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DESCRIPCION

Composicién antitranspirante y procedimiento de preparacién de la misma.
Antecedentes de la invencion

La presente invencion se refiere a una nueva composicion antitranspirante tolerable para la piel en la que el com-
ponente modificante comprende un alcohol polivalente, preferiblemente glicerina, y estd sustancialmente complejado
dentro del antitranspirante. La invencién es aplicable a los tipos de sales de aluminio o aluminio/zirconio activadas
o no activadas que se consideran comtinmente como materiales antitranspirantes activos y estan respaldados por la
monograffa OTC Tentative Final Monograph de la FDA (Organismo para el control de Medicamentos y Alimentos)
como categoria I.

Es deseable que un producto antitranspirante proporcione estética (sensacion cutdnea agradable) ademas de una
excelente propiedad antitranspirante. El aspecto y sensacion cutdnea es una cuestion principal para el consumidor asi
como para la industria cosmética. Para comprender como controlar la sensacién cutdnea y el aspecto es necesario
lograr un mejor entendimiento de los factores bioldgicos/biofisicos que afectan a la capa cérnea (SC), la capa mds
exterior de la piel.

La estructura y la funcién de la capa cérnea ha sido objeto de intensa investigacién en las dltimas tres décadas.
Su estructura, en la bibliografia publicada de L. D. Rheim, y col. “Development of Stratum Corneum Lipid Model
to Study the Cutaneous Moisture Barrier Properties” Colloids and Surfaces, 48 (1990) 1-11 Elseiver Science Publis-
hers, se ha comparado con una pared de ladrillos, en la que los ladrillos representan los corneocitos propiamente
dichos y el “mortero” representa los lipidos intercelulares altamente especializados. Los lipidos intercelulares estdn
compuestos principalmente por ceramidas, colesterol y dcidos grasos junto con pequeiias cantidades de fosfolipi-
dos y glucosilceramidas. Estos lipidos forman la principal barrera a la permeabilidad para la pérdida de agua desde
la epidermis subyacente y también desde la parte del cemento intercelular que ayuda a mantener la integridad del
tejido.

La capa cérnea humana contiene 15 de estas capas de corneocito/lipido. Los corneocitos contienen principalmente
la proteina estructural queratina.

Una funcidn principal de la capa cérnea es proporcionar una barrera para la evaporacién de agua. Si se elimi-
na esta capa de la piel, por ejemplo, mediante arrancado con cinta, se asegura un aumento de cincuenta (50) ve-
ces de la proporcién de pérdida de agua. La capacidad de humectacién de la SC es una cuestién principal para
la industria cosmética ya que los consumidores estdn altamente preocupados por la piel seca y la reposicion de la
humedad. Adicionalmente, la piel seca puede dar lugar a un aumento de la incidencia de cortes durante el afei-
tado.

Se cree que los lipidos intercelulares desempefian un papel fundamental para impedir la pérdida de agua a través
de la capa cornea. Para comprender mejor la funcién de barrera de los lipidos intercelulares y su papel en la regulacién
de la pérdida de humedad cutdnea, numerosos investigadores estan probando la organizacién estructural de los lipidos
de la capa cérnea y tratando de comprender cudl es el mecanismo por el que los polioles, y especialmente la glicerina,
transmiten su efecto de aliviar la xerosis cutdnea in vivo.

Se ha mostrado que la glicerina no muestra propiedades humectantes a o por debajo de 6% de HR (humedad
relativa), es decir, las muestras de glicerina pura expuestas a 6% de HR no ganaban agua con el tiempo. Por tanto,
en climas de humedad relativa baja, es improbable que la glicerina mejore la piel seca por humectancia. Rheim y
col. descubrieron que mediante la incorporacion de glicerina al modelo lipidico (en cantidades del 10%) se evita la
formacion de cristales s6lidos y se mantiene un estado cristalino mayormente liquido para el sistema lipido/glicerina.
Por tanto, se concluyé que en atmdsfera seca, la glicerina puede actuar como un humectador inhibiendo las transiciones
de fase lipida desde liquido hasta cristales sélidos. Mantener el lipido en un estado cristalino liquido con sélo muy
pequeiias cantidades de cristales s6lidos puede ser la clave para una funcién de barrera éptima.

Utilizando el modelo de extensibilidad de la capa cérnea in vitro, Rawling, y col. (“The effect of glycerol and
humidity on desmosome degradation in stratum corneum”, Arch. Dermatol Res. 1995 287:437-464) han descubierto
de forma consistente que la glicerina es superior al resto de humectantes y polioles en xerosis cutdnea y su efecto de
inhibicion de la cristalinidad del lipido.

También se ha descrito que la actividad enzimdtica y por tanto la degradacién de desmosomas se produce solamente
por encima de un cierto contenido de agua en de la capa cérnea. Cuando se alterna la estructura lipidica de la capa
cornea la reduccion de la hidrataciéon de la capa cérnea resultante conduce a la retencién de corneocitos sobre la
superficie de la piel y a la manifestacion de xerosis cutdnea debida a la degradacién reducida de desmosomas. Por tanto,
si se pueden restituir la humectacién de la capa cérnea y la funcién de barrera de agua mediante el uso tépico de un
humectador adecuado, se puede restablecer el proceso de descamacién mediante el uso tépico de un humectador ideal y
se pueden tratar las condiciones de piel xerosa de forma mads eficaz. Un compuesto que cumple todos estos requisitos
es la glicerina. La accién de la glicerina se ha explicado en términos de sus propiedades oclusivas, humectantes y
moduladores de la fase lipida, todas ellas se traducen en mejoras de humectacién y de barrera para la capa cérnea.
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Mais recientemente se ha mostrado que la glicerina ayuda a las capas de enzimas de desmosomas en de la capa cérnea.
Todo esto representa un mecanismo alternativo, lo més probable molecular, de accidn para la humectacion de la piel
con glicerina.

La glicerina no es el unico material que ha demostrado acondicionar la piel sin hidratarla. Se describieron por
parte de R. S. Summers, y col., “The effect of lipids, with and without humectant, on skin xerosis. J. Soc. Cosmetic
Chemist volumen 47; 27-39”, los efectos de otro suavizador de la piel no higroscopico, un triglicérido modificado
conocido como 4acido glicérido, que ejerce efectos de suavizacion de la piel mediante interaccién con los lipidos de
la capa cérnea. Recientemente otra clase de compuestos conocidos como a@-hidroxidcidos, se han investigado y se
ha descubierto que estos compuestos, que no son humectantes, plastifican la capa cérnea incluso en condiciones de
humedad relativa baja (20% de HR). Fraebe y col., “Prevention of Stratum Corneum lipid phase transitions in vitro by
glycerol - an alternative mechanism for skin moisturization”. J. Mattal, J. Soc. Cosmetic Chemist volumen 41; 51-65
describieron que los a@-hidroxidcidos, de forma particular las especies de cadenas mas largas (C,y C,,) pueden capacitar
a estos compuestos para penetrar en las cadenas de dcidos grasos de la bicapa, interrumpiendo el empaquetamiento
compacto de estas cadenas y aumentando asi la fluidez de la membrana.

Como ha sefalado P. Thau (“Glycerin Current Insights into the Functional Properties of Classic Cosmetic Raw
Material”, J. Cosmetic Sci. volumen 53; 229-236”), estudios realizados en los tultimos veinte a veinticinco afios
han permitido obtener una comprension significativa de las complejas interacciones de la glicerina con la epider-
mis. Los resultados de estos estudios se enumeran a continuacién en forma de interaccion de glicerina con la epider-
mis.

1. aumenta la extensibilidad de la capa cérnea.

2. aumenta el gradiente de agua en la piel.

3. reduce la aspereza superficial (puede producirse no solamente por humectacién).
4. penetra en las bicapas de fosfolipido.

5. mantiene el cemento lipidico intercelular en un estado de cristal liquido fluido, de forma particular en
condiciones de baja temperatura y baja HR.

6. acelera la recuperacion de la funcién barrera in vivo.
7. sirve para acelerar la curacion de heridas.
8. ayuda en la digestion de desmosomas.
9. proporciona una funcién de proteccién cutdnea.
10. aumenta la descamacion de comeocitos.
11. no interfiere con los procesos bioquimicos de la piel.

La conservacion de la estructura y funcién de la piel con suavidad e inactividad metabdlica concomitantes hace
realmente de la glicerina el ingrediente esencial de la cosmética. Sin embargo, mezclar glicerina con polvo antitrans-
pirante (haluros bdsicos de aluminio, nitrato, o complejos de aluminio/zirconio como se identifica en la monografia
de OTC) en una formulacién tipica en barra de antitranspirante da lugar a la aglomeracién y formacién de particulas
granulosas que requieren el uso de reforzadores de flujo tales como silice y talco. En general se usa silice coloidal
en cantidades de hasta aproximadamente 1% en peso de la composicion total y preferiblemente aproximadamente de
0,05% a 0,5%. Sin embargo, la silice y el talco presentan problemas relacionados con el polvo y la salud y el producto
acabado no proporcionan una excelente sensacion cutdnea ya que tienden a aumentar la tirantez.

Ademais de los problemas de salud en la manipulacién de la silice y del talco, los productos también afectan a la
estética de la barra acabada; el producto tiende a tener contextura granulosa y a dejar un residuo blanco moderado en
la piel.

Por tanto, es un objeto de esta invencién proporcionar una composicion activa antitranspirante la cual cuando se
formule en una barra antitranspirante presente una combinacién mejorada de propiedades funcionales, incluyendo
excelente propiedad antitranspirante, acondicionado de la piel y humectacién.

Es otro objetivo de esta invencién proporcionar un agente activo que no requiera el uso de silice y de talco como
potenciadores de flujo en la formulacién final, simplificando asi los procesos de formulacién y fabricacion.

Aln otro objetivo de esta invencidn es proporcionar un agente activo que proporcione excelente sensacion cutdnea
(es decir, no granuloso).
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Aln otro objetivo de esta invencién es mantener una elevada propiedad antitranspirante para el nuevo producto.

Aln otro objetivo de esta invencién es definir los pardmetros morfoldgicos del polvo activo que dan las propiedades
deseadas.

Aln otro objetivo de esta invencidn es proporcionar mejor color (blancura) del producto.
Resumen de la invencion

El nuevo antitranspirante de la invencidn propicio para la piel, en el que se compleja un alcohol polivalente ade-
cuado, por ejemplo glicerina, con el antitranspirante, se forma con el tipo de sales de aluminio o aluminio/zirconio
activadas o no activadas que son consideradas cominmente materiales activos antitranspirantes y estan respaldados
por la monografia OTC Tentative Final Monograph de la FDA como categoria I. Las sales antitranspirantes adecuadas
incluyen (pero no estdn limitadas a estas): clorhidrato de aluminio, sesquiclorhidrato de aluminio, clorohidrex PG de
aluminio, diclorohidrex PG de aluminio, sesquiclorohidrex PG de aluminio, clorohidrex PEG de aluminio, sesqui-
clorohidrex PEG de aluminio, cloruro de aluminio (soluciones acuosas al 15% o menos), clorhidratos de aluminio y
zirconio, triclorhidrato de aluminio y zirconio, tetraclorhidrato de aluminio y zirconio, pentaclorhidrato de aluminio y
zirconio, octaclorhidrato de aluminio y zirconio, triclorohidrex glicina (Gly) de aluminio y zirconio, pentaclorohidrex
Gly de aluminio y zirconio, tetraclorohidrex Gly de aluminio y zirconio, octaclorohidrex Gly de aluminio y zirconio,
sulfato de aluminio tamponado, cloruros de aluminio basicos, hidroxicloruro de zirconio, cloruro de zirconilo, nitratos
de aluminio bdsicos, cloruros de aluminio bdsicos combinados con oxicloruro y/o hidroxicloruro de zirconilo y com-
plejos organicos de cada una de los cloruros de aluminio basicos con o sin cloruro de zirconilo o hidroxicloruro de
zirconio y mezcla de cualquiera de los anteriores. Complejos de aluminio o aluminio y zirconio tienen un relacién de
metales/anién de 0,9:1 a 2,1:1, donde un anién puede ser Cl, Br, I y/o NOs, con o sin aditivos tales como aminoacidos
o alcoholes polivalentes.

Un grupo particular de tales agentes activos antitranspirantes incluye varias sales de aluminio-zirconio-glicina con
la férmula:

ALZr(OH)y,4 Y, (AA)GR)P )

[T}

en la que “n” es desde 2,0 a 10,0; preferiblemente de 3 a §;
en la que “x” es de 1,4 a 12,3, calculado a partir de la relacién de metal a cloruro (M/CL, 0,9:1 - 2,1:1) preferible-
mente de 2 a 8, en la que “Y” es Cl, Br, I y/o NO;.

en la que “q” es de 0,5 a 3,0, preferiblemente de 1 a 2; y AA es un aminodcido, y

en la que “R” es un disolvente orgdnico que tiene al menos dos 4tomos de carbono y al menos un grupo hidroxi y

(3R]

p” tiene un valor de cero a 1,5

y cloruros de aluminio basicos de la férmula:

AL(OH)s_y1 Y R)p (ID

enlaque Y es Cl Br, I y/o NO; y X, es mayor que cero y menor o igual a seis (es decir, 0 < x; < 6).

La invencién contempla también aquellos agentes activos antitranspirantes que comprenden sales de aluminio y de
aluminio y zirconio combinadas con cinc y/o estafio, por ejemplo, Al/Zr/Zn, Al/Zn, Al/Sn, Al/Zr/Sn, y agentes activos
similares.

El alcohol polivalente, que se puede usar en la preparaciéon de la formulacién antitranspirante de la invencién
tolerable para la piel se puede seleccionar de cualquiera de los alcoholes adecuados polivalentes y no polivalentes que
se usan por lo general en composiciones cosméticas y que son liquidos a temperatura ambiente. Normalmente estos
incluyen alcoholes polivalentes liquidos que tienen de 3 a 12 4tomos de carbono y tres o0 mds grupos hidroxi tal como,
por ejemplo, glicerina, diglicerol, sorbitol, 1,2,4-butanotriol, 1,2,6-hexanotriol, etc., y mezclas de los mismos. Los més
preferidos son glicerol y diglicerol. Los compuestos de alcohol no polivalente que se pueden usar son éteres glicdlicos
tales como éteres monoalquilicos o a-hidroxidcidos.

Preferiblemente, la composicién antitranspirante comprende un agente activo antitranspirante seleccionado de la
férmula (I) o (II) y el alcohol polivalente se selecciona de glicerina, diglicerol y mezclas de los mismos.
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Preferiblemente, la composicién antitranspirante comprende un agente activo antitranspirante seleccionado de la
férmula (I) o (II) y el alcohol polivalente comprende una mezcla de glicerina y urea.

Preferiblemente, la composicion antitranspirante comprende un alcohol polivalente con una mezcla de glicerina y
acido glicérico.

Preferiblemente, la composicion antitranspirante comprende un alcohol polivalente que es glicerina en combina-
cion con a-hidroxidcidos seleccionados de acido tartarico, 4cido malico, dcido 2-hidroxioctanoico, dcido 2-hidroxide-
canoico, acido salicilico.

El aspecto principal de la presente invencidn es proporcionar un producto antitranspirante que no sélo actie como
un antitranspirante altamente eficaz, sino que también sirva como humectante y plastificante y minimice la irritacién
de la piel, especialmente para personas con piel sensible. Un antitranspirante ideal con estas caracteristicas deseables
debe minimizar la secrecién de sudor, provocando poca o ninguna irritacién y sin secar en exceso la piel o dejarla tersa
después de uso sostenido de antitranspirante o desodorantes secos.

Descripcion detallada de la invencion

De acuerdo con el procedimiento de la presente invencién, se mezcla con glicerina una solucién de cloruro de
aluminio acuosa bdsica o una solucién de cloruro de aluminio acuosa bdsica con un disolvente orgdnico como propi-
lenoglicol, dipropilenglicol, tripropilenglicol y similares, como se representa por la formula general:

AL(OH)s_; Y. (R)p

en laque Y es Cl, Br, I y/o NO; y x, es mayor que cero y menor o igual a seis (es decir, 0 < x; < 6) en la que “R” es
un disolvente orgdnico que posee al menos dos dtomos de carbono y al menos un grupo hidroxi y “p” tiene un valor
de cero a 1,5, a temperatura ambiente hasta aproximadamente 105°C, se puede calentar a reflujo durante 30 minutos
hasta aproximadamente 4 horas; se enfria hasta temperatura ambiente y se mezcla con solucién de hidroxicloruro de
zirconio y glicinato con una relacién atémica Cl/Zr de (0,8:1 a 2:1) y que se ha calentado a reflujo durante 2 horas.
Se deja reaccionar la solucién resultante al menos durante 30 minutos y se filtra luego para obtener una solucién de
ligeramente dmbar a incolora. Esta solucién se seca luego por un medio convencional adecuado (por ejemplo, secador
por pulverizacién, secador a vacio, secador de estufa, secador de bandeja, secador por congelacién, etc.) dando un

compuesto homogéneo propicio para la piel que tiene las caracteristicas deseadas.

La composicién en polvo antitranspirante, cuando se microniza, tiene una porosidad de aproximadamente 30 a
80% con tamafio de didmetro de poro que varia de 0,001 um a 100 um, teniendo el nimero méximo de poros un
didmetro medio de aproximadamente 1 ym (un micrén).

La composici6n antitranspirante se caracteriza porque tiene un drea superficial BET por punto simple de 0,2 m*/g
a 14 m?/g.

La composicion antitranspirante se caracteriza porque tiene una humedad critica de aproximadamente 6% a 30%.

La composicién antitranspirante se caracteriza porque tiene una densidad aparente de aproximadamente 0,15 g/cm?
a aproximadamente 1,3 g/cm®.

La composicién antitranspirante se caracteriza porque tiene una energfa superficial de 30 mg/m?* a 60 mg/m?.

Preferiblemente, el compuesto antitranspirante comprende glicerina como el alcohol polivalente, la superficie BET
es de 2 a 4 m%/g, la energia superficial es de 40 a 55 mg/m?, la densidad aparente es de 0,5 a 0,8 g/cm?, el tamafio de
particula medio es de 85 a 95% en 10 micras y la humedad critica es aproximadamente de 8 a 12%.

En el procedimiento de la presente invencion se puede afiadir glicerina a solucién de hidroxiglicinato de zirconio
antes, durante o después de la etapa de reflujo, o se puede afiadir una vez se ha afiadido la solucién de hidroxiglicinato
de zirconio al cloruro de aluminio bésico y justo antes de secar por pulverizacion a temperatura ambiente o a tempe-
ratura hasta 100°C. De forma alternativa, se puede afiadir algo de glicerina al cloruro de aluminio basico y el resto a la
solucién de hidroxiglicinato de zirconio.

El producto antitranspirante de la invencién comprende una nueva composicion de complejo en la que parte del
alcohol polivalente contenido, por ejemplo, glicerina, estd complejado con el antitranspirante de aluminio y zirconio.
Se postula que aproximadamente de 20% a 70% de la glicerina se coordina en complejos de antitranspirante de alu-
minio y zirconio que tienen una relacién atémica Al/Zr de 2 a 10 y relacién metales/anién de 0,8 a 2,1:1; para cloruro
de aluminio bdsico parece ser inferior a 2% y el resto de la glicerina existe como una glicerina “libre”. La cantidad de
glicerina presente como complejada depende del tipo de agente activo antitranspirante, concentracion total de glice-
rina y en qué etapa del proceso de reaccién se afiade. Glicerina libre significa que se puede valorar cuantitativamente
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mediante el procedimiento analitico estandar. Sin embargo, alguna evidencia demuestra que al menos parte de esta
glicerina “libre” se absorbe y se retiene en la superficie del complejo. La combinacién de la presencia de glicerina
coordinada mds la presencia de glicerina libre parece ofrecer propiedades tnicas cuando se formula en una forma de
barra antitranspirante y se aplica a la piel humana.

La coordinacion de la molécula de glicerina con el antitranspirante de aluminio-zirconio se demuestra en primer
lugar por el cambio en desplazamiento quimico (RMN 'H) y el ensanchamiento del desplazamiento quimico del (de
los) pico(s) de glicerina; y en segundo lugar por la valoracién de la molécula de glicerina en el antitranspirante de
zirconio-aluminio-glicerina.

Se observo una nueva sefial ancha a ~3,7 ppm cuando se llevé a cabo la RMN 'H sobre el antitranspirante de zir-
conio-aluminio-glicerina, que es diferente de las tres miltiples sefiales agudas mostradas por la molécula de glicerina.
Esto es una indicacién de la formacién de una nueva interaccion entre el agente activo antitranspirante y la molécula
de glicerina. Ademads, se ha descubierto con la presente invencién que tiene lugar la complejacién entre zirconio y
glicerina.

Con el fin de determinar si el alcohol polivalente estd complejado con aluminio para proporcionar la composicién
de la invencidn o si no estd complejado, se llevaron a cabo experimentos comparativos en los que se calentd a reflujo
la solucién de cloruro de aluminio basica (Reach 301, un producto de Reheis Inc) con glicerina durante 4 horas y se
secO por pulverizacion. Se analizé el polvo resultante y el valor de glicerina, que se valord cuantitativamente por el
método analitico estdndar, se compar6 con el valor de glicerina determinado en base al andlisis de carbono total. Los
resultados se muestran mds adelante.

En el procedimiento de la presente invencién se micronizo el producto secado para obtener el tamafio de particula
y éarea superficial deseados

Dicho procedimiento comprende ademads el tamizado del polvo seco usando un tamiz de tipo centrifuga o tamiz
vibratorio o un tamiz alpine.

Ejemplo Al % Cl Presencia de glicerina en % Presencia de glicerina en
determinada por % por andlisis de carbono

procedimiento analitico total

1 23,1 18,1 791 7,77

Sin restringirse a teoria alguna, parece que si se compleja algo de glicerina con cloruro de aluminio basico, es
apreciablemente menos que la cantidad de glicerina complejada con la sal de aluminio y zirconio.

Cuando se realiz6 el andlisis quimico para calcular el valor de glicerina en el antitranspirante de aluminio-zirconio-
glicerina se precipit6 en primer lugar el zirconio a causa de la interferencia. Se encontré que habia glicerina presente
en los precipitados de zirconio. Ademds, se ha encontrado que el valor de glicerina mediante valoracién analitica
siempre es inferior al valor de glicerina calculado por andlisis de carbono total. Se ha encontrado que la diferencia
es funcién del tipo de antitranspirante, de la concentracién de glicerina y del procedimiento usado para preparar el
producto. Los resultados indican que la glicerina se coordina con el metal zirconio en el antitranspirante. Ademas
hay menos del 2% de diferencia en los valores de glicerina en el antitranspirante de aluminio-glicerina entre anélisis
quimico por el procedimiento de valoracién y el basado en andlisis total, proporcionando indicacién adicional de que
la mayor parte de la glicerina estd coordinada con zirconio. También la RMN 'H del antitranspirante de aluminio
y zirconio indica un cambio en desplazamiento quimico y el ensanchamiento de los picos de glicerina debido a la
complejacion.

Las sales antitranspirantes que se pueden usar en la preparacién del nuevo complejo de la invencidn incluyen (pero
sin limitarse a estas) los siguientes cinco grupos:

Un primer grupo de tales materiales activos antitranspirantes incluye clorhidrato de aluminio, diclorhi-
drato de aluminio, sesquiclorhidrato de aluminio, triclorhidrato de aluminio y zirconio, tetraclorhidrato de
aluminio y zirconio, pentaclorhidrato de aluminio y zirconio, octaclorhidrato de aluminio y zirconio, triclo-
rohidrex glicina (gly) de aluminio y zirconio, tetraclorohidrex gly de aluminio y zirconio y pentaclorohidrex
gly de aluminio y zirconio y octaclorohidrex gly de aluminio zirconio.

Un segundo grupo particular de tales agentes activos antitranspirantes incluye, a modo de ejemplo (y no
de naturaleza limitante) clorhidrato de aluminio, cloruro de aluminio, sesquiclorhidrato de aluminio, hi-
droxicloruro de zirconilo, complejo aluminio-zirconio glicina (por ejemplo triclorohidrex gly de aluminio
y zirconio, octaclorohidrex gly de aluminio y zirconio), clorohidrex PG de aluminio, clorohidrex PEG de
aluminio, diclorohidrex PG de aluminio, y diclorohidrex PEG de aluminio. Triclorohidrex PG de aluminio

6



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2274154 T3

y zirconio, complejo de tetraclorohidrex PG de aluminio y zirconio, etc. Complejos de aluminio y zirco-
nio que tienen relacién atémica de Al/Zr de 2:1 a 10:1 y relacién de metales a anién de 0,9:1 a 2,1:1 y
complejos orgdnicos de los mismos.

Un tercer grupo de tal antitranspirante incluye cloruros de aluminio basicos representados por la férmula
AL (OH)s_,1 Y, [enlaque Y es Cl, Br, I y/o NO; y 0 cero) < x; < 6] con o sin oxicloruros e hidroxicloruros
de zirconilo y mezclas de cualquiera de los anteriores.

Un cuarto grupo particular de tales agentes activos antitranspirantes incluye las sales de aluminio de eficacia
potenciada y los materiales de sal de aluminio/zirconio- glicina de eficacia potenciada, que tienen eficacia
potenciada debido a la mejor distribucién molecular, conocidos en la técnica y discutidos, por ejemplo,
en las patentes de Estados Unidos 4.359.456, 4.775.528, 5.718.876, 5.908.616 y patentes EP 0.191.628,
0.256.832.

Un quinto grupo de tales agentes activos antitranspirantes incluye sales de aluminio y de estafio, o estafio,
zirconio y aluminio o aluminio, cinc y zirconio, con o sin aditivos tales como aminodcidos o alcoholes
polivalentes y combinaciones de los mismos.

El procedimiento de la invencidn utilizado en la preparacion de la composicién mejorada se hard mdés facilmente
evidente a partir de los distintos ejemplos ilustrativos pero no limitativos que siguen:

Ejemplo 2

Se mezcl6 1700 g de solucién de cloruro de aluminio basico (Reach 301, un producto de Reheis Inc) (11,9% de
Al, 9,5% de CI) con 125 g de glicerina. Se puso la mezcla en un matraz cénico con un condensador de reflujo. Se
calentd la solucién a reflujo durante 4 horas y se enfri6 hasta temperatura ambiente. Se afiadié lentamente 1390 g de
solucién de hidroxicloruro de zirconio y glicinato (ZHC) (13,5% de Zr, 5,9% de Cl, 11,2% de glicina; se calent6 a
reflujo la solucién ZHC con glicina durante 2 horas) a la solucién anterior de RE301/glicerina a temperatura ambiente.
Se secé por pulverizacién la solucién final para dar un polvo blanco el cual se micronizé para obtener la distribucién
de tamaiio de particula deseada.

Ejemplos 3 a7

Se sigui6 el procedimiento del ejemplo 2 pero las cantidades de compuestos utilizadas se aumentaron a nivel
de planta piloto. Los ejemplos 3 a 7 de la Tabla I ilustran el efecto de las condiciones de secado por pulveri-
zacion. Se varié la temperatura de entrada desde 232 a 315,2°C (450 a 600°F); la temperatura de salida estaba
en el intervalo de 112 = 12,76°C (235 + 5°F) y se usaron diferentes atomizadores incluyendo CSE, metal poro-
so, boquillas de dos fluidos, MMDH, etc., para caracterizar por completo las propiedades fisicas y quimicas del
polvo.

Todas las muestras, cuyos resultados se exponen en la Tabla I, se analizaron en cuanto a andlisis quimico completo,
tamafio de particula, area superficial BET asi como también volumen total por intrusién de mercurio, drea de poros
total y didmetro medio de poro. Se midi6 el tamafio de particula utilizando Microtrack Modelo n® SRA150 y los datos
de porosidad se obtuvieron usando el porosimetro Micrometrics Autopore Mercury modelo n° 9520. El drea superficial
se obtuvo usando el equipo BET por punto simple fabricado por Quanta Chrome Corporation.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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Para caracterizar la morfologia del polvo se analizé el nuevo producto usando microscopia de fuerza atémica, drea
superficial BET por punto simple, porosimetro de mercurio, clasificacion por aire del polvo en fracciones bastas, finas
y superfinas, que se analizaron en cuanto a drea superficial y tamafio de particula. También se analizaron las muestras
por energia superficial para determinar la energia de cohesidn, ya que la energia de cohesion afecta a la aspereza
superficial.

Con el fin de estudiar el efecto de la glicerina sobre la morfologia del nuevo producto de esta invencion se prepara-
ron cuatro muestras de polvo de tetraclorohidrex de aluminio y zirconio/glicerina usando el procedimiento del Ejemplo
2 pero se vari6 la cantidad de glicerina desde aproximadamente 2% hasta 17%. Se muestra los andlisis quimicos de
las muestras en la Tabla II.

TABLA 11
Ejemplo % Al % Zr % Cl % glicina % glicerina*
8 15 13,2 17.5 11,4 1,86
9 13,48 14,06 17,57 11,67 3,79
10 14 13,1 17.4 10 7.83
11 12,2 12,3 15,6 10,6 17
* (la glicerina se midi6 mediante valoracién analitica)

Se suspendieron las muestras en polvo de tetraclorohidrex de aluminio y zirconio/glicerina de la Tabla II en iso-
propanol, se sometieron a ultrasonidos y después se dispusieron sobre discos de mica recién fracturada. La ventaja de
los discos de mica recién fracturada es la completa planeidad de sus superficies que permite un mejor reconocimiento
de particulas delgadas o pequefias respecto a la superficie subyacente. Se dejaron secar las muestras en un disco petri
cerrado, luego se dispusieron en el secador por congelacién durante 24 horas (sin congelar las muestras) para eliminar
la mayor parte de la humedad de la superficie de particula para impedir que interfiera con las puntas del microscopio.
Después de 24 horas se dispusieron inmediatamente las muestras en el microscopio que estaba colocado en una caja
con guantes especial que estaba inundada de gas nitrégeno con el fin de evitar la rdpida adsorcion de la humedad sobre
la superficie de particula y se escane6 la muestra tan como pronto como fue posible.

Se us6 el microscopio de fuerza atémica (AFM) para obtener informacion cualitativa sobre los cambios superficia-
les debidos a la adicién de glicerina.

Basdndose en este estudio parece que dentro del intervalo de cantidades de glicerina ensayadas la aspereza super-
ficial de la particula disminuye cuando aumenta la cantidad de glicerina.

Una proporcién relativamente grande de los d&tomos de un polvo fino estan en o cerca de la superficie. Si, ademads,
las particulas de polvo tienen poros dentro de su estructura, la proporcion del 4tomo expuesto es atin mayor. Esto hace
que el polvo presente diferentes propiedades y que dependa en gran medida de la magnitud de sus dreas superficiales y
de la naturaleza de su porosidad. La influencia es tan pronunciada en algunos casos que el drea superficial y la estruc-
tura parecen casi tan importantes como la composicion quimica. Por esta razén, se analizaron los polvos utilizando
porosimetro de mercurio para caracterizar la distribucién de tamaiios de poro, el didmetro de poro, el volumen de poro
y se determind el drea superficial usando medida de area superficial BET.

Los poros pueden tener un trayecto continuo desde un lado al otro y tales productos son considerados generalmente
como porosos. Los trayectos de paso a través completados no son un criterio necesario, sin embargo hay poros con
trayecto que comienza en un lado pero nunca emerge; son los denominados poros “ciegos”’. También pueden emerger
poros en el mismo lado desde el que comenzaron. Aunque los poros pueden discurrir rectos, también es muy probable
que tuerzan y giren en la mayoria de los materiales, siguiendo trayectos tortuosos que ramifican e interconectan. Los
poros pueden presentar dimensiones decrecientes con la profundidad o pueden aumentar dando lugar a poros de “cuello
de botella”. Para caracterizar los poros se us6 el porosimetro de intrusién de mercurio fabricado por Micromeritics para
cuantificar el tamafio de la abertura, intervalo de tamafios, drea y volumen de poros. Cuando se microniza, el producto
de reaccion tiene de forma deseable una porosidad de aproximadamente 30 a 80% con tamafio de didmetro de poro
variando entre 0,001 ym a 100 um, presentando el maximo nimero de poros un didmetro medio de aproximadamente
1 ym (un micrémetro).

Tres muestras de tetraclorohidrex de aluminio y zirconio se prepararon con cantidades de glicerina de 4,64% en
peso, 9,4% en peso y 16,6% en peso para determinar el efecto de la cantidad de glicerina sobre el area de poro,
didmetro de poro, % de porosidad, area superficial BET y volumen total por intrusién. Los anélisis quimicos de las
muestras y los resultados de la porosimetria por intrusién de mercurio se muestran en la Tabla III.
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Los resultados de porosimetria de mercurio indican que aumentando la cantidad de glicerina de 4,5% a 9,4% hay
un ligero aumento en la porosidad, didmetro de poro, drea de poro y volumen por intrusién. Aumentando la cantidad
de glicerina hasta 16,6% aument6 el volumen por intrusién al 26% y el drea de poro a 20%. En otras palabras, con el
aumento de la cantidad de glicerina el producto parece hacerse mds poroso, sin embargo, el aumento en porosidad es
pequefio en comparacién con el % de aumento de la cantidad de glicerina.

Una representacion grafica de logaritmo de volumen por intrusién diferencial registrado (ml/g) frente a tamafio
de poro para los agentes activos de los ejemplos 4, 5, 6, 7 mostr6 que el tamafio de didmetro de poro para todas las
muestras variaba de 0,001 ym a 100 ym y el nimero méaximo de poros parece tener un didmetro medio de 1 um.
Cuando se aumenta la cantidad de glicerina, el didmetro medio de poro disminuye y una representacion grafica del
volumen por intrusion diferencial frente al tamafio de poro mostré una curva bimodal que indica intensidad de poros
a aproximadamente 1 ym y aproximadamente 0,004 ym.

Para su uso en productos antitranspirantes, el producto bien se microniza o bien se tamiza para obtener una distri-
bucioén especifica de tamafios de particula. Las particulas se rompen en particulas mas pequefias cuando se micronizan
con un intervalo de tamafios y formas. Incluso aunque exista una interrelacién inversa entre el tamafio de particula
y el drea superficial, es incluso improbable encontrar la interrelacién ideal. Por tanto, la superficie expuesta real de
particula es mayor o a veces mucho mayor que la que se calcularia suponiendo una forma geométrica.

El area superficial BET por punto simple se determind para varias muestras usando la unidad Quantachrome
Monsorb.

Con el fin de determinar la variacién del area superficial dentro de una muestra individual, se micronizé una mues-
tra de polvo de tetraclorohidrex de aluminio y zirconio en la misma especificacién que para numerosas muestras de
esta invencion y se clasificé por aire en tres fracciones, a saber, fraccién basta (tamafio medio de particula de aproxi-
madamente 4 a 7 micrometros), fraccién fina (tamafio medio de particula de aproximadamente 1 a 4 micrometros) y
fraccién superfina (tamafio medio de particula de 0,5 a 1,5 micrémetros). La fraccién basta era de aproximadamente
(62 + 9,4%) en peso, la fraccion fina era de aproximadamente (28 + 10%) en peso y la fraccién superfina era de
aproximadamente (10 + 2,3%) en peso. Las medidas del 4rea superficial BET de las tres fracciones, concretamente,
basta, fina y superfina, fueron de (0,8 a 1,4 m*/g), (2,2 a 5,7 m*/g) y (11 a 13,6 m*/g), mientras que el drea superficial
BET de la muestra compuesta fue de (2,8 a 3,3 m*/g). El cémputo del drea superficial de la muestra compuesta basado
en fraccién estaba en buena concordancia con el valor de medida de la muestra compuesta. Todas las medidas del drea
superficial BET se realizaron usando la unidad Quantachrome Monosorb. El producto de esta invencién podia tener un
drea superficial BET por punto simple desde aproximadamente 0,2 m*/g hasta aproximadamente 14 m*/g. El 4rea su-
perficial BET de producto macroesférico no micronizado que tiene un tamafio de particula medio de aproximadamente
27,5 micrémetros era de 0,23 m*/g.

Dado que la glicerina es un humectante, es importante determinar cémo afecta la incorporacién de glicerina a la
humedad de equilibrio (humedad critica) del polvo antitranspirante. (La humedad de equilibrio se determiné usando
el procedimiento descrito en un estudio titulado “Equilibrium Moisture Content of Antiperspirant Systems” publicado
en Aerosol Age Diciembre de 1974). Los resultados de este estudio se muestran en la Tabla I'V.

Para complejo de complejo de tetraclorohidrex glicina de aluminio y zirconio (Reach AZP-908, un producto de
Reheis Inc.), la incorporacién de 7,89% de glicerina dio lugar al descenso de la humedad critica de 18% a 10%. Mayor
aumento de la cantidad de glicerina (de 7,89% a 19%) no pareci6 bajar la humedad critica significativamente.

Para estudiar el efecto sinérgico de la urea y de la glicerina se preparé una muestra de polvo antitranspirante en
la que se sustituy6 aproximadamente 8% de glicerina por 4,76% de glicerina y 4% de urea. Esto dio lugar a mayor
reduccién de la humedad critica hasta 8% mostrando efectos sinérgicos entre la glicerina y la urea. La reduccién de la
humedad critica se cree que potencia la propiedad antitranspirante; cuando se compara con una base activa igual. La
humedad critica debe ser de aproximadamente 6% a aproximadamente 30% y la densidad aparente del producto debe
ser preferiblemente de aproximadamente 0,15 g/cm® a aproximadamente 1,3 g/cm®. Los resultados de este estudio se
muestran en la tabla I'V.

TABLA IV
Ejemplo % Al % Zr % Ci % glicina | % glicerina* % humedad critica
15 14,03 13,94 17,6 6 476+4° 8
16 13,6 12,77 16,6 9,3 7.89 10
17 11,82 11,4 14,9 9,7 19 10
® % urea

11



ES 2274154 T3

Los ejemplos 19, 20, 21 demuestran que no hay aumento significativo de la cantidad de glicerina combinada cuando
se mezcla glicerina con solucién de glicinato ZHC a temperatura ambiente o a temperatura de reflujo. La cantidad de
glicerina complejada es menor cuando se afiade glicerina a cloruro de aluminio bdsico a temperatura ambiente y se

10

15

20

25

30

35

40

45

mezcla con solucién de glicinato ZHC calentada a reflujo.

TABLA V

Ejempl

Proceso

% Al

%Zr

% Cl

%
glicina

% glicerina

Complejada

Libre

*

Total

% glicerina
combinada

18

Mezcla de RE-

301 /GL" a temp.

ambiente
mezcla/ZHC -G
(2 horas a

reflujo)

15,0

13,2

175

11,4

0,68

1,86

2,54

26,77

19

Mezcla de RE-
301 /ZHC-GL-G
(2 horas a
reflujo)

14,1

132

17,4

1,49

1,05

2,54

58,66

20

Mezcla de RE-
301 /ZHC-GL-G
(Temp.
ambiente)

145

13,5

17,5

10,8

1,61

093

2,54

63,38

21

Mezcla de RE-

301 /GL a Temp.

ambiente,
mezcla/ZHC-
G(RT)

14,2

134

17,3

1,67

0,87

2,54

65,75

T GL - glicerina
® G - glicina

t medida por valoracién analitica

Los ejemplos de l1a Tabla VI ilustran que no hay cambio significativo en la cantidad de glicerina complejada cuando
se mezcla con el cloruro de aluminio bésico a temperatura ambiente o cuando se calienta a reflujo de 2 a 4 horas.

También, los datos de las Tablas V y VI indican que la cantidad de glicerina que se compleja es una funcién de la
concentracion de glicerina y en qué etapa de la reaccidn se afiade al proceso de reaccion.

55

60

65
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TABLA VI

Ejemplo Proceso % Al % Zr | % Cl % Glicerina
glicina

Complejada Libre Total % glicerina
combinada
16 RE-301 a 135 | 1277 | 166 9,3 2,36 7,89 10,25 23
reflujo GL*
mezcla
ZHC/IG®
22 Mezcla de 11,87 | 12,78 | 16,22 13 272 8,68 11,4 23,86
RE-301 /GL'
(Temp.

ambiente)
Mezcia/ZHC-
GZ
23 RE-301 a 13,37 | 13,16 | 16,85 | 10,54 25 8,31 10,81 23,12
reflujo/GL®
Mezcla/ZHC-
G2

TRE-301 mezclado con glicerina a temperatura ambiente

2 ZHC calentado a reflujo con glicina durante 2 horas
3 RE-301 calentado a reflujo con glicerina durante 2 horas

* RE-301 calentado a reflujo con glicerina durante 4 horas

Los ejemplos de la Tabla VII demuestran que los cloruros de aluminio basicos activados o no activados distintos
del sesquiclorhidrato de aluminio se pueden usar con éxito para la preparacién de productos de esta invencion.

TABLA VII
Ejemplo Proceso %A | %Zr % Cl | % glicina % AlZr M/ClI
glicerina
libre*
24 ACH a 141 14,1 16,2 10,23 7.4 3,45 1,48
reﬂujolGL",
después
mezcla/ZHC-G*
25 ACH activado al 1728 | 9,49 14,96 10,44 4,06 6,27 1,76
15% a reflujo/GL
después
mezcla/ZHC-G?
* (medido por valoracion analitica)

Ejemplo 26

Con el fin de mejorar las propiedades de flujo y sensacién cutdnea del nuevo producto antitranspirante de esta
invencion, se secé conjuntamente con aceite de silice (B-118F) suministrado por Slitech al 1,0% en peso (véase
ejemplo 26 en Tabla VIII), el polvo secado por pulverizacion resultante tenia un tamafio de particula medio de 8,6 um,
tenia forma esférica y presentaba propiedades de flujo mejoradas.

13
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Para demostrar adicionalmente que se puede usar la glicerina en cualquier etapa del proceso, el ejemplo 26 se llevé
a cabo como sigue:

Ejemplos 27 y 28

Se mezcld 1116 g de solucién RE 301 (12,1% de Al, 9,24% de Cl) con 720 g de glicinato ZHC (18,39% de Zr,
8,74% de Cl, 17,36% de glicina calentado a reflujo durante 2 horas y se enfrid a temperatura ambiente). Se afiadié
110 g de glicerina a la solucién anterior y se mezcld a temperatura ambiente hasta su homogeneizacién. La solucién
resultante se secd por pulverizacion. Se micronizé y se analizd el polvo. Se prepar6 el ejemplo 28 en la planta piloto
utilizando el mismo procedimiento que en el ejemplo 26. Los resultados analiticos se muestran en la Tabla VIII.

TABLA VIII
Ejemplo % Al % Zr % CI % glicina % AllZr M/CI
glicerina
26 13,5 12,66 16,75 10,1 7.81 3,67 1,35
27 12,84 12,61 16,54 12,3 8,7 351 1,31
28 13,3 13 16,1 11,9 7.8 3,52 1,39

La medida de energias superficiales generales de los polvos micronizados de esta invencion indicé que la energia
superficial podia variar de 30 a 60 mg/m?.

Con el fin de estudiar el efecto del nuevo antitranspirante de esta invencién sobre la formulacién acabada, se
prepararon barras de “Antitranspirante de Residuo Reducido” utilizando la formulacién que sigue:

Ejemplo 29
Se usé polvo de tetraclorohidrex glicina de aluminio y zirconio de eficacia potenciada (Reach AZP-908 Super
Ultrafine), un producto de Reheis Inc como un control para comparar con el nuevo antitranspirante de esta invencion.

En el experimento de control se afiadié cantidad equivalente de glicerina durante la fase de formulacién.

Formula y procedimiento de barra antitranspirante

Ingredientes % en peso
A. Tetraclorohidrex de aluminio y zirconio
(Reach AZP-908 SUF, un producto de Reheis Inc) (a) 24,0
B. Ciclometicona (pentdmero) 32,5
C. Polideceno (b) 9,0
D. Eter butilico dePPG-14 (c) 9,0
E. Aceite de ricino hidrogenado 2,5
F. Diestearato de PEG-8 (d) 1,0
G. Alcohol estearilico 18,0
H. Talco 5251L (e) 3,0
I. Cab-O-Sil M-5 (f) 0,5
J. Fragancia 0,5
100,0

Procedimiento

1) Combinar C, D, E, F, y G con mezcla y calentamiento hasta 85°C o hasta que se vuelve claro. Enfriar hasta
70°C.

2) Calentar por separado B hasta 70°C

3) Afadir etapa 2 a la etapa 1 y mezclar bien.

4) Afadir lentamente I, H y A mientras se mantiene 70°C. Mezclar bien hasta homogeneidad.
5) Enfriar hasta 56 - 58°C y afiadir J. Mezclar bien.
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6) Verter en recipientes para barra.

a) Reheis Inc.

b) Lipo Chemical (Slikfo 364 NF)

¢) Amerchol Corp. (Fluid AP)

d) Protameen (Protamate 400 DS)

e) Whittaker, Clark & Daniels

f) Cabot Corp.

El andlisis quimico de los dos ingredientes activos utilizados se muestra en la Tabla IX.

TABLA IX
% Al % Zr % CI % glicina | % glicerina AllZr M/CI
Reach AZP-908 14,8 13,9 17,8 11,7 3,67 1,39
Nuevo producto AP 14 1 12,8 17,2 10,8 8,2 3.79 1,36

La tabla X resume la cantidad exacta de ingredientes utilizados para preparar las barras antitranspirantes.

TABLA X
Ingredientes B C D E F
A Polvo AP 168* 179° | 179" | 179" | 1687
B Ciclometicona 213,5 216,5 220 241 252
C Polideceno 63 63 63 63 63
D Eter butilico de PPG-14 63 63 63 63 63
E Aceite de ricino hidrogenado 17,5 17,5 175 17,5 17,5
F Diestearato de PEG-8 7,0 7.0 7,0 7.0 7,0
G Alcohol estearilico 126 126 126 126 126
H Talco 5251L 21 21 21 - -
I Cab-O-Sil-MS 35 3.5 - - -
J Fragancia 3,5 3.5 3,5 3.5 3,5
K Glicerina 14 - - - --
* Reach AZP-908 SUF.
* Nuevo agente activo de esta invencién

Se evaluaron la barras para: uniformidad del agente activo por andlisis de % Zr en secciones superior, media e
inferior de la barra; aspecto (color); y dureza a intervalos de 1 dia y 1 mes después de aplicacién en antebrazo (para
residuo blanco y pegajosidad) por parte de un formulador experto, es decir por un doctor en quimica con 30* afios de

experiencia en formulacion. Los resultados se enumeran en la Tabla XI.

15




10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2274154 T3

TABLA XI
Designacién B C D E F
Agente & Reach AZP-908 | Nuevo agente | Nuevo agente | Nuevo agente Nuevo
concentracion en activo de esta | activo de esta | activo de esta agente
base anhidra invencion invencion invencion activo de
esta
invencion
Color AYB 8,7 6,35 6,39 79 14,21
ARG 1,92 1,39 1,42 1,85 4,06
Dureza 1 dia 3.1 3 3,9 39 3,7
1 mes 2 32 41 4.4 4.0
Distribucién agente activo
%Zr Superior 3,37 3,45 3,34 3,42 3,55
Medio 3,40 3,31 3,30 3.37 3,35
Fondo 3,42 343 3,35 334 348
Aplicacion Arenoso Se extiende | Se extiende | Se  extiende | Se extiende
Inaceptable suave-mente | suave-mente | suave-mente suave-mente
Pegajosidad Muy Muy Muy Muy No
ligeramente ligeramente ligeramente ligeramente pegajoso
pegajoso pegajoso pegajoso pegajoso
Residuo blanco
15 minutos Mod. blanco Muy poco | Muy poco | Muy poco | Muy  poco
residuo residuo residuo residuo
30 minutos Mod. blanco Muy poco | Muy poco | Muy poco | Ningun
residuo residuo residuo residuo
blanco

Los resultados de la Tabla X indican que las barras antitranspirantes hechas de la nueva sal antitranspirante de esta
invencién mostraban mejor aspecto, no tenian tacto granuloso, y dejaban muy poco residuo. La comparacién con la
barra B donde se afiadi6 la glicerina durante la formulacion presenté mds residuo blanco. La barra E parecia ser algo
mads suave (dureza de 4,4 en oposicién a 2,0 para el control). Sin embargo, la dureza media de la mayoria de las barras
comerciales estd en el intervalo de 4 + 0,5. Ademas de sus excelentes propiedades humectantes y plastificantes, el
nuevo antitranspirante permite eliminar el uso de silice y talco, que presentan ambos cuestiones relacionadas con la
seguridad y la salud. La medida de color como se ha indicado por AYB (amarillo) y ARB (verde rojizo) indican que
el producto con glicerina es mds blanco.

El producto formulado con el nuevo producto antitranspirante de esta invencion fue mas viscoso y “cremoso” a
60°C antes de introducirlo en los recipientes. La viscosidad del nuevo producto antitranspirante formulado fue inferior
a la del producto convencional lo que indica que se podia reducir la temperatura de vertido. Esta propiedad representa
un ahorro adicional en la elaboracién de este producto.
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REIVINDICACIONES

1. Una composicién antitranspirante propicia para la piel que comprende de aproximadamente 70% a aproxima-
damente 98% en peso de un agente activo antitranspirante seleccionado de las sales de aluminio-zirconio-glicina que
tienen la férmula:

ALZI(OH) 3,4 Y (AA)GR)p @)

en la que “n”- es desde 2,0 a 10,0

[y}

en la que “x” es desde 1,4 a 12,3, calculado para relacién metal a anién de 0,9:1 a 2,1:1

en la que “Y” es Cl, Br, I y/o NO,

@ 9

en la que “q” es de 0,5 a 3,0; AA es aminodcido; y en la que “R” es un disolvente orgdnico que tiene al

menos dos dtomos de carbono y al menos un grupo hidroxi y “p” tiene un valor de cero a 1,5;

y aquellos cloruros de aluminio basicos con la férmula:

AL(OH)gi Y1 (R)p (i)

en laque Y es Cl, Br, [ y/o NO; y Xx; es mayor que cero y menor o igual a seis (es decir, 0 < x1 <6);yenla
que “R” es un disolvente orgédnico que tiene al menos dos dtomos de carbono y al menos un grupo hidroxi

TR L)

y “p” tiene un valor de cero a 1,5.

(iii) y aquellas sales de aluminio y aluminio-zirconio combinadas con cinc y/o estafio - y de aproximada-
mente 2% a aproximadamente 30% en peso de alcohol polivalente que tiene al menos de tres a aproxi-
madamente 12 dtomos de carbono y al menos tres grupos hidroxi y en el que de aproximadamente 2% a
aproximadamente 70% del alcohol polivalente se compleja con el metal o metales presentes en las sales
antitranspirantes.

2. La composicion en polvo antitranspirante de la reivindicacién 1, que cuando se microniza tiene una porosidad de
aproximadamente 30 a 80%, con didmetro de tamafio de poro variando entre 0,001 gm a 1 um presentando el nimero
méximo de poros un didmetro medio de aproximadamente ym (un micrémetro).

3. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 1 que tiene un drea superficial BET por punto simple de
0,2 m*/g a 14 m*/g.

4. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 1 6 3, caracterizada porque tiene una humedad critica de
aproximadamente 6% a 30%.

5. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 1 6 4, caracterizada porque tiene una densidad aparente
de aproximadamente 0,15 g/cm® a aproximadamente 1,3 g/cm?.

6. La composicidn antitranspirante de la reivindicacion 1 6 5, caracterizada porque tiene una energia de superficie
de 30 mg/m? a 60 mg/m>.

7. La composicion antitranspirante de la reivindicacién 1, en la que el agente activo antitranspirante se selecciona
de aquellos de férmula (i) o (ii) y el alcohol polivalente se selecciona de glicerina, diglicerol y mezclas de los mismos.

8. La composicion antitranspirante de la reivindicacion 1, en la que el agente activo antitranspirante se selecciona
de aquellos de férmula (i) o (ii) y el alcohol polivalente comprende una mezcla de glicerina y urea.

9. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 6, en la que el alcohol polivalente es glicerina.

10. La composicion antitranspirante de la reivindicacién 1, en la que el alcohol polivalente es una mezcla de
glicerina y acido glicérido.

11. La composicidn antitranspirante de la reivindicacién 1, en la que el alcohol polivalente es glicerina en combi-
nacion con a-hidroxiacidos seleccionados de acido tartarico, acido malico, acido 2-hidroxioctanoico, adcido 2-hidroxi-
decanoico, 4cido salicilico.

12. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 1, en la que el agente activo antitranspirante se selecciona
de un complejo aluminio/cinc y un complejo aluminio/zirconio/cinc.
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13. La composicién antitranspirante de la reivindicacién 1, que incluye un modificador de la propiedad de superfi-
cie/flujo.

14. El antitranspirante de la reivindicacion 13, en el que el modificador de la propiedad de superficie/flujo es aceite
de silicona.

15. La composicion antitranspirante de la reivindicacién 7, en la que el alcohol polivalente es glicerina, en el que
la superficie BET es de aproximadamente 2 - 4 m*/g, la energia de superficie es de aproximadamente 40 - 55 mg/m?,
la densidad aparente es aproximadamente 0,5 - 0,8 g/cm?, el tamafio de particula medio es en aproximadamente 85 -
95% de 10 micras, y la humedad critica es de aproximadamente 8 - 12%.

16. Un procedimiento de preparacién de una composicién antitranspirante tolerable para la piel de aproxima-
damente 70% a aproximadamente 98% en peso de un agente activo antitranspirante y de aproximadamente 2% a
aproximadamente 30% en peso de un alcohol polivalente que tiene al menos 3 dtomos de carbono y al menos 3 grupos
hidroxi y en el que de aproximadamente 2% a aproximadamente 70% del alcohol polivalente estd complejado con el
agente activo antitranspirante, comprende:

= mezclar una sal de aluminio basica que tiene la férmula general:

AIZ(OH)67XI ’ YXl 5 (R)p

en la que Y se selecciona de CI, Br, I y NOs.
- X; €s mayor que cero y menor o igual a seis;

R es un disolvente orgédnico que tiene al menos 2 dtomos de carbono y al menos un grupo hidroxi; y p tiene
un valor de aproximadamente cero a aproximadamente 1,5;

= con un alcohol polivalente que tiene al menos tres &tomos de carbono y al menos tres grupos hidroxi.
= a una temperatura que varia desde la temperatura ambiente hasta aproximadamente 105°C.
= enfriar la mezcla de reaccidn hasta la temperatura ambiente.
= mezclar la mezcla de reaccién enfriada con una solucién de hidroxicloruro de zirconio y glicinato que
tiene una relacion cloruro a zirconio de aproximadamente 2:1 a aproximadamente 0,8:1, y que se ha
mezclado a una temperatura de temperatura ambiente hasta aproximadamente temperatura de reflujo
con un reactivo seleccionado de aminodcidos y mezclas de los mismos; y
= enfriar la mezcla de reaccién hasta la temperatura ambiente.
17. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que la mezcla esta seca.
18. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que Y de la férmula general es cloruro.

19. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que el reactivo aminoécido es glicina.

20. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que el alcohol polivalente se afiade a la solucién de hidroxiclo-
ruro de zirconio y glicinato durante el calentamiento a reflujo de la mezcla de reaccién.

21. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que el alcohol polivalente se afiade a la solucién de hidroxiclo-
ruro de zirconio y glicinato antes del calentamiento a reflujo.

22. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que el alcohol polivalente se afiade a la solucién de hidroxi-
cloruro de zirconio y glicinato después del calentamiento a reflujo y en el que el producto de reaccién se seca por
pulverizacion.

23. El procedimiento de la reivindicacion 16, en el que el alcohol polivalente es glicerina.

24. Fl procedimiento de la reivindicacién 23, en el que una porcién de la glicerina se afiade a la sal de aluminio
bdsica y el resto de la glicerina se afiade al hidroxicloruro de zirconio y glicinato.

25. El procedimiento de la reivindicacion 16, en el que se afiade un compuesto de cinc a la sal de aluminio-zirconio.
26. El procedimiento de la reivindicacion 17, en el que el secado del producto de reaccién es mediante secado por
pulverizacién o por un medio seleccionado de secado en estufa, secado por congelacion, secado en bandejas y secado

a vacio.
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27. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que se incluye un aditivo que mejora las propiedades de flujo y
modifica la energia de superficie del producto antitranspirante.

28. El procedimiento de la reivindicacién 17, en el que el producto seco se microniza para obtener el tamafio de
5 particula y el drea superficial deseados.

29. El procedimiento de la reivindicacién 17, que comprende ademads tamizar el polvo seco utilizando un tamiz de
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tipo centrifuga o tamiz vibratorio o un tamiz alpine.
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