrasodio,
purofosfato  de  tetrapotassio, diidrogenopirofosfato de  disddio,
monoidrogenopirofosfato de trisédio; tripolifosfatos, hexametafosfatos,
trimetafosfatos e pirofosfatos, tais como; agentes antimicrobianos, tais como
triclosan, bisguanidas, tais como alexidina, clorexidina e gliconato de
clorexidina; enzimas, tais como papaina, bromelaina, glicoamilase, amilase,

dextranase, mutanase, lipases, pectinase, tanase, e proteases; compostos de
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amOnio quaternario, tais como cloreto de benzalcoénio (BZK), cloreto de
benzeténio (BZT), cloreto de cetilpiridinio (CPC), e brometo de domifeno;
sais de metal, tais como citrato de zinco, cloreto de zinco e fluoreto
estanhoso; extrato de sanguinaria e sanguinarina; Oleos volateis, tais como
eucaliptol, mentol, timol, e salicilato de metila; fluoretos de amina; peroxidos
e similares. Agentes terapéuticos podem ser usados em formulagdes de
dentifricio sozinhos ou em combinag¢do em um nivel terapeuticamente seguro
e efetivo.

~ Conservantes também podem ser opcionalmente adicionados
as composic;(”)e;s da presente inVeng:éo para prevehif o crescimento bacteriano.
Conservantes adequados aprovados para uso nas composigdes orais, tais como
metilparabeno, propilparabeno e benzoato de sédio podem ser adicionados em
quantidades seguras e efetivas.

Os dentifricios aqui descritos também podem ter uma
variedade de ingredientes adicionais, tais como agentes de dessensibilizagdo,
agentes cicatrizantes, outros agentes conservantes de cdries, agentes
quelantes/seqiiestrantes, vitaminas, aminoacidos, proteinas, outros agentes
antiplaquetarios/anticalculo, opacificantes, antibiéticos, anti-enzimas,
enzimas, agentes de controle de pH, agentes oxidantes, antioxidantes e
similares.

Agua fornece o equilibrio da composi¢do além dos aditivos
mencionados. A agua é preferivelmente deionizada e sem impurezas. O
dentifricio normalmente compreendera de cerca de 20 % em peso a cerca de
35 % em peso de agua.

Espessantes de silica tteis para utilizagdo em uma formulagdo
de pasta de dente como esta incluem, sem limita¢Ges, uma silica precipitada
amorfa, tal como silica ZEODENT 165. Outros espessantes de silica
preferidos (embora ndo limitantes) sdo silicas ZEODENT® 163 e/ou 167 e
ZEOFREE 153, 177, e/ou 265, todos disponiveis da J. M. Huber Corporation,
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Havre de Grace Md., U.S.A.

Para os propositos desta invengdo, um “dentifricio” tem o
significado definido em Oral Hygiene Products and Practice, Morton Pader,
Consumer Science and Technology Series, Vol. 6, Marcel Dekker, NY 1988,
p. 200, que estd aqui incorporado pela referéncia. A saber, "um dentifricio
é"... uma substincia usada com uma escova de dentes para limpar as
superficies acessiveis dos dentes. Dentifricios sdo principalmente compostos
de 4gua, detergente, umectante, aglutinanto, agentes flavorizantes, e um
abrasivo finamente pulverizado como o ingrediente principal... um dentifricio
é considerado uma forma de dosagem contendo abrasivo para distribuir
agentes anticaries aos dentes”. Formulagdes de dentifricio contém
ingredientes que devem ser dissolvidos antes da incorporagdo na formulagdo
de dentifricio (por exemplo, agentes anticaries, tais como fluoreto de sédio,
fosfatos de sodio, agentes flavorizantes, tal como sacarina).

As véarias propriedades da silica e da pasta de dente
(dentifricio) aqui descritas foram medidas como se segue, a menos que de
outra forma indicado.

O teste de abras3o de Brass Einlehner (BE) usado para medir a
dureza das silicas precipitadas/silica géis reportados neste pedido de patente €
descrito em detalhe na patente U.S. 6.616.916, incorporada aqui por
referéncia, envolve um meio de abrasio Einlehner AT-1000, geralmente
usado como se segue: (1) uma tela de fio de bronze de Fourdrinier € pesada e
exposta & a¢do de uma suspensdo de silica aquosa 10 % por um periodo de
tempo fixo; (2) a quantidade de abrasfo ¢ entdo determinada como perda de
bronze em miligramas da tela de fio de Fourdrinier por 100.000 revolugdes. O
resultado, medido em unidades de perda de mg, pode ser caracterizado como
o valor de abrasdo de Einlehner (BE) bronze a 10 %.

Os valores de absor¢do de dleo sdo medidos usando o método

esfregar a borracha. Este método é baseado em um principio de misturar 6leo
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de semente de linho com uma silica, esfregando com uma espatula em uma
superficie lisa até que seja formada uma pasta tipo de emassar dura. Medindo-
se a quantidade de Oleo necessaria para ter uma mistura da pasta que ira
enroscar quando espalhada, pode-se calcular o valor da absor¢do de dleo da
silica - cujo valor representa o volume de 6leo necessario por unidade de peso
de silica para saturar a capacidade sortiva da silica. Um nivel de absor¢io de
6leo superior indica uma estrutura mais alta de silica precipitada;
similarmente, um valor baixo € indicativo de que considera-se uma silica
precipitada de estrutura menor. O célculo do valor de absorgdo do 6leo foi

feito como se segue:

absor¢do de 6leo = ml de ol?c? absorvido x 100
peso de silica, gramas

mL de 6leo/100 gramas de silica

O tamanho de particula mediano é determinado usando um
instrumento de espalhamento da luz laser Modelo LA-930 (ou LA-300 ou um
equivalente) disponivel da Horiba Instruments, Boothwyn, Pensilvania.

A % de residuo da malha 325 da silica inventiva é medida
usando uma peneira padrdo U.S. No. 325, com aberturas de 44 micron ou
0,0017 polegada (0,043 milimetros) (pano de fio de ago inoxidavel) pesando
uma amostra de 10,0 gramas com arredondamento de 0,1 grama em um copo
do misturador de Hamilton de 1 quarto de galdo modelo No. 30, adicionando
aproximadamente 170 mL de 4dgua destilada ou deionizada e agitando a pasta
fluida por pelo menos 7 minutos. Transferir a mistura para a tela de malha
325; lavar o copo e adicionar lavagens na tela. Ajustar o jato de agua para 20
psi (0,14 MPa) e jatear diretamente na tela por dois minutos. (A cabe¢a do
jato deve ser mantida cerca de quatro a seis polegadas (101,6 a 152,4
milimetros) acima do pano da tela. Lavar o residuo de um lado da tela e
transferir lavando em um disco de evaporagdo usando agua destilada ou
deionizada de uma garrafa de lavagem. Deixar descansar por dois a trés
minutos e decantar a dgua limpa. Secar (forno por convecgdo @ 150°C ou em

forno de infravermelho por aproximadamente 15 min.) resfriar € pesar o
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residuo em balanga analitica.

Umidade ou Perda na Secagem (LOD) € a perda de peso da
amostra de silica medida a 105°C por 2 horas. Perda na igni¢do (LOI) € a
perda de peso da amostra de silica medida a 900°C por 2 horas (amostra
precisamente pré-seca por 2 horas a 105°C).

Os valores de pH das misturas de reagéo (5 % em peso de
pasta fluida) encontrados na presente inveng¢éo podem ser monitorados por
qualquer eletrodo sensivel ao pH convencional.

Para medir o brilho, materiais em p6 finos prensados em uma
pelota de superficie lisa foram avaliados usando um Techﬁidyne Brightniefer
S-5/BC. Este instrumento tem um sistema 6tico de feixe duplo onde a amostra
¢ iluminada em um angulo de 45 °, e a luz refletida vista a 0 °. Isto esta de
acordo com os métodos de teste TAPPI T452 e T646, e padrdo D985 da
ASTM. Materiais em po sdo prensados a cerca de uma pelota de 1 cm com
pressdo suficiente para dar uma superficie da pelota que € lisa e sem perda de
particulas ou brilho. |

Os valores de abrasdo radioativa da dentina (RDA) dos
dentifricios contendo as composi¢des de silica usados nesta invengdo sdo
determinados de acordo com o método apresentado por Hefferen, Journal of
Dental Res., julho-agosto 1976, 55 (4), pp. 563-573, e descrito nas patentes
U.S. 4.340.583, 4.420.312 e 4.421.527 de Wason, cujas publicacdes e
patentes estdo aqui incorporadas pela referéncia.

A propriedade de limpeza das composi¢des de dentifricio €
tipicamente expressa em termos de valor de razio de limpeza de pelicula
(“PCR”). O teste PCR mede a capacidade de uma composigdo de dentifricio
remover o filme de pelicula de um dente em condigdes de escovagdo fixas. O
teste PCR & descrito em “In Vitro Removal of Stain With Dentifrice” G. K.
Stookey, et al., J. Dental Res., 61, 1236-9, 1982. Tanto resultados de PCR

quanto RDA variam dependendo da natureza e concentragdo dos
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componentes da composi¢do de dentifricio. Os valores de PCR e RDA néo
tém unidades.
Modalidades Preferidas Da Inven¢io

Os materiais inventivos foram preparados formando
seqliencialmente (in situ) um primeiro silica gel (ou material tipo gel) e
adicionando a ele quantidades suficientes de reagentes para formar um
componente silica precipitada presente simultaneamente com o gel
inicialmente produzido (ou material tipo gel). A quantidade de gel €
controlada pela quantidade de reagentes no primeiro estagio enquanto que a
quantidade de silica precipitadd ¢ controlada pela quantidade de reagentes no
segundo estagio. A estrutura do produto final é controlada pela quantidade de
gel primeiramente produzido com relagdo a quantidade de silica precipitada,
bem como paridmetros de reagfo, tais como temperatura, taxas, concentragdes,
pH, e assim em diante, da forma discutida em mais detalhe a anteriormente.

EXEMPLO

O exemplo inventivo inicialmente envolveu a condi¢do de
8.140 litros de 6,0 % de silicato de s6dio aos quais foram adicionados 11,4 %
de 4cido sulfirico a uma taxa de 191,3 litros/minuto por 8 minutos a uma
temperatura de 50°C em um reator. A pasta fluida contendo silica gel
resultante foi entdo aquecida até 93°C por 53 minutos dai em diante.
Subseqiientemente, 13 minutos na etapa de aquecimento, fluxo de alto
cisalhamento de 3.000 litros/minuto da pasta fluida do reator (gel) foi iniciado
e continuou por todo o resto da produgdo do exemplo. Depois do final dos 53
minutos, 30 quilogramas de peso seco de acido sulfurico (243,8 litros) foram
entdo adicionados a pasta fluida de gel. Dai em diante, adigdo simultanea de
acido sulfurico e silicato de sédio foi iniciada com introdugdo de ambos no
reator para iniciar a etapa de precipitaggo. O silicato de sédio de 16,21 % de
concentragdo (a uma temperatura de 85°C) foi adicionado a 339 litros/minuto

e 4cido sulftrico diluido (11,4 % de concentragdo) foi introduzido em 191,3
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litros/minuto. O silicato foi adicionado por um periodo de 48 minutos. O
acido foi adicionado até que o pH da pasta fluida resultante caisse para 7,0.
Neste ponto, o fluxo do 4cido foi reduzido para 110 litros/minuto até que o
pH foi entre 5,3 e 5,5, em cujo ponto a adi¢do de 4cido foi interrompida. A
composi¢do resultante digeriu naturalmente por mais 10 minutos a 93°C. A
pasta fluida resultante foi entfo recuperada por filtragdo, lavada para uma
concentragdo de sdédio sulfate menor que cerca de 5 % (preferivelmente
menor que 4 %, e acima de tudo preferivelmente abaixo de 2 %) determinada
monitorando a condutividade do filtrado e entfo seca a jato para um nivel de
cerca de 5 % de umidade. O produto seco foi entdo moido para tamanho
uniforme.
EXEMPLO COMPARATIVO

O mesmo método basico descrito anteriormente foi seguido,
exceto que nenhuma condigdo de alto cisalhamento depois da formagao de gel
foi utilizada.

Certas propriedades dos materiais resultantes do exemplo e

exemplo comparativo foram entdo medidas. A seguinte tabela mostra estes

resultados:
TABELA 1
Propriedade do Material

Exemplo Ex. Comp.
% de umidade 3,4 4.1
% de LOI 2,9 2,8
% de residuo de malha 325 0 0

5 % de pH 7,0 7,21
Brilho (Technidyne) 96 94,6

Tamanho de particula médio, pm
Tamanho de particula mediano (Horiba)

9,64 9,35
Tamanho de particula médio (Horiba) 10,95 10,64
Abrasio de Einlehner (mg de
perda/100.000 rev.) 3,53 6,17
Absorgdo de 6leo (cm*/100 g) 105 99
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Um brilho de pelo menos 95,5 é uma melhora significativa em
relagdo ao tipo comparativo e € assim a extremidade inferir do nivel de brilho
dos materiais inventivos.

Formulacdes de dentifricio

Formula¢des de pasta de dente foram preparadas usando o
exemplo e exemplo comparativo de silica gel/ precipitada descrita
anteriormente para demonstrar as capacidades sob demanda pronto para uso
das composi¢des inventivas sem medi¢do adicional dos dois componentes
para beneficios de protegdo dental ideais.

Para preparar os dentifricios, a glicerina, carboximetil
celulose de sédio, polietileno glicol e sorbitol foram misturados juntos e
agitados até que os ingredientes fossem dissolvidos para formar uma
primeira mistura. A dgua deionizada, fluoreto de sédio, pirofosfato de
tetra-sodio e sacarina s6dica também foram misturados juntos e agitados
até que estes ingredientes fossem dissolvidos para formar uma segunda
mistura. Estas duas misturas foram entdo combinadas com agita¢fo. Dai
em diante, a cor opcional foi adicionada com agitacdo para obter uma
“pré-mistura”. A pré-mistura foi colocada em um misturador de Ross
(Modelo 130 LDM) e espessante de silica, abrasivo de silica e didxido de
titinio foram misturados sem vicuo. Um véacuo de 30 polegadas (762
milimetros) foi aplicado e a mistura resultante foi agitada por
aproximadamente 15 minutos. Finalmente, lauril sulfato de so6dio e sabor
foram adicionados e a mistura foi agitada por aproximadamente 5 minutos
a uma velocidade de mistura reduzida. O dentifricio resultante foi

transferido para tubos de pasta de dente de laminados plasticos e

- armazenado para teste futuro. As formulagdes de dentifricio sdo dadas na

tabela 2 a seguir. A formulagdo de dentifricio utilizada foi considerada
uma formulagdo de dentifricio de teste adequada para os propdsitos de

determinar as medidas de PCR e RDA para os abrasivos de limpeza
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inventivos e comparativos.

TABELA 2
Formulagio do Formulagio
exemplo comparativa

Glicerina 11 1
(99.5 %), %
Sorbitol (70 %), 40
o, 40
agua deionizada, % 20 20
CARBOWAR® 600, % 3 3
CEKOL® 500T CMC?, % 1,2 12
Pirofosfato de tetrasodio 0,5 0,5
Sacarina soédica, % 0,2 0,2
[Fluoreto de sodio, % 0,243 0,243
Espessante de silica 1,5 15
Zeodent® 165°, % ’
Abrasivo do exemplo, % 20
|Abrasivo do exemplo

. 20
comparativo, %
Ti0,, % 0,5 0,5
Lauril sulfato de sddio, % 1,2 12
Sabor, % 0,65 0,65

1

Company, Midland, MI

> Um carboximetilcelulose disponivel da CPKelco Oy,

Arnhem, Holanda

3 Um espessante de silica amorfa, precipitada de estrutura alta

Um polietileno glicol disponivel da Dow Chemical

disponivel da J.M. Huber Corporation, Havre de Grace, MD

As formulagdes de dentifricio preparadas anteriormente foram
avaliadas para as propriedades PCR e RDA de acordo com os métodos

descritos anteriormente; as medig¢des, bem como as razées PCR:RDA para

cada formulagdo de dentifricio sdo fornecidas na tabela 3 a seguir.

PCR

PCR/RDA

TABELA 3

Formulagdo do
exemplo

85
88
0,97

Formulagdo
comparativa
87
113
0,77
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Os resultados mostraram capacidades de limpeza altamente
efetivas com propriedades de abrasdo da dentina relativamente baixas para
ambos os exemplos, mas melhoria muito pronunciada no exemplo inventivo
em termos de menor RDA com razdo muito baixa de PCR/RDA. Uma razéo
de quase 1,0 € preferida; assim, acima de 0,8 é desejada, com acima de 0,85
mais preferida, acima de 0,90 ainda mais preferida e acima de 0,95 acima de
tudo preferida.

Embora a invengdo seja descrita e revelada com relagdo a
certas modalidades e praticas preferidas, ndo se pretende de nenhuma maneira
a limitar a invenc¢do as modalidades especificas, ao contrario pretende-se
cobrir equivalentemente estruturas equivalentes estruturais e todas as
modalidades e modifica¢des alternativas que podem ser definidas pelo escopo

das reivindicag¢Ges em anexo e equivaléncia destas.
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REIVINDICACOES

1. Método para produzir simultaneamente silica géis e silicas

precipitadas, caracterizado pelo fato de que compreende as etapas seqiienciais

de:

a) misturar uma quantidade suficiente de um silicato alcalino e
um agente acidulante juntos para formar uma composi¢do de silica gel;

b) subseqiiente a formagdo da composicéo de silica gel, tratar a
composi¢do resultante em condi¢des de alto cisalhamento; e

¢) simultaneamente introduzir na dita composi¢éo de silica gel
da etapa “b” uma quantidade suficiente de um silicato alcalino e um agente
acidulante para formar uma silica precipitada, produzindo assim uma
combinagdo de silica precipitada/silica gel.

2. Combinagdo de silica precipitada/gel produzida in situ,
preparada de acordo com o método como definido na reivindicagdo 1,

caracterizada pelo fato de que a quantidade de silica gel presente nela é de 5 a

85 % em volume da combinagio de silica precipitada/gel total.
3. Combinagdo de silica precipitada/gel produzida in situ,
preparada de acordo com o método como definido na reivindicagdo 1,

caracterizada pelo fato de que a dita combinagdo € na forma de particulas que

apresentam uma faixa de tamanho de particula mediano de 3 a 20 microns.

4. Dentifricio, caracterizado pelo fato de que compreende a

combina¢do de silica precipitada/gel produzida in situ como definida na
reivindicagdo 2.

5. Dentifricio de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado

pelo fato de que adicionalmente compreende um componente abrasivo
diferente da dita combinagéo de silica precipitada/gel produzida in situ.

6. Método de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de que a etapa “a” € realizada em uma temperatura entre cerca de 40 e

90°C.



10

15

20

2

7. Combinagio de silica precipitada/gel produzida in situ de

acordo com a reivindicagdo 3, caracterizada pelo fato de que a quantidade de

silica gel presente nela é de 5 a 85 % em volume da combinagdo de silica

precipitada/gel total.

8. Dentifricio, caracterizado pelo fato de que compreende a

combinagdo de silica precipitada/gel produzida in situ como definida na
reivindicagdo 3.

9. Dentifricio de acordo com a reivindicacdo 8, caracterizado

pelo fato de que adicionalmente compreende um componente abrasivo
diferente da dita combinagdo de silica precipitada/gel iaréduzida in situ.

10. Combinagdo de silica precipitada/gel produzida in situ,
preparada de acordo com o método como definido na reivindicagdo 6,

caracterizada pelo fato de que a quantidade de silica gel presente nela é de 5 a

85 % em volume da combinagio de silica precipitada/gel total.

11. Dentifricio, caracterizado pelo fato de que compreende a

combinacdo de silica precipitada/gel produzida in situ como definida na
reivindicagdo 10.
12. Dentifricio de acordo com a reivindicagdo 11,

caracterizado pelo fato de que adicionalmente compreende um componente

abrasivo diferente da dita combinagdo de silica precipitada/gel produzida in

Situ.
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RESUMO
“METODO PARA PRODUZIR SIMULTANEAMENTE SIiLICA GEIS E
SILICAS PRECIPITADAS, = COMBINACAO DE SILICA
PRECIPITADA/GEL, E, DENTIFRICIO” | |
Sdo fornecidos materiais abrasivos inéditos que sdo

composi¢des geradas in situ de silicas precipitadas e silica géis. Tais
composi¢des apresentam propriedades de limpeza de filme de pelicula
benéficas diferentes e de forma particularmente simultnea altas e niveis
moderados de abrasio da dentina. Um resultado como este, assim,’
proporciona ao usudario um dentifricio que efetivamente limpa superficies do
dente sem abradar prejudicialmente tais superficies. Além disso, os materiais
abrasivos produzidos também apresentam propriedades de clareamento muito
altas e desejaveis que permitem fécil incorporagdo e utilizagdo em dentifricios
com propositos estéticos. Esta englobado nesta invengdo um método inédito
para preparar tais materiais compositos de silica precipitada/gel com um
propodsito como este, particularmente em condigdes de alto cisalhamento, bem
como os diferentes materiais nas faixas de estrutura descritas anteriormente e

dentifricios compreendendo estas.
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