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69 Verfahren zur Herstellung eines kosmetisch und chemisch stabilen, Zahnbelag verhindernden
Zahnpflegemittels.

@ Zur Herstellung eines kosmetisch und chemisch stabi-
len, Zahnbelag verhindernden Zahnpflegemittels stellt

man eine dlige Gelphase und eine wissrige Gelphase her,

indem man

a) eine den Zahnbelag verhindernde quaternire Ammo-
niumverbindung in einem Aromastoff dispergiert,

b) diese Dispersion mit einem Betain-Tensid zu einer 6li-
gen Gelphase vermischt,

¢) ein nichtionisches Geliermittel im Feuchthaltemittel
aus Glycerin und/oder Sorbit dispergiert und

d) diese Dispersion mit Wasser zu einer wissrigen Gel-
phase vermischt,

worauf man

¢) die beiden Gelphasen zu einer einzigen Gelphase ver-
einigtund

f) das Poliermittel entweder vorher der wassrigen Gel-
phase oder der einzigen Gelphase unter Mischen
zugibt.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung eines kosmetisch und che-
misch stabilen, Zahnbelag verhindernden Zahnpflegemittels,
dadurch gekennzeichnet, dass man eine 6lige Gelphase und
eine wassrige Gelphase herstellt, indem man

a) eine den Zahnbelag verhindernde quaternéire Ammo-
niumverbindung in einem Aromastoff dispergiert,

b) diese Dispersion mit einem Betain-Tensid zu einer 6li-
gen Gelphase vermischt,

c) ein nichtionisches Geliermittel im Feuchthaltemittel
aus Glycerin und/oder Sorbit dispergiert und

d) diese Dispersion mit Wasser zu einer wissrigen Gel-
phase vermischt,
worauf man

¢) die beiden Gelphasen zu einer einzigen Gelphase verei-
nigt und

f) das Poliermittel entweder vorher der wéssrigen Gel-
phase oder der einzigen Gelphase unter Mischen zugibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man ein wasserlosliches Siissungsmittel und/oder eine
Fluor enthaltende Verbindung in der fiir die Bildung der
wiissrigen Gelphase erforderlichen Wassermenge 16st vor de-
ren Zugabe zu der Dispersion aus Feuchthaltemitte] und Ge-
liermittel.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die lige Gelphase aus der Zahnbelag verhindernden
quaterndren Ammoniumverbindung, dem Betain-Tensid
und den Aromastoffen besteht, und dass die wissrige Gel-
phase aus Wasser, Feuchthaltemittel und nichtionischem
Geliermittel besteht.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, dass als Siissungsmittel Natriumsaccharin
verwendet wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass der Betaingehalt 3 bis 5 Gew.-% der
Gesamtzusammensetzung betrigt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass das nichtionische Geliermittel Hydro-
xyethylcellulose ist und in Mengen von 0,8 bis 1,5 Gew.-%
vorliegt.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dass als Feuchthaltemittel-System 18 bis 23
Gew.-% Glycerin und/oder Sorbit verwendet werden.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dass etwa 35 bis 65 Gew.-% eines wasserun-
léslichen dentalen Poliermittels verwendet werden.

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet,
dass als dentales Poliermittel ein Aluminiumoxid enthalten-
des Poliermittel verwendet wird.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich-
net, dass als Poliermittel eine Mischung aus hydratisiertem
Aluminiumoxid und calciniertem Aluminiumoxid verwendet
wird.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da-
durch gekennzeichnet, dass als Zahnbelag verhinderndes
Mittel Benzethoniumchlorid in einer Menge von 0,1 bis 1
Gew.-% verwendet wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, da-
durch gekennzeichnet, dass als Betain K okosamidopropyl-
betain verwendet wird.

BESCHREIBUNG
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung ei-
nes kosmetisch und chemisch stabilen, Zahnbelag verhin-
dernden Zahnpflegemittels, mit insbesondere einer besseren
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Schaumentwicklung, einem besseren Geschmack, solubili-
sierten aktiven Bestandteilen, einer besseren Fluoridstabili-
tét, einer besseren Vertraglichkeit aller Bestandteile und ei-
ner verbesserten Extrudierbarkeit aus den verschiedensten
Behiltern.

Antibakteriell wirkende Zahnpflegemittel mit einem Ge-
halt an quaterndren Ammoniumverbindungen als aktive
Komponente sind aus den US-PSen 4 118 476 und 4 188 372
bekannt; zu ihrer Herstellung wird ein Gel mit einem
Feuchthaltemittel wie Glycerin, Sorbit, Polyethylenglykol
und einem Verdickungsmittel wie Hydroxyethylcellulose
und einem Siissungsmittel gebildet, zu welchem Poliermittel,
Aromastoffe, antibakterielle Wirkstoffe und zusétzliches
Wasser und letztlich als ein Mittel gegen Fleckenbildung eine
Phosphonoverbindung oder eine Mellitsdure enthaltende
Verbindung zugesetzt wird.

Zum Stabilisieren von Zahnpflegemittel gegen Ausfil-
lung und Flokkulierung aufgrund der Unvertriglichkeit des
antibakteriellen Wirkstoffes mit der Alkalicarboxyalkylcel-
lulose wird geméss US-PSen 3 842 168 und 3 843 779 der in
Wasser geldste antibakterielle Wirkstoff zu einer nicht-wiss-
rigen Mischung aus Carboxymethylcellulose, Natriumsac-
charin und Feuchthaltemittel gegeben und dann das Tensid
zur Bildung eines Gels zugesetzt, wonach dann Poliermittel
und Aromastoff als letzter Schritt zugesetzt werden. Der an-
tibakterielle Wirkstoff wird getrennt oder zusammen mit
dem Tensid zu einer Mischung aus Glycerin, Wasser, Natri-
umsaccharin, Carboxymethylcellulose und Tensid gegeben,
worauf anschliessend das Poliermittel und Aroma zugesetzt
wird. Die Zugabe des Tensides muss gleichzeitig oder vor der
Zugabe des antibakteriellen Wirkstoffes erfolgen, um eine
Ausfillung im Zahnpflegemittel zu verhindern.

Bislang stiess die Formulierung eines kosmetisch an-
sprechenden und Zahnbelag verhindernden Zahnpflegemit-
tels mit einem Gehalt aus quaterniren Ammoniumverbin-
dungen und einem Betain-Tensid mit einem Feuchthaltemit-
tel-System aus nur Glycerin oder nur Sorbit auf erhebliche
Schwierigkeiten. Die Verwendung von Mischungen aus Gly-
cerin und Polyethylenglykol oder Sorbit und Polyethylengly-
kol ergab bei Glycerin- oder Sorbitanteilen von iiber 10
Gew.-% eine schlechte kosmetische Stabilitit.

Die Erfindung hat sich die Aufgabe gestellt, ein Verfah-
ren zur Herstellung eines kosmetisch und chemisch stabilen,
Zahnbelag verhindernden Zahnpflegemittels auf Basis eines
quaterniren Wirkstoffes und eines Betain-Tensides vor-
zuschlagen, das mit allen Bestandteilen vertriglich ist und
als Feuchthaltemittel Glycerin und/oder Sorbit enthilt und
ferner nichtionische Gumme wie Hydroxyethylcellulose als
Geliermittel enthlt, um das System Betain/Quat zu stabili-
sieren und eine Deaktivierung des quaterniren Wirkstoffes
zu verhindern, wobei ferner ein kosmetisch bzw. physika-
lisch und chemisch stabiles, den Zahnbelag verhinderndes
Zahnpflegemittel erhalten werden soll, welches ohne Be-
nachteiligung der Stabilitit noch eine Fluorid liefernde Ver-
bindung enthalten kann.

Zur Losung dieser Aufgabe wird daher ein Verfahren ge-
miéss Anspruch 1 vorgeschlagen, wobei weitere vorteilhafte
Ausgestaltungen in den abhéingigen Anspriichen aufgefiihrt
sind.

Uberraschenderweise wurde nach zahireichen Lslich-
keitsversuchen mit den verschiedensten Mischungen eines
Benzethoniumchlorid enthaltenden Zahnpflegemittels auch
ein vertragliches und stabiles System aus diesem Wirkstoff
und Wasser, Betain-Tensid, Salzen und Glycerin gefunden,
welches in Abhéngigkeit von der Zugabe der einzelnen Be-
standteile stabile Formulierungen eines Zahnpflegemittels
mit einem Gehalt an einer quaterndren Ammoniumverbin-



dung und einem Betain-Tensid und Glycerin und/oder Sor-
bit als Feuchthaltemittel ergab.

Wesentlich ist bei der Herstellung des erfindungsgemas-
sen Zahnpflegemittels die Bildung von zwei getrennten Pha-
sen, die anschliessend zu einem stabilen System zusammen-
gegeben werden. Eine dieser Phasen enthélt den aktiven qua-
terndren Wirkstoff, vorzugsweise Benzethoniumchlorid oder
. Cetylpyridiniumchlorid, die in dem Betain-Tensid, wie Ko-
kosamidopropylbetain, solubilisiert sind, und Aromastoffe;
diese bilden eine lige Gelphase. Die zweite wéssrige Gel-
phase enthilt Wasser, Feuchthaltemittel und ein nichtioni-
sches Geliermittel, wie beispielsweise Hydroxyethylcellulose
und gegebenenfalls Natriumsaccharin und eine Fluor enthal-
tende Verbindung, wie beispielsweise Natriummonofluor-
phosphat. Das dentale Poliermittel kann entweder zum
Schluss zu der aus den beiden Phasen gebildeten einzigen
Phase gegeben werden oder kann vor Vereinigung mit der
oligen Gelphase der wéssrigen Gelphase zugefligt werden.

Die Herstellung erfolgt beispielsweise auf einfache Weise
bei Raumtemperatur durch Vermischen der derart herge-
stellten verschiedenen wissrigen bzw. 6ligen Phase, wobei als
Variante nur die Zugabe des dentalen Poliermittels méglich
ist, nimlich einmal das Poliermittel der bereits kombinierten
einzigen Gelphase als letzten Schritt zuzugeben oder der
wissrigen Gelphase vor Zugabe der 6ligen Gelphase zuzumi-
schen.

Die 6lige Gelphase, die man durch Dispergieren der er-
forderlichen, d.h. der der Endformel entsprechenden Menge
der quaterndren Ammoniumverbindung mit dem Aroma-
stoff und anschliessendem Vermischen dieser Dispersion mit
der entsprechenden, also der Formulierung geméssen Menge
an Betain-Tensid erhilt, bildet ein viskoses durchscheinen-
des Gel.

Die wissrige Phase, die durch Dispergieren der entspre-
chenden Menge an nichtionischem Geliermittel in dem eben-
falls der Gesamtzusammensetzung entsprechenden Menge
an Glycerin und/oder Sorbit-Feuchthaltemittel gebildet
wird, ist transparent. Das aus diesen beiden Gelen erhaltene
einzige Gel entspricht einem emulgierten System.

Siissungsmittel, wie Natriumsaccharin, und/oder die Flu-
or enthaltende Verbindung werden als bevorzugte Additive
in der fiir die Bildung der wissrigen Gelphase erforderlichen
Wassermenge vor Zusatz zu der Dispersion aus Feuchthalte-
mittel und Geliermittel geldst.

Das erfindungsgemiss hergestellte Zahnpflegemittel mit
nur Glycerin und/oder Sorbitol als Feuchthaltemittel in ei-
nem quaterniren Betain-System hat iiberraschenderweise
eine chemische und kosmetische Stabilitdt und dariiber hin-
aus auch einen verbesserten Geschmack. Die Geschmacksei-
genschaften einer 20%-igen Glycerin/Sorbitol-Feuchthalte-
mittel, Benzethoniumchlorid (BTC) und Betain enthaltenen
Zahnpflegemittels sind eher viel besser im Vergleich zu einer
20% Polyethylenglykol enthaltenden Benzethoniumchlorid
Zahnpasta. :

Die Stabilitit, die durch das Glycerin und/oder Sorbit-
Feuchthaltemittel erzielt wird, erstreckt sich nicht auf andere
Feuchthaltemittel wie Polyethylenglykol. Bei diesen wurde
ein Niederschlag in der Gelphase des Feuchthaltemittels
beobachtet, der nach L.R. spektrophotometrischen Messun-
gen aus Benzethoniumchlorid, Saccharin und Betain be-
stand.

Die Fluoridstabilitit bei derartigen Benzethoniumchlo-
rid enthaltenden Zahnpflegemitteln bzw. BTC Zahnpflege-
mitteln zeigte einen erheblichen Verlust von Natriummono-
fluorphosphat (MFP) aufgrund von Hydrolyse in allen
Zahnpflegemitteln mit einem Gehalt an Polyethylenglykol
als Feuchthaltemittel, wobei auch andere Einfliisse wie Ad-
sorption oder Insolubilisierung eine Rolle spielen kénnen.
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Mit Polyethylenglykol und Natriummonophosphat ergaben
sich auch Schwierigkeiten hinsichtlich der Loslichkeit. Stabi-
litdtsuntersuchungen von MFP in BTC Zahnpflegemitteln
zeigten, dass die Hydrolyse von MFP in erheblichem Aus-
mass bei allen Polyethylenglykol-Feuchthaltemittel-Syste-
men auftritt, wihrend bei BTC Zahnpflegemitteln, die Gly-
cerin als Feuchthaltemittelsystem enthalten, der MFP-
Verlust sehr viel geringer ist. Tatséchlich wurde festgestellt,
dass alle Feuchthaltemittelsysteme auf Basis von Glycerin,
die gesetzten Forderungen hinsichtlich der MFP-Besténdig-
keit erfiillen und mehr als 600 ppm gesamtldsliches Fluorid
zeigen, von denen die Hélfte MFP ist. Zahnpflegemittelsy-
steme auf Basis von Polyethylenglykol als Feuchthaltemittel
zeigen diese MFP-Stabilitét jedoch nicht, wie sich aus der
folgenden Tabelle I ergibt, in der Polyethylenglykol mit PEG
bezeichnet ist. Verglichen wurden in dieser Tabelle I Feucht-
haltemittelsysteme mit jeweils 20% PEG und 20% Glycerin.

Tabelle I

Feuchthaltemittel

Polyethylenglykol ~ Glycerin
pH-Wert
anfangs 8,2 7.8
nach 9 Wochen 10,1 8,3
Losliches F
anfangs 980 980
nach 3 Wochen 660 870
nach 6 Wochen 570 790
nach 9 Wochen 520 790
Ionisches F
anfangs 57 26
nach 3 Wochen 289 55
nach 6 Wochen 439 85
nach 9 Wochen 431 106
MFPals F
anfangs 920 920
nach 3 Wochen 370 810
nach 6 Wochen 130 700
nach 9 Wochen 100 680

Die obige Tabelle zeigt deutlich die schlechte Stabilitdt
von MFP in allen PEG-Feuchthaltemitteln und eine sehr
gute MFP-Stabilitit bei allen Glycerin-Feuchthaltemitteln.

Mit einer unter Hochdruck durchgefiihrten fliissigen
Chromatographiebestimmung an Glycerin und Sorbit ent-
haltenden BTC-Zahnpflegemitteln wurden die Wasser- und
Acetonextraktionswerte zu Anfang und nach einem be-
schleunigten Alterungstest bei 40 °C nach 9 Wochen festge-
stellt, wobei es sich zeigte, dass nach beschleunigtem Altern
keine Abnahme BTC-Werte erhalten wurden. Die Werte
sind in der folgenden Tabelle II aufgefiihrt.

Tabelle IT
Feuchthalte- Anfangswerte Werte nach Alterung
mittel Wasser-  Aceton-  Wasser-  Aceton-
Extraktion Extraktion Extraktion Extraktion
20% Glycerin 0,42 0,54 0,47 0,52
20% Sorbit 0,36 0,48 0,45 0,52

Das Feuchthaltemittel-System auf Basis von Glycerin
und/oder Sorbit macht vorzugsweise 18 bis 23 Gew.% des
Zahnpflegemittels aus.
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Die kationischen antibakteriellen Wirkstoffe sind alige-
mein bekannt und beispielsweise in «Kirk-Othmer Encyclo-
pedia of Chemical Technology», 2. Ausgabe, Band 2, S.
632—635 im Abschnitt unter «Antiseptics and Disinfec-
tants» offenbart. Kationische Wirkstoffe, die antibakterielle
Wirksambkeit besitzen, ndmlich Germizide, werden gegen
Bakterienbefall eingesetzt und in Mundpflegemitteln be-
nutzt, um einer durch Bakterien in der Mundhohle bewirk-
ten Zahnbelagbildung entgegen zu wirken. Eine dieser be-
kannten Zahnbelag verhindernden Wirkstoffe ist Benzetho-
niumchlorid bzw. Diisobutylphenoxyethoxyethyldimethyl-
benzylammoniumchlorid und Cetylpyridiniumchlorid. Ihre
gute Wirksambkeit beruht auf einer Verringerung der Bildung
des Zahnbelages und des Zahnsteins, was mit einer allgemei-
nen Verringerung von periodontalen Beschwerden zusam-
menhéngt. Andere kationische antibakterielle Wirkstoffe
dieser Art sind beispielsweise in den US-PSen 2 984 639,
3325402, 3 431 208 und 3 703 583 und in der GB-PS
1319 396 beschrieben.

Andere geeignete antibakterielle quaternire Ammonium-
verbindungen, die den Zahnbelag verhindern, sind solche,
bei denen ein oder zwei der Substituenten am quaterndren
Stickstoffatom eine Kohlenstoffkettenldnge, meist als Alkyl-
rest von 8 bis 20 und meist 10 bis 18 Kohlenstoffatomen auf-
weisen, wihrend die restlichen Substituenten eine geringere
Anzahl an Kohlenstoffatomen von z.B. 1 bis 7 Kohlenstoff-
atomen aufweisen und meist aus Alkyl- oder Benzylresten,
vorzugsweise Methyl- oder Ethylresten bestehen. Typische
quaterndre Ammoniumverbindungen, die antibakteriell wir-
ken, sind Dodecyltrimethylammoniumbromid, Benzyldime-
thylstearylammoniumchlorid, Cetylpyridiniumchlorid und
quaternisiertes 5-Amino-1,3-bis(2-ethylhexyl)-5-methylhexa-
hydro-pyrimidin.

Diese quaterndren Ammoniumverbindungen sind in den
erfindungsgemadss hergestellten Zahnpflegemitteln, vorzugs-
weise in einer Menge von 0,1 — I Gew.%, bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung, vorhanden.

Die Fahigkeit quaternirer Ammoniumverbindungen,
den Zahnbelag zu verhindern, ist an sich bekannt; jedoch
werden sie durch die bei Zahnpflegemitteln iiblichen anioni-
schen Tensiden wie Natriumlaurylsulfat deaktiviert. Der Er-
satz anionischer Tenside durch nichtionische Tenside besei-
tigt die Schwierigkeiten mit der Deaktivierung, fithrt jedoch
zu schlecht schiumenden Produkten. Die Verwendung von
Betain-Tensiden bei Zahnbelag verhindernden Zahnpflege-
mitteln auf Basis von quaterndren Wirkstoffen verbessert je-
doch iiberraschenderweise die Schaumkraft dieser Formulie-
rungen, ohne dass die quaterniren Wirkstoffe deaktiviert
werden.

Die Betain-Komponente in den erfindungsgemiss herge-
stellten Zahnpflegemitteln hat vorzugsweise die allgemeine
Formel
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in der R ein Alkylrest mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen be-
deutet und a eine gerade Zahl von 1 bis 3 ist; R, und Rj sind
Jjeweils Alkylreste mit ! bis 3 und vorzugsweise 1 Kohlen-
stoffatom; Ry ist ein Alkylen- oder Hydroxyalkylenrest mit 1
bis 4 Kohlenstoffatomen und vorzugsweise einer Hy-
droxylgruppe. Typische Alkyldimethylbetaine sind unter an-
derem Decylbetain oder 2-(N-Decyl-N,N-dimethylammo-
nio)-acetat, Kokosbetain oder 2-(N-Kokos-N,N-dimethyl-
ammonio)-acetat, Myristylbetain, Palmitylbetain, Lauryl-
betain, Cetylbetain oder Stearylbetain. Die Amidobetaine
erfassen beispielsweise auch analog die Kokosamidoethylbe-
taine, Kokosamidopropylbetaine, Lauramidopropylbetaine
und dergleichen.

Die Betaine sind zwitterionische Verbindungen, die in
den Zahnpflegemitteln mit einem Gehalt an quaterniren
Verbindungen als schiumendes Mittel wirken und in einem
weiten pH-Bereich wirksam sind, ohne die antimikrobielle
Aktivitdt der quaterndren Verbindungen zu storen.

Ausser der Tatsache, dass die Betaine nicht die Wirksam-
keit der quaternéren Verbindungen storen, haben Schaum-
versuche gezeigt, dass Formulierungen, die sowohl eine qua-
terndre Ammoniumverbindung als auch das Betain enthal-
ten, zwei- bis dreimal besser schdumen als Formulierungen
auf Basis von nichtionischen Verbindungen und quaterniren
Verbindungen.

Die zwitterionischen Betaine sind vollstdndig vertriglich
mit quaterndren, antimikrobiell wirkenden und einen Zahn-
belag verhindernden Wirkstoffen und vermitteln den Zahn-
pflegemitteln auf Basis von quaternéren Verbindungen eine
reinigende und verbessert schiumende Eigenschaft, ohne die
antimikrobiellen Eigenschaften zu stéren. Die Menge an Be-
tain, die fiir die Erzeugung eines verbesserten Schaumes er-
forderlich ist, schwankt zwischen 3 bis 5 Gew.% bezogen auf
die Gesamtzusammensetzung.

Alle Zahnpflegemittel mit einem Gehalt an zwitterioni-
schen Verbindungen leiden an einer ungeniigenden kosmeti-
schen Stabilitdt, wie beispielsweise Austritt der Aromastoffe
durch die Falzverbindungen von Tuben. Die Aromastoffe
verschwinden und werden in dem zwitterionischen Tensid
nicht solubilisiert und erstaunlicherweise zeigt die Uberprii-
fung der erfindungsgeméssen Zahnbelag verhindernden
Zahnpflegemittel mit einem Gehalt an Glycerin und/oder
Sorbit als Feuchthaltemittel eine hinreichende Aromastabili-
tét bei einer 9 Wochen davernden Schnellalterung bei 49 °C.
Die Aromastoffe, die bei einem Zahnpflegemittel wesent-
licher Bestandteil sind, liegen in einer Menge von etwa 0,5
bis 2 Gew.% vor, wobei jede geeigneten Aromastoffe einge-
setzt werden konnen, wie beispielsweise aromatisierende Ole
von Spermint, Pfefferminz, Wintergriin, Sassafras, Klee, Sal-
bei, Eukalyptus, Majoran, Zimt, Limone und Orange und
Methylsalicylat.

Zusitzlich zu den Aromastoffen konnen noch Siissungs-
mittel verwendet werden, wobei geeignete Siissungsmittel
wasserloslich sind und Sucrose, Lactose, Maltose, Sorbit,
Natriumcyclamat und Saccharin sein kénnen und in Men-
gen von 0,01 bis 5,5 Gew.% vorliegen.

Ein weiterer wesentlicher Bestandteil der erfindungsge-
méssen Zahnpflegemittel ist das Geliermittel, welches vor-
zugsweise als nichtionisches Gum in einer Menge von etwa
0,8 bis 1,5 Gew.% vorliegt. Es wurde festgestellt, dass grosse
organische anionische Molekiile wie Carboxymethylcellulose
in der Lage sind, die Aktivitdt der quaterniren antibakteriel-
len Wirkstoffe zu deaktivieren. Demzufolge wird Hydroxy-
ethylcellulose, welche ein nichtionisches kleines organisches
Molekiil aufweist und ein stabiles schieimiges Gel in dem Be-
tain/Quat-System bildet, als Geliermittel bevorzugt. Es kon-



nen auch andere nichtionische Geliermittel, wie beispielswei-
se Hydroxymethylcellulose und dergleichen verwendet wer-
den.

Die erfindungsgemadss hergestellten Zahnpflegemittel
koénnen auch noch fluoridliefernde Verbindungen enthalten,
die beispielsweise Fluoridionen freisetzen und mit anderen
Verbindungen des Zahnpflegemittels nicht reagieren, wie
beispielsweise anorganische Fluoride wie Alkali-, Erdalkali-
und auch Schwermetallfluoride, wie beispielsweise Natrium-,
Kalium-, Ammonium-, Blei-, Kupfer(I)-, Zink- oder Zinn-
fluoride wie Zinn(IV)-fluorid oder Zinnchlorfluorid, Bari-
umfluorid, Natrium- oder Ammoniumfluorosilikat, Natri-
umfluorozirkonat, Natriummonofluorphosphat, Alumini-
ummono- und difluorphosphat sowie fluorierte Natriumcal-
ciumpyrophosphate, wobei Alkali- und Zinnfluoride wie
Natriumfluorid und Zinn(II)-fluorid und/oder Natriummo-
nofluorphosphat bevorzugt werden.

Die Menge der fluoridliefernden Verbindung hingt in ge-
wissem Masse von der Art der Verbindung, ihrer Loslichkeit
und von dem betreffenden Zahnpflegemittel ab und liegt un-
ter der toxischen Menge. Bei einem festen Zahnpflegemittel
wie einer Zahnpaste oder einem Zahncreme sind die Fluorid-
Lieferanten gewohnlich in einer solchen Menge vorhanden,
dass hochstens 1 Gew.% Fluorid freigesetzt wird. Wenn-
gleich nach unten keine Grenze angegeben wird, reichen vor-
zugsweise solche Mengen aus, die 0,005 bis 1% und vorzugs-
weise 0,1% Fluoridionen liefern. Bei Alkalifluoriden und
Zinn(II)-fluorid sind diese Verbindungen in einer Menge bis
zu 2 Gew.%, bezogen auf die Gesamtzusammensetzung,
vorhanden. Bei Natriummonofluorphosphat kann diese Ver-
bindung in Mengen von bis zu 7,6 Gew.% und meist in
Mengen von 0,76% vorhanden sein.

Die erfindungsgemiss hergestellten Zahnpflegemittel
enthalten iibliche wasserunldsliche dentale Poliermittel, bei-
spielsweise in Mengen von etwa 35 bis 65 Gew. %, bezogen
auf die Gesamtzusammensetzung. Geeignete Poliermittel,
oder auch Reibmittel genannt, sind Natrium- oder Kalium-
metaphosphat, Tricalciumphosphat, Calciumphosphatdihy-
drat, wasserfreies Dicalciumphosphat, Calciumpyropho-
sphat, Magnesiumorthophosphat, Trimagnesiumphosphat,
Calciumcarbonat, Zirkonsilikate, Kieselsdure, Bentonite
und Mischungen dieser, wobei Aluminiumoxid enthaltende
Reibmittel wie calciniertes Aluminiumoxid und hydratisier-.
tes Aluminiumoxid und deren Mischungen bevorzugt wer-
den. Die Reibmittel werden der wissrigen Gelphase oder
nach Vereinigung der 6ligen Gelphase mit der wissrigen
Gelphase der einzigen Gelphase zugesetzt.

Die erfindungsgemaiss herstellbaren Zahnpflegemittel
konnen noch weitere iibliche Zusitze enthalten wie farbende
oder weissmachende Mittel, Konservierungsmittel und am-
moniakalische Substanzen enthalten wie Monoammonium-
glycerrhizinat. Diese weiteren Zusitze sind gew6hnlich in
kleinen Mengen bis zu 5 Gew. % und vorzugsweise bis zu 1
Gew.% vorhanden, sofern sie nicht das Schiumen, die
Zahnbelag verhindernde Wirkung und die Stabilitit des
Zahnpflegemittels beeintrachtigen.

Die 6lige Phase des Zahnpflegemittels macht im allge-
meinen 3,6 bis 8 Gew.% des Produktes aus.

Die Verwendung des erfindungsgemiss hergestellten
Zahnpflegemittels zur oralen Hygiene erfolgt im allgemeinen
durch mindestens einmal tégliche Behandlung der Zahn-
oberfliche durch Biirsten der Zdhne im Verlaufe von 30 bis
90 Sekunden.

Im folgenden soll die Erfindung anhand von Beispielen
ndher erldutert werden, wobei sich alle Mengenangaben auf
das Gewicht beziehen.
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Beispiel 1
Es wurde ein Zahnbelag verhinderndes Zahnpflegemittel
auf Basis von Glycerin als Feuchthaltemittel aus den folgen-
den Bestandteilen hergestellt:

Bestandteile Gew.%
entsalztes Wasser 19,34
Natriumsaccharin 0,30
Natriummonofluorphosphat 0,76
Hydroxyethylcellulose 1,10
Glycerin 20,00
Benzethoniumchlorid 0,50
Aromastoff 1,00
Kokosamidopropylbetain 5,00
calciniertes Aluminiumoxid 10,00
hydratisiertes Aluminiumoxid 42,00

Das Benzethoniumchlorid wurde in dem Aromastoff di-
spergiert, worauf diese Dispersion in das Betain gemischt
wurde und ein 6liges Gel bildete. Das Natriumsaccharin und
Natriummonofluorphosphat wurden in Wasser gelost. Hy-
droxyethylcellulose wurde im Glycerin dispergiert, worauf
diese Mischung zu der Losung aus Wasser, Saccharin und
Natriummonofluorphosphat unter Riihren gegeben wurde,
bis sich ein wiéssriges Gel bildete. Das 6lige Gel und das
wissrige Gel wurden zu einem stabilen einheitlichen Endgel
gemischt. Anschliessend wurde das calcinierte Aluminium-
oxid und das hydratisierte Aluminiumoxid mit dem Endgel
vermischt, wobei ein fertiges Zahnpflegemittel erhalten wur-
de, welches wirksam gegen die mit Zahnbelag zusammen-
hingenden Bakterien war und ausgezeichnete chemische.und
kosmetische Stabilitit zeigte und ferner eine hinreichende
Schaumkraft besass. Die Verarbeitung dieses Zahnpflege-
mittels erfolgte bei Zimmertemperatur.

Beispiel 2

Es wurde analog Beispiel 1 gearbeitet, wobei jedoch jetzt
der Anteil von 20% Glycerin durch 20% Sorbit ersetzt wur-
de. Das erhaltene Produkt war gleichermassen gegen die
Zahnbelag hervorrufenden Bakterien wirksam und zeigte
ebenfalls eine ausgezeichnete chemische und kosmetische
Stabilitit und hinreichende Schaumkraft.

Die Zahnpflegemittel geméss Beispiel 1 und Beispiel 2
wurden hinsichtlich ihrer Stabilitit gegeniiber Natriummo-
nofluorphosphat untersucht und zeigten ein ausgezeichnetes
MFP-Stabilititsprofil. Bei dem Produkt gemiss Beispiel 1
mit 20% Glycerin betrug der Anfangswert an gesamtldsli-
chem Fluorid 990 ppm und an MFP als Fluorwert 950 ppm.
Bei dem Produkt gemiss Beispiel 2 mit 20% Sorbit betrug
der Anfangswert an gesamtldslichem Fluorid 1020 ppm und
der MFP-Wert berechnet als Fluorid 980 ppm, wie sich aus
der folgenden Tabelle ergibt.

Tabelle IIT

Feuchthaltemittel

Glycerin Sorbit
pH-Wert
anfangs 7,8 7,6
nach 9 Wochen 8,0 7,7
Losliches F
anfangs 990 1020
nach 9 Wochen 820 960
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Tabelle III (Fortsetzung)

Feuchthaltemittel

Glycerin Sorbit
Tonisches F
anfangs 43 43
nach 9 Wochen 94 45
MFPals F
anfangs 950 980
nach 9 Wochen 730 910

Die pH-Wert-ProﬁléAbéider Zusammensetzungen zeigten
nach 9 Wochen Alterung bei 49 °C nur einen geringen An-
stieg. Nach der beschleunigten Alterung lagen die Werte fiir
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gesamtlosliches Fluorid und MFP als F bei 820 ppm bzw.
730 ppm beziiglich des Produktes Beispiel 1 und bei 960 ppm
bzw. 910 ppm bei Beispiel 2.

Die oben erwihnten Formulierungen kénnen noch abge-
wandelt werden, indem beispielsweise andere Betaine wie
Lauramidopropylbetain, Kokobetain und dergleichen an-
stelle des Kokosamidopropylbetains geméss Beispiel einge-
setzt werden. Analog konnen auch andere Reibmittel oder
auch andere Fluorid enthaltende Verbindungen wie Natri-
umfluorid oder Kaliumfluorid anstelle des Natriummono-
fluorphosphats verwendet werden. Ebenso konnen auch an-
stelle des Benzethoniumchlorids Cetylpyridiniumchlorid
oder andere quaterniire Ammoniumverbindung mit Zahnbe-
lag verhindernder Wirkung eingesetzt werden. Letztlich
kann auch anstelle von Natriumsaccharin Natriumcyclamat
verwendet werden.
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