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Stabilizalt aluminium-cirkénium-kompoziciék és ilyen kom-

poziciékat tartalmazé kozmetikai készitmények

KIVONAT

A talalmany szerinti gtawb#a-z-au——a-mﬂn-mu-m—gmkonwm_}

tkompoziciék viztartalmid komponenst tartalmaznak, és formala-
sukhoz az (1:1,2) - (1:5) cirkdénium:aminosav tobmegaranynak
megfeleld mennyiségl vizoldhaté aminosavat hasznalnak fel.

A talalmany szerinti, a kellemetlen testszag intenzitasanak
cs6kkentésére alkalmas kozmetikai készitmé-
nyek - rudkészitmények, gélkészitmények, krémkészitmények,
permetkészitmények és kt‘ch’)hbézé golyoskészitmények - egy
olajos fazist és polaris fazist foglalnak magukban, és a talal-
many szerinti stabilizalt kozmetikai kompoziciok felhasznalasa-

val készulnek.
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Stabilizalt aluminium-cirkénium-kompoziciék és ilyen kom-

poziciékat tartailmaz6 kozmetikai készitmények

A talalmany targyat stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompozicidk és ilyen kompozicidkat tartalmazé kozmetikai ké-
szitmények képezik.

A talalmany aluminium-cirkénium-glicin-sék (ZAG-sék) vi-
zes oldataiban levd kulénbézé kis molekulatémegli cirkénium-
vegyluletek és az azokbdl elballitott izzadasgatlé kompozicidk
stabilizalasaval kapcsolatos. A kereskedelmi forgalomban levd
ZAG-sok pufferanyagként glicint tartalmaznak, és a bennuk levéd
glicin, valamint cirkénium témegaranya kérulbelul 1:1. Ezzel
kapcsolatban azonban meg kell jegyezni, hogy vizes oldatok-
ban - igy az izzadasgatlo géltermékek vizes fazisaban - a cirko-
nium polimerizalédik, igy csokken a hatasossaga. A talalmany
szerinti eljarassal noévelni lehet ezeknek az oldatoknak a stabi-
litasat. A ZAG-sdk vizes oldataiban az idé fuggvényében jelen-
tés mértékben csékken a cirkénium polimerizalédasa, ha a na-
gyobb molekulatomegli cirkédniumvegyiletek képzédésének
megakadalyozasa céljab6l néveljuk az aminosav - példaul a
glicin - mennyiségét.

Ismeretes, hogy izzadasgatlé sok - példaul az aluminium-
-klérhidrex polimer séknak is nevezett, a leirasban "ACH" révi-
ditéssel jel6lt aluminium-klérhidrex és a leirasban "ZAG", "ZAG-
-komplexek" vagy "AZG" roviditéssel jelélt aluminium-cirkdnium-
-glicin-sék - kulénb6z6, 100 dalton és 500 000 dalton kozotti
molekulatdmegli (MW) polimer és oligomer vegylleteket tartal-

maznak. Klinikai médszerekkel kimutattak, hogy altalaban minél
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kisebb molekulatomeglek a vegyuletek, annal nagyobb az izza-
dascsokkentd hatasuk. Szamos kutatast végeztek azzal a céllal,
hogy megallapitsak

(1) hogyan lehet kivalasztani az ACH és a ZAG komponen-
seket, és milyen tényez6k befolyasoljdk ezeknek az anyagok-
nak, mint izzadasgatlé és szagtalanitokészitményeknek a miné-
ségét; és

(2) hogyan kell kezelni ezeket a komponenseket ahhoz,
hogy meg lehessen &rizni a benntk levé kisebb molekulatémegti
vegyuletfajtakat.

Ezekhez a kisérletekhez hozzatartozott az analitikai mod-
szerek fejlesztése is. Gyakran alkalmaztak méret szerinti kiza-
rasos kromatografias ("SEC") vagy gélpermeéciés kromatografi-
as ("GPC") médszereket, hogy felvilagositast kapjanak arra vo-
natkozdéan, milyen az izzadasgatlé sok oldataiban a polimerel-
oszlas. A ZAG-bol megfelelé kromatografias oszlopokkal a poli-
merfajtak legalabb 5 kul6nb6z6 csoportjat lehet elkuléniteni a
kromatogramban megjelené 1., 2., 3., 4. és az "5,6" csucsok
alapjan. Az 1. csucs a nagyobb molekulatéme-
9l - (120-125)-10""° m-t is meghaladé méretii - cirkéniumvegyu-
leteknek felel meg. A 2. és a 3. csucs a nagyobb molekulatéme-
gl aluminiumvegyuletek jelenlétére utal. A 4. csics a kisebb
molekulatomegi aluminiumvegyiletek (aluminiumtartalma oligo-
merek) jelenlétét jelzi, és mind az ACH-sék, mind a ZAG-s6k
esetében korrelaciét mutat a hatdsossdg fokozédasaval. Az
"5,6" csucs a legkisebb molekulatémegi aluminiumvegyuletek-
nek felel meg. Az egyes csucsokhoz tartozd relativ retencids

idé ("Kd") a kisérleti kériulményektdl fuggéen valtozik.



Az ACH és a kulénb6z6 ZAG tipusu hatdéanyagok csucsai-
nak az azonositadsara kilénb6z6 analitikai médszerek talalhatok
Dr. Allan H. Rosenberg Antiperspirant Actives - Enhanced
Efficacy Aluminum-Zirconium-Glycine (AZG) Salts [lzzadasgat!é
hatéanyagok - az  aluminium-cirkénium-glicin-s6k  (AZG-sék)
hatasossaganak fokozasa] ciml irdsaban, amely egy Fondots,
D.C. szerkesztésében megjelent kényvben talalhaté [Cosmetics
and Toiletries Worldwide (A vilag kozmetikumai és piperecik-
kei), Hartfordshire, Egyesilt Kiralysag; Aston Publishing Group,
1993, 252., 254-256. oldalak]. A GPC-médszert alkalmazéd
Rosenberg négy cstcsot azonositott: AIKd 0,0; 0,24; 0,40; és
0,60. Az aktivalt ACH-t dusitott AIKdO,4-tartalmu anyagként
azonositotta. Rosenberg ramutatott arra, hogy a dusitott
AlKdO,4-tartalmu AZG-s6k izzadasgatlé hatasfoka nem szUkség-
képpen nagyobb, és a klinikai hatasossag elérejelzésében a
cirkoniumpolimer-eloszlasnak nagyobb szerepe van, mint az
AlKdO.4-ben val6é feldlusulasnak. Még kedvezébb, ha a
cirkéniumpolimer kisebb molekulatémegl vegyuletekbdl tevodik
6ssze.

A hatasosabb izzadasgatlio sok eldallitasat célzo kisérle-
tekhez hozzatartozott olyan eljarasok kifejlesztése is, amelyek-
kel jobb ACH-tipusokat lehetett létrehozni. igy példaul ACH-
-oldatokat kérnyezeti nyomason vagy nagyobb nyomasokon
melegitettek, hogy a nagyobb molekulatémegi vegytletek
depolimerizalasaval olyan vegyuleteket hozzanak létre, amelyek
a negyedik csucsnak felelnek meg. llyen példakat Gosling és
munkatarsai k6zbélnek a 4 359 456 sz. amerikai egyesult allam-

okbeli szabadalmi leirasban. Tekintettel arra, hogy ACH-



-oldatokat lehet hasznalni kiindulasi anyagként aluminium-
-cirkénium-glicin-s6k (ZAG vagy AZG-sék) eldallitasara, az
ACH-oldatok melegitését alkalmaztak mar azzal a céllal is, hogy
a porlasztva szaritas el6tt néveljék a negyedik cstcshoz tartozé
oligomerek koncentraciojat. Ezzel a médszerrel azonban nem
lehet kézvetlenul irdanyitani a cirkéniumvegyuletek keletkezését.

A 4 775 528 sz. amerikai egyesilt allamokbeli szabadalmi
leirasban Callaghan és munkatarsai olyan, szilard izzadasgatlo
kompozicié képzédését ismertetik, amelyben az Al:Zr atomarany
6:1 és 1:1 ko6zétt van, az oldatban 1évé izzadasgatlé GPC-
-profilja szerint a negyedik csucs és a harmadik csics aranya
legalabb 2:1. Ezen a szakirodalmi helyen eléirjak, hogy a
cirkonil-hidrokloridot a szaritasi mivelet befejezése el6tt kell
O0sszekeverni az aluminium-hidroxi-klorid-oldattal. A hangsulyt
az aluminiummal kapcsolatos kémiai optimalizalasra helyezik,
és nem tesznek emlitést semmiféle cirkéniummal kapcsolatos
kémiai hatasrol.

Toértént mar néhany kisérlet a glicin izzadasgatlé sékban
val6 alkalmazasara is. igy példaul a 499 456 sz. eurdpai kézre-
bocsatasi iratban (Bristol-Myers Squibb Company) ismertetnek
egy ZAG-komplexet, valamint ennek a komplexnek az eldallita-
sara alkalmas eljarast, amely szerint cirkénium-hidroxi-kloridot
egy kivalasztott, klértartalmd aluminiumvegyiletet valamint
aminosav vizes oldatat 6sszekeverik és - adott esetben - a vi-
zes oldatot adott esetben megszaritva vizmentes ZAG-sét &alli-
tanak elé.

A 4 435 382 sz. amerikai egyesult allamokbeli szabadalmi

leirasban Shin és munkatarsai aluminium/cirkénium sék glicin-



nel valé komplexbe vitelét ismertetik, amelynek az a célja, hogy
megvaltoztassdk ezeknek a so6knak az oldhatésagat, a sokat
vizmentes alkoholos vivéanyagokban kevésbé oldhatdokka és
kdnnyebben szuszpendalhatokka tegyék.

Az 5 518 714 sz. amerikai egyeslt allamokbeli szabadalmi
leirasban kulénésen golyds kiszerelési formak elballitasahoz
megfeleld izzadasgatléo anyagokat ismertetnek. A leiras szerint
az izzadasgatlo hatéanyag vizmentes etanolban vagy izopropa-
nolban vald feloldédasat meg lehet akadalyozni bazikus nitro-
géntartalmu funkciés csoportot tartalmazé vegyulet - példaul
glicin - bekeverésével.

A 4 871 525 sz. amerikai egyesilt allamokbeli szabadalmi
leirasban Giovanniello és munkatarsai fokozott izzadasgatlo
aktivitasu aluminium-cirkénium-hidroxi-halogenid-glicinat-
-komplexet ismertetnek, amelyben a glicint a gélképzédés meg-
akadalyozasa céljabol alkalmazzak. A leiras szerint a Zr/glicin
arany kisebb, mint 1:1 (lasd 5. oszlop, 36-39. sorok).

Az 5 225 187 szamu amerikai egyesult allamokbeli szaba-
dalmi leirasban Carmody olyan eljarast mutat be, amellyel
45 - 50 % szilardanyag-tartalma koncentralt aluminium/cirko-
nium/glicin oldatok allithaték el6. A leiras szerint a Zr/glicin
arany 0,8:1 és 1,2:1 k6z6tt van (lasd 3. oszlop, 64-66. sorok).

Az 5 589 196 szamu amerikai egyesilt allamokbeli szaba-
dalmi leirasban Callaghan és munkatarsai olyan, cirkénium-
-hidroxi-kloridbél és aluminium-klorid-hidroxidbél allé izzadas-
gatlé kompoziciokat ismertetnek, amelyek semleges aminosa-
vat - példaul glicint - is tartalmazhatnak az 1:1 glicin:cirkonil-

-hidroxi-klorid ardnynak megfelelé mennyiségben.
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Az 5 643 558 szamlu amerikai egyesult allamokbeli
szabaalmi leirdsban Provancal és munkatarsai eljarast ismer-
tetnek tébbertéki alkoholokban levd, fokozott izzadasgatlé ha-
tasu aluminium/cirkénium sék eldallitasara. Az eljaras szerint
lugos glicinat so6t lehet a tébbérték(i alkoholhoz hozzaadni a s6
beadagolasa elétt az eldallitott termék pH-janak névelése célja-
bél. A cink-glicinat még hozzajarul az aluminium/cirkénium sé-
ban jelenlévé glicinhez.

A 0 047 650 sz. eurbpai kézrebocsatasi iratban (Procter &
Gamble Company) olyan izzadasgatlé kompozicidkat ismertet-
nek, amelyeket aluminiumvegytilet, cirkéniumvegyilet, semleges
aminosav és szervetlen sav vegyulet kombinaciojat magaban
foglal6, vizoldhat6, stabil komplex képzésével allitanak eld. A
komplexben az aminosav kis koncentraciéban van jelen.

A 653 203 sz. eurdpai szabadalmi bejelentésben Rosenberg
és munkatarsai eljarast ismertetnek nagy izzadasgatlo aktivita-
su ZAG-s6k eldallitasara. Az emlitett szakirodalmi hely szerint
ugy jarnak el, hogy a cirkéniumtartalmua kiindulasi anyagokhoz
a kérnyezet hémérsékletén glicint adagolnak, az emlitett kom-
ponensekbdl keveréket allitanak eld, amelyhez koézvetlenul a
szaritas el6tt folyamatosan vagy félig folyamatosan hozzakeve-
rik az aluminium-klérhidrat kiinduldsi anyagot.

Javasoltdk mar az AZG egy elére meghatarozott idétarta-
mon bellli porlasztva szaritasat is a 4 cstUcshoz tartozé vegyu-
letek kivant eloszlasanak régzitése céljabél. Ezzel kapcsolat-
ban Rosenberg, A. "New Antiperspirant Salt Technology" (Uj
technolégia izzadasgatlo sok eléallitasara) cimd munkajara

utalunk [Cosmetics and Toiletries Worldwide (A vilag kozmeti-



kumai és piperecikkei), Fondots, D.C. szerkesztésében,
Hartfordshire, Egyesult Kiralysag, Aston Publishing Group,
1993, 214-218. oldalak].

Az el6zbekben ismertetett, aktiv sdk eléallitasara alkalmas
eljarasokhoz rendszerint hozzatartozik a kévetkezédkben ismer-

tetett I. reakcidovazlat szerinti médszer alkalmazasa:

ZrOCl vagy ZrOHCI + glicin + viz ——— A) oldat
A) oldat + AI(OH)sCl + viz ——— B) oldat

A glicint legfeljebb az 1:1 Zr/glicin arany eléréséhez szik-
séges mennyiségben alkalmazzak. A B) oldatot ezutan azonnal
porlasztva szaritjdk, hogy az aktiv sét finom por alakjaban kap-
jak meg. llyen eljarasokkal elé lehet allitani por alakjaban ki-
sebb molekulatémegl, cirkéniumtartalmu polimervegyuleteket
tartalmazé ZAG-sokat, de a kis molekulatémegl, cirkéniumtar-
talmad polimer vegylletek hosszabb ideig valé tarolasa nagy
koncentraciéju (az oldat teljes témegére szamitva tébb mint 10
%-0s, példaul 10 - 50 %-o0s) vizes oldatokban tovabbra is meg-
oldatlan probléma.

A talalmany kidolgozésakor tehat az volt a célunk, hogy vi-
zes ZAG-oldatokban olyan médon stabilizaljunk kis molekulaté-
megl cirkénium vegyuleteket, hogy kevesebb nagyobb moleku-
latémegl cirkdniumvegyulet képzddjék. Célul tiztuk ki fokozott
stabilitasa aluminium-cirkénium-glicin-oldatok eldallitasat is
olyan mennyiségl aminosav - példaul glicin - adagolasaval,
amely meghaladja az 1:1 Zr:aminosav arany eléréséhez sziuksé-

ges mennyiséget. Az is célunk volt tovabba a talalmany kidolgo-
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zasakor, hogy olyan aluminium-cirkénium-glicin-oldatot fej-
lesszunk ki, amelybél fokozottan hatasos és nagyobb tarolasi
ideji kozmetikai termékek formalhaték. Egy masik célunk az volt
a talalmany kidolgozasakor, hogy olyan eljarast fejlesszunk ki,
amellyel izzadésgatlé és/vagy szagtalanitokompoziciékban ha-
tasosabb, azonnali porlasztva szaritasi miveletet nem igényld
aluminium-cirkénium-glicin-oldatokat lehet eléallitani. Még to-
vabbi célunk az volt a talaimany kidolgozasakor, hogy javitott
médszert dolgozzunk ki a vizes oldatokban - mindenekel6tt
ZAG-sOk vizes oldataiban - jelenlévé cirkoniumvegyuletek azo-
nositasara. Ezek és a talalmannyal kapcsolatos mas célkitiizé-

sek a leiras tovabbi része alapjan valnak teljesen érthetévé.

A talalmany révid ismertetése

A talalmany aluminium/cirkénium alapi sék vizes oldatainak
meghatarozott cirkbnium:aminosav aranynak megfelelé mennyi-
ségl aminosavval - mindenekel6tt glicinnel - vagy aminosavakat
tartalmazé eleggyel vald stabilizalasara vonatkozik. A vizes ol-
datot - példaul vizzel - tovabb lehet higitani. igy meg lehet
6rizni a stabilitast, vagyis bizonyos id6 eltelte utan megallapit-
hato, hogy a higitott oldatban kisebb mértékben polimerizaléd-
tak a kis molekulatémegl cirkénium vegylletek. A ZAG-oldat
eléallitdsa sordn az aminosavat hozza lehet adni olyan vizes
oldathoz is, amely cirk6nium komponenst - példdul ZrOClI,-t
és/vagy ZrO(OH)CI-t - tartalmaz ACH-val G6sszekeverve, amely
6nmagaban véve fokozza a kisebb molekulatémegi aluminium-
datok vagy a talalmany szerint eldallitott kozmetikai kompozici-

6k esetében a Zr:glicin témegaranyok végul is minden esetben



1:1,2 és 1:5, foleg 1:2 és 1:4, a legtébb esetben pedig 1:2 és
1:3 k6z6tt vannak. A kis molekulatémegti cirkéniumvegyuletek
polimerizalédasanak nagyobb mennyiségli aminosavval vagy
aminosaveleggyel valé visszaszoritasaval megérizzik az izza-
dasgéatlé s6k hatasossagat. Ezen tulmenéen fokozni lehet a
ZAG-oldatokat tartalmazo izzadasgatlé termékek raktarozhaté-

sagi idétartamat és hatdsossagat is.

Az abrak ismertetése

Az 1. &brédn egy meghatarozott ZAG-ot, a Summmit
Research Labs (Somerset, New Jersey, USA) Q5-7167 AAZG
termekét tartalmazé oldatok GPC-gérbéin lathaték. Az (a)
kromatogram a friss ZAG-oldat GPC-gérbéjét mutatja. A (b)
kromatogramon ugyanannak a mintanak a gérbéje lathatd a kér-
nyezet hémérsékletén végzett 1 hénapos éregités utan.

A 2. abran egy ZAG-oldat, a Reheis Inc. (Berkely Heights,
New Jersey, USA), Rezal 36-G terméke GPC-kromatogramjat
mutatjuk be.

A 3. abran a 2. abraval kapcsolatban ismertetett ZAG
(Rezal 36-G) GPC-gérbéje lathaté a GPC-oszloprél valé
elualasa utan.

A 4. abran a 2. abraval kapcsolatban ismertetett ZAG-olda-
tokra vonatkozéan GPC-gérbéket mutatunk be. Az (a) kroma-
togramon a friss ZAG-oldat GPC-profilja Iathaté. A (b) kromato-
gramon a kornyezet homérsékletén 3 honapig végzett dregités
utan felvett gérbét mutatjuk be.

Az 5. 4bran egy meghatarozott ZAG, a Reheis Inc. (Berkely
Heights, New Jersey, USA) AZP-902 termékének oldataira vo-

natkozé6 GPC-goérbék lathaték. Az (a) kromatogramon a friss ol-
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dat gérbéje lathat6. A (b) kromatogram a mintanak a kérnyezet
hémersékletén 30 napig tarté 6regitése utan felvett gorbét ab-
razolja. A (c) kromatogram a mintanak a kérnyezet hdmérsékle-
tén a Zr:glicin = 1:2 aranynak megfeleld mennyiségq, utélago-
san beadagolt glicin jelenlétében 30 napig tarté 6regitése utan
felvett gérbét abrazolja.

A 6. abran az 1. abraval kapcsolatban ismertetett tipusu
ZAG-oldatokra vonatkoz6 gérbéket mutatunk be. Az (a) kromato-
gramon a ZAG friss oldatdnak GPC-goérbéje lathaté. A (b)
kromatogramon a mintanak a kérnyezet hémérsékletén 30 napig
tarto oregités utan felvett goérbéje tanulmanyozhaté. A (c)
kromatogram a mintanak a kérnyezet hémérsékletén a Zr:glicin

1:2 aranynak megfelel6 mennyiségl, utdlagosan beadagolt

glicin jelenlétében 30 napig tarté éregitése utan felvett gorbét
abrazolja.

A talalmany részletes ismertetése

A talalmany aluminium-cirkénium-sék (példaul aluminium-
-cirkdnium-litium-sék) (ZAG) vizes oldatainak és a beldluk eld-
allitott, cirkéniumot és aminosavat 1:1,2 és 1:5, még jellemzébb
esetben 1:2 és 1:4, mindenekel6tt 1:2 és 1:3 kozétti tomeg-
aranyban tartalmazé kozmetikai készitmények stabilizalasara
alkalmas eljarasra vonatkozik. A talalmany targyat képezik az
ezzel az eljarassal eldallitott oldatok és kozmetikai készitmé-
nyek is. Az eljaras szerint a cirkdniumtartalmu vizes oldatokat
legalabb egy aminosavval adalékoljuk, amelyet az oldat elké-
szitése el6tt vagy utan alkalmazunk.

A "stabilizalt" minésités azt jelenti, hogy a tovabbi amino-

sav hozzaadasaval készult kompoziciéban a szobahdtmérsékle-
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ten legalabb 30 napig végzett éregités utdn végrehajtott GPC-
-vizsgalat szerint kérulbeltl ugyanolyan mennyiségben vannak
jelen a kisebb molekulatémegl cirkéniumvegyuletek, mint a ki-
indulasi mintaban.

A talalmany keretében felhasznalhaté aluminium-cirkénium
bazisi s6k magukban foglaljak az altalanosan izzadasgatld ha-
téanyagoknak tekintett, cirkéniumtartalmu soékat. Korlatozasi
szandék nélkul megemlitjiuk, hogy ezek k6zé a sdk kézé tartoz-
nak példaul a kévetkezék: cirkénium-hidroxi-klorid, aluminium-
-cirkénium-glicin-komplexek (példaul az aluminium-cirkénium-
-triklérhidrex-gli, az aluminium-cirkénium-pentaklérhidrex-gli, az
aluminium-cirkénium-tetraklérhidrex-gli és az aluminium-cirko-
nium-oktaklorhidrex-gli). Az aluminium-cirkénium-tri-, -tetra- és
-penta-klérhidrat-glicin-komplexek az aluminium-cirkénium-tri-,
-tetra- vagy -penta-klérhidrat és a glicin olyan koordinaciés
komplexei, amelyekben néhény, a szénhez szokdsos médon ko-
ordinalédott viz molekulat glicin molekulak szoritottak ki. Még
részletesebben kifejtve, izzadasgatlé aktiv fémsdként lehet pél-
daul alkalmazni a kisebb molekulatémegti aluminiumvegyulete-
ket nagyobb koncentraciéban tartalmazé aluminium-cirkénium-
-tetraklérhidrex-glit - igy példaul a Reheis Inc. (Berkely
Heights, New Jersey, USA) altal eléallitott, és Reach AZP-908-t
és Reach 902-t, amelyek az aluminium-cirkénium-tetraklérhidrat
és a glicin olyan koordinaciés komplexei, amelyekben néhany,
szokasos esetben a fématomhoz koordinalédott viz molekulat
glicin molekulak szoritottak ki -, valamint Q5-7167 AAZG-t,
amelyet a Summit Research Labs (Somerset, New Jersey, USA)

gyart. A szokasos, kisebb molekulatémegu aluminiumvegyulete-
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ket nem megnévelt koncentraciéban tartalmazé sékra példaként
a Reheis Inc. (Berkeley Heights, New Jersey, USA) Rezal 36-G
termékét emlitjuk meg, amely tetra-ZAG-sé.

Ezekre a sdkra még jellegzetesebb példak a kdvetkezdk:

Aluminium-cirkénium-tetraklérhidrex

Reach AZP-701, Reach AZP-902, Reach AZP-908, Reach
AZP-255, Reach AZP-855, Rezal-36, Westchlor ZR 35B, Summit
AZG-368, Summit AZG-369, Summit AZG-370, Summit Q5-7155
A AZG és Summit Q5-7167 AAZG.

Aluminium-cirkénium-triklérhidrex

Reach AZZ-902, Reach AZZ-855, Reach AZZ-90, Rezal-33,
Westchlor ZR 30B, Westchlor ZR 58B, Westchlor ZR 608,
Summit Q5-7160 AZAG és Summit AZG5-7164.

Aluminium-cirkénium-oktaklérhidrex

Reach AZ0-902, Reach AZ0-908 és Westchlor ZR82B.

Aluminium-cirkénium-pentaklérhidrex

Rezal-67 és Westchlor ZR 80B.

A példaként felsorolt sékon kiviil mas ekvivalens soék is
beletartoznak a talalmanyi gondolat kérébe és az igényelt ol-
talmi kérbe.

Bar az alabbiakban az izzadasgatlé sokra méar megadtunk
kaléonb6z6 koncentracidtartomanyokat, meg kell jegyezni, hogy
az izzadasgatl6 termékek k6z& nem sorolt szagtalanitétermékek
szagtalanito aktivitdasanak fokozasa céljabél kisebb mennyisé-
geket lehet alkalmazni.

Az aluminium/cirkénium sékhoz a leirasban ismertetett
mennyiségi ardnyoknak megfeleléen adagolhaté alkalmas ami-

nosavakra példakent megemlitjuk a glicint, az alanint, a treonint
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és a leucint, mindenekel6tt a glicint. Célszerld vizoldhatd ami-
nosavakat alkalmazni. Aminosavakbél all6 elegyek szintén fel-
hasznalhaték. Az oldatokban és a beldluk készult termékekben
nagyobb a kis molekulatémegl cirkéniumvegyuletek vizes ké-
zegben mutatott stabilitdsa, igy ezek a termékek, valamint a
bel6luk készult szagtalanité- és izzadasgatld szerek megérzik
hatasossagukat, és nagyobb lesz a tarolhatdsagi idétartamuk.

Ismeretes, hogy a glicin vizes oldatban megakadalyozza az
Al-Zr-s6k gélesedését (653 203 sz. eurdpai szabadalmi beje-
lentés), ugyanakkor pufferanyagként is mikédve 3 kéral tartja a
pH-értéket és igy gatolja a bérirritaciét. A glicin cirkéniummal
komplexet alkot:

Zr* + -O0OCCH;NH;" ----> Zr*-"OOCCH;NH;".

A cirkonium vizes oldatban csak kérulbelul 50-70 % glicint
k6t meg, mig por forméjaban 100 %-ot. Egy tipikus ZAG vizes
oldataban tehat a cirkénium/glicin kélcsénhatast a kévetkezd

egyensulyi reakcidval lehet szemléltetni:

Zr'-- 'O0CCH;NH3" ----> Zr* + "'OOCCH,;NH;".

Lcena

Feltételezzik, hogy aminosav - példaul glicin vagy mas
vizoldhaté6 aminosav - pétidlagos hozzaadasaval az egyensuly
balra tolédik. Ugy gondoljuk, hogy az aminosavak a cirkdnium
komplexbe vitelével késleltetik a szabad cirkénium nagyobb
molekulatomegl (és nemkivanatos) vegyuletekké valé polimeri-
zalédasat.

Bar a cirkénium:aminosav aranyokra mar megadtunk jellem-

z0 tartoméanyokat, meg kell jegyeznlink, hogy egy adott ZAG és
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aminosav esetében ajanlatos az adott egyedi kombinaciéra op-
timalizalni az emlitett aranyt.

Azt is meg kell emlitenink, hogy a bejelentésben szereplé
polimerek molekulatémegei nem konkrét értékek, hanem témeg
szerinti atlagos értékek.

A ZAG-sék elballitasara alkalmazott hagyomanyos eljaras
szerint az aluminiumkomponenst - példaul az ACH-t - a cirké-
niumkomponenssel - példaul a ZrOCl,-dal és/vagy a
ZrO(OH)CI-dal - és glicinnel melegités kézben egy Iépésben re-
agaltatjak, majd porlasztva szaritast kévetéen por alakban kap-
jak meg a ZAG-sét. Ez az eljaras trisz-, tetra-, penta- és okta-
ZAG-s6k elballitasara alkalmazhaté. A  glicin/cirkénium
"mélarany" 1 és 3 kézétt van. Meg kell azonban jegyezni, hogy
ez az eljaras megndveli a nagy molekulatémegli, csékkent
hatasossagu cirkéniumpolimerek koncentraciojat.

Ezt az alapmédszert a 653 203 sz. eur6pai szabadalmi be-
jelentés szerint tovabbfejlesztették, hogy hatasosabb ZAG-sdkat
allitsanak el6. A tovabbfejlesztett eljarast ugy hajtjak végre,
hogy cirkdniumvegylleteket vizes kézegben glicinnel elegyite-
nek, majd az igy kapott elegyhez aluminiumsét kevernek. Az
eljaras soran nem kézélnek héenergiat. Az eljaras végén kapott
elegy porlasztva szaritasaval por alakban kapjak meg a ZAG-
-sOt. Vizes oldatban azonban még ennek a modszernek az al-
kalmazasakor is végbemegy cirkéniumpolimerizacié [lasd 1. ab-
ra, (a) és (b) kromatogram].

A talalmany targyat képezd eljards szerint alumini-
um/cirkénium kompoziciét vagy abbdl készult oldatot annyi ami-

nosavval vagy aminosaveleggyel adalékolunk, amely elegendé
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ahhoz, hogy az aluminium/cirkénium kompoziciéban az amino-
sav hozzaadasa utan a cirkdnium:aminosav arany 1:1,2 és 1:5,
még jellemz6bb esetben 1:2 és 1:4, elsésorban pedig 1:2 és 1:3
k6z6tt legyen. Az aminosavat - célszerien a glicint - szilard
anyag formajaban kézvetlenil hozzaadhatjuk az oldatban 1évd
ZAG-hoz. Ezt az eljarast tobbféle maédon valésithatjuk meg.
Példaul desztillalt viz felhasznalasaval 40 %-os ZAG-oldatot
készithetink (40,0 g ZAG + 60,0 g viz). A glicint por alakban a
kérnyezet hdmérsékletén végzett 1-2 perces keverés kézben
kézvetlenul hozzaadhatjuk ehhez az oldathoz. A leiras kovetke-
z0 fejezeteiben specialis példakat ismertetunk.

Ugy is eljarhatunk, hogy a glicint kézvetlenul a ZAG gyarta-
sakor adagoljuk be. igy példaul valamilyen cirkéniumkompo-
nenst - példaul cirkénium-oxi-kloridot (ZrOCl,) és/vagy cirkéni-
um-hidroxi-kloridot [ZrO(OH)CI] - vizes oldatban 6sszekever-
hetiunk ACH-val. A glicint por alakban ezutan a korabban emli-
tett mennyiségben hozza lehet adni majd az oldathoz. Ennél az
eljarasnal el lehet tekinteni a porlasztva szaritasi mivelet al-

kalmazasatol.

Analitikai médszerek

GPC-ICP alkalmazhaté annak a kérdésnek az eldéntésére,
hogy az oszloprél a cirkéniumvegyuletek és az aluminiumve-
gyuletek hasonlé retenciés idokkel egyuttesen vagy eltérd re-
tencids id6kkel kulén-kulén elualédnak-e. Az ICP egységet koz-
vetlenul a GPC-egységhez mint detektorhoz csatlakoztatjuk, igy
a GPC-oszloppal elvalasztott oligomerfrakciékban on-line tudjuk
meghatarozni az Al, Zr és mas elemek mennyiségét. Az

ICP-egység detektora 175 nm és 800 nm k6éz6tti hullamhosszu-
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sagon mukoédd szimultan téltésindukcios készilék (CID). A
GPC-oszloprél tavozo6 eluatumot elemezzuk és az aluminiumra
valamint a cirkéniumra vonatkoz6 adatpontokat kérulbelil 6 ma-
sodpercenként feljegyezzuk. Az &sszegyujtott adatpontokat a
retenciés id6 fuggvényében abrazolva minden egyes elemre
kalon kromatogramot készitunk. Az egyes cslcs alatti teruletek
nagysaga képviseli az adott elem relativ koncentraciojat.

A cirkéniumot és aluminiumot tartalmazé vizes oldatok-
ban - mindenekel6tt ZAG-oldatokban - GPC és ICP kombinala-
saval megvalésitott eljarassal lehet a cirkénium- és aluminium-
tartalmat, valamint a cirkénium- és aluminiumvegyileteket azo-
nositani és ellenérizni. Ez a moédszer alkalmas annak a kérdés-
nek az eldontésére is, hogy a cirkonium- és aluminiumvegyule-
tek hasonlo retenciés idével egyuttesen vagy eltérd retencios
idokkel kalén-kalén eludlédnak-e az oszloprél. Az egyik méd-
szer szerint a GPC-oszlop a vegyuleteket molekulaméret szerint
valasztja el, az oszlop kimeneti nyilasahoz csatlakoztatott to-
résmutatd-detektor (RI-detektor) segitségével. A GPC-bél szar-
mazo eluatumfrakcidokat ezutdn az egyes frakciok ICP-elem-
zésével értékeljuk ki. Egy masik moédszer szerint - amelyet a
leiras néhany, az aldbbiakban ismertetésre keruld példajaban is
alkalmazunk - a GPC-t kézvetlenul az ICP-hez csatlakoztatjuk.
Az oszlopon athalad6 eluatumfrakcidokat kézvetlenul vezetjuk az
ICP-egységhez, amelyet ebben az esetben detektorként hasz-
nalunk. Adatpontokat veszink fel: példdul 6 masodpercenként
egy adatpontot. Az egyik vagy a masik mdédszerrel kapott adato-
kat abrazolhatjuk, és a kis molekulatémegi cirkéniumvegyuletek

jelenlétét figyelemmel kisérhetjuk.
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A talalmany szerinti stabilizalt ZAG-anyagok felhaszndlasa-
val barmilyen, a vizes fazisban ZAG-sékat tartalmazé izzadas-
gatlé és/vagy szagtalanitétermék (egy névvel megjeldlve "hén-
aljikezeld termék" vagy "a kellemetlen szag intenzitasat csok-
kentd termék"). Ezek k6zé a termékek kézé sorolhatdok a viz-
komponenst tartalmazé kiszerelési formak, igy a rudkészitmé-
nyek, a gélek, a lagy szilard anyagok és a krémek. Példaként
megemlitjuk, hogy a talalmany szerinti izzadasgatlé kompozici-
6k a kompozici6 teljes témegére vonatkoztatva 10 - 30 %
izzadasgatlé hatéanyagot tartalmazhatnak.

A talalmany szerinti kompoziciok adott esetben magukban
foglalhatnak mas, az izzadasgatlé rudkészitményekbe szokaso-
san bekevert komponenseket, igy - minden korlatozasi szandék
nélkul felsorolva - adalékként alkalmazott bérpuhité szereket,
ragadéssagot megszinteté anyagokat, illatanyagokat (aroma-
anyagokat), baktériumellenes szereket, fungisztatikumokat,
pigmenteket (példaul zavarositéanyagokat), festékeket, szine-
zbanyagokat, ultraibolya sugarakat abszorbealé szereket (nap-
fényszliré anyagokat) és rovarriaszté szereket. Korlatozasi
szandék nélkal, példaként megemlitjuk, hogy a kozmetikai ké-
szitményekben 4ltalaban alkalmazott illatanyagokat kivant
esetben felhasznalhatjuk a taldalmany szerinti kompoziciékban
is, a kompozicié 0ssztémegére vonatkoztatva rendszerint leg-
feljebb kérulbelul 2 %, példaul kérulbelul 0,5 - 2 % mennyiség-
ben.

A talalmany keretében baktériumellenes szerként lehet pél-
daul alkalmazni triklozant, benzeténium-kloridot, cink-

-fenolszulfonatot és triklokarbant. A talaimany szerinti kompozi-
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ciok a kompoziciék 6ssztomegére szamitva rendszerint legfel-
jebb kdrulbeldl 2 %, célszerlen kérualbelil 0,1 -1,5 % mennyi-
ségben tartalmazhatnak baktériumellenes szereket.

A talalmany szerinti kompozicidk felhasznalasaval eldallit-
haté rudkészitményekre vonatkozd formdlédsi példak magukban
foglaljak a megfelel6 komponensek hagyoméanyos moédszerekkel
valo elegyitését. Az alabbiakban megadott szazalékok a kompo-

zici6 6ssztomegére vonatkoztatott témegszazalékok.

A) lzzadasgatlé rudkészitmény

Olajos fazis

1. 0,5-8,0 % -célszerlen 2-6 % - sziloxan-poliamid
gelképz6 szer, példaul az 1997. augusztus 1-jén benyduijtott,
08/904 709 szamu amerikai egyesiult allamokbeli szabadalmi
bejelentésben ismertetett szerek valamelyike (ennek a szaba-
dalmi bejelentésnek a teljes szévegét a taldlmany ismertetését
kiegészité referenciaanyagnak tekintjik).

2. 20-60 % - célszerien 20 -60 % - szilikonfolyadék,
amely D4, D5 vagy D6 ciklometikon, illetve ezekb®l a ciklo-
metikonokbdl készithetd elegy lehet (a D utan kévetkezé szam a
gyuriben levd sziloxanegységek szamat jeldli).

3. 0-20 % - célszerlen 7 - 15 % - mennyiségli, a nem-
illékony boérpuhité szerek koézul kivalasztott legalabb egy koz-
metikai komponens, példdul 8 - 22 szénatomos zsiralkohol(ok),
12 - 36 szénatomos zsirsav-észter(ek), (8-18 szénatomos alkil)-
-benzoat(ok) és linearis polisziloxan(ok).

4. 0-10 % - célszerlien 3 -7 % - mennyiségli, a kationos
feluletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-amménium-klorid), a

nemionos felUletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
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onos feluletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter feluletaktiv anyagok (példdul kdékuszamido-propil-
-hidroxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok kozul kivalasztott, kozmetikai szempontbél elfogad-
hato feluletaktiv anyag.

5.0-3 % - célszerlien 1 - 2 % - aromaanyag.

Polaris fazis

6. 5-40 % - célszerlien 15 - 25 % - viz és/vagy vizzel ele-
gyedd oldbészerek.

7. 1,5-20 % - célszerlen 3 - 15 % - aminosav (célszertien
glicin) vagy aminosavelegy.

8. 10 - 25 % - célszerlen 15 - 25 % - ZAG-komplex.

9. 0-5 % -célszerlien 1 -2 % - mennyiségl, a kationos
feluletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-amménium-klorid), a
nemionos feltletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos fellletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter feltletaktiv anyagok (példaul koékuszamido-propil-hid-
roxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok
kézul kivalasztott, kozmetikai szempontb6l elfogadhatd felule-

taktiv anyag.

B) 1zzadasgatlé rudkészitmény

Olajos fazis

1. 20 - 60 % - célszerien 25 - 40 % - mennyiségi, a 2 - 8
szénatomos tobbértékl alkoholok (mindenekeldtt a kétértékd al-
koholok), a 8 - 22 szénatomos telitetlen zsiralkoholok és az el-
agazd vagy egyenes szénlancu, 8 - 22 szénatomos zsiralkoho-
lok kézal kivalasztott, kozmetikai szempontbél elfogadhaté ol-

dészer.
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2. 0-10 % - célszerlien 4 - 9 % - mennyiségl, a kationos
feluletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-ammoénium-klorid), a
nemionos feluletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos felUletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter fellletaktiv anyagok (példaul kékuszamido-propil-hid-
roxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok
kézul kivalasztott, kozmetikai szempontbdl elfogadhaté felule-
taktiv anyag.

3.0-3 % -célszerlen 1 - 2 % - aromaanyag.

4. 5-25 % - célszerlien 10 - 20 % - mennyiségl, az 5 505
209 sz. amerikai egyesilt allamokbeli szabadalmi bejelentésben
ismertetett, poliamid alapu lenolajsavdimer (ennek a szabadalmi
leirasnak a teljes sz6vegét a talalmany ismertetését célzoé Kki-
egészitd referenciaanyagnak tekintjuk).

Polaris fazis

5. 5-40 % - célszerlien 15-25 % - mennyiségli viz
és/vagy egy vagy tébb vizzel elegyedd olddszer;

6. 1,5-20 % - célszerlen 3 - 15 % - aminosav (célszerten
glicin) vagy aminosavelegy.

7.10 - 25 % - célszerlien 15 - 25 % - ZAG-komplex.

8. 0-5 % -célszerlien 1 -2 % - mennyiségli, a kationos
feliletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-ammoénium-klorid), a
nemionos feluletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos feluletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter feluletaktiv anyagok (példaul koékuszamido-propil-
-hidroxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok kézul kivalasztott, kozmetikai szempontbdl elfogad-

haté feluletaktiv anyag.
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A talalmany szerinti kompozicidék felhasznalasaval eldallit-
haté gélkészitmények példai k6zé tartozik az az atlatszé
izzadasgatlo gél, amelyet a kévetkezé6 komponensek elegyitésé-
vel allitunk elé:

Olajos fazis

1. 5-20 % - célszerlien 7 - 12 % - ciklometikon.

2.0,5-2 % - célszertien 0,8 - 1,5 % - dimetikon tarspoliol.

3.5-20 % - célszerien 7 - 12 % - linearis szilikon (példaul
dimetikon).

Polaris fazis

4. 25 - 60 % - célszertien 30 - 45 % - viz.

5. 5-40 % - célszeriien 7 - 30 % - mennyiségl, egy vagy
tobb vizzel elegyedd olddszer.

6. 1,5-20 % - célszerGen 3 - 15 % - aminosav (célszerlen
glicin) vagy aminosavelegy.

7.10 - 25 % - célszerlen 15 - 23 % - ZAG-komplex.

8. 0-2 % - célszerien 0,5 -1 % - mennyiségl, a kationos
felUletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-ammoénium-klorid), a
nemionos felGletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos feluletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter feluletaktiv anyagok (példaul ko6kuszamido-propil-
-hidroxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézil kivalasztott, kozmetikai szempontbél elfogad-
haté feluletaktiv anyag.

A talalmany szerinti kompoziciék felhasznalasaval eldallit-
hatd krémkészitmények példai k6zé tartozik az a krém, amelyet

a kévetkez6 komponensek elegyitésével allitunk eld:
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Krém

Olajos fazis

1.2 -10 % - célszerten 3 - 6 % - ciklometikon.

2.0,1-3 % - célszerien 0,4 - 1,0 % - mennyiség(i egy vagy
tobb triglicerid, példaul mono-, di- vagy triglicerid vagy ezekbdl
a gliceridekbél eldallithato elegy (példaul glicerin-
-monosztearat).

3. 4-15 % - célszerien 8 - 12 % - mennyiségl, egy vagy
tébb, kozmetikai szempontbdl elfogadhaté feluletaktiv
anyag/emulgedaloszer, példaul a kationos feluletaktiv anyagok
(példaul cetil-trimetil-ammoénium-kiorid), a nemionos fellletaktiv
anyagok (példaul polysorbate 20), az anionos feluletaktiv anya-
gok (példaul natrium-lauril-szulfat), az amfoter fellletaktiv
anyagok  (példdul kokuszamido-propil-hidroxi-szulfain), a
dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok kozul kivalasztott
feluletaktiv anyag.

4. 3-8 % -célszerien 3,5-6,5 % -8 -22 szénatomos
zsiralkohol.

Polaris fazis

5. 40 - 89 % - célszerlien 50 - 70 % - viz.

6. 1,5 -20 5 - célszeriien 3 -15 % - aminosav (célszerlen
glicin).

7.10 - 20 % - célszerlen 15 - 25 % - ZAG-komplex.

A talalmany szerinti kompoziciék felhasznalasaval eléallit-
haté permetezheté készitmények k6zé tartoznak példaul azok a
viz bazisu pumpéas "spray" készitmények, amelyeket a kdvetke-

z0 komponensek elegyitésével készitink:



-23.

Permet

1. 35 -87 % - célszerlen 53 - 75 % - viz.

2. 3 - 7 célszerlen - célszerlen 4 - 5 % - vizoldhaté bérpu-
hité szer.

3. 0,5-3 % -célszerlien 1 -2 % - mennyiségl kationos
feluletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-amménium-klorid), a
nemionos feluletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos fellUletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az
amfoter feluletaktiv anyagok (példaul kékuszamido-propil-
-hidroxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézul kivalasztott, kozmetikai szempontbél elfogad-
haté feluletaktiv anyag.

4. 10 - 25 % - célszerlien 15 - 25 % - ZAG.

5. 1,5 -20 % - célszerlen 3 - 15 % - aminosav (célszeriien
glicin) vagy aminosavelegy.

A talalmany szerinti kompoziciék felhasznalasaval eldallit-
hat6, vizbazisu golyés készitmények példai k6zé tartozik az a
kompozicié, amely a kévetkezé komponensek elegyitésével ké-

szithet6 el:

Golyos készitmény

1. -27 - 89 % - célszerlien 45 - 70 % - viz.

2. 0,5-3 % - célszerlien 1 -2 % - magnézium-aluminium-
-szilikat.

3. 0,5-10 % - célszerlien 3 -7 % - mennyiségl kationos
feluletaktiv anyagok (példaul cetil-trimetil-amménium-klorid), a
nemionos felUletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos feluletaktiv anyagok (példaul natrium-lauril-szulfat), az

amfoter felUletaktiv anyagok (példaul kékuszamido-propil-hid-
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roxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok
kézul kivalasztott, kozmetikai szempontbdl elfogadhatd feltle-
taktiv anyag.

4.0-5% - célszertien 1 -2 % - mennyiségl, egy vagy tébb
vizzel elegyedd olddszer.

5. 10 - 25 % - célszeriien 15 - 25 9 - ZAG.

6. 1,5 -20 % - célszertien 3 - 15 9 - aminosav (célszeriien
glicin) vagy aminosavelegy.

A '"viz-a-szilikonban" izzadésgatlé golyds készitmények
példai k6zé tartozik az a kompozicid, amely a kévetkezd kom-
ponensek elegyitésével allithaté els:

Olajos fazis

1. 20 - 25 % - célszerGen 25 - 35 % - ciklometikon.

2.0,5-2% - célszertien 0.8 - 1,5 % - dimetikon tarspoliol.

Polaris fazis

3. 30 - 50 % - célszeriien 38 - 45 9% - viz.

4. 5-40 % - célszertien 15 - 25 9 - mennyiségl, egy vagy
tobb vizzel elegyedé oldészer.

5. 1,5-20 % - célszerGen 3 - 15 9 - aminosav (célszer(ien
glicin) vagy aminosavelegy.

6. 10 - 25 % - célszerlien 15 - 25 % - ZAG-komplex.

7. 0-2 % - célszerien 0,5-1 % - mennyiségl kationos
feluletaktiv anyagok (peldaul cetil-trimetiI-amménium-klorid),‘a
nemionos felUletaktiv anyagok (példaul polysorbate 20), az ani-
onos fellletaktiv anyagok (példaul nétrium-lauril-szulfét), az
amfoter feluletaktiv anyagok (példaul kékuszamido-propil-hid-

roxi-szulfain), a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok
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k6z0l kivalasztott, kozmetikai szempontbdl elfogadhaté felule-
taktiv anyag.

PELDAK

A kovetkezd példakat a talalmany szemléltetése céljabdl
k6zéljuk. Ezek a példak semmilyen vonatkozasban nem korla-
tozzak a taldlmanyt. Mas értelml utalas hianyaban a tudoma-
nyos (azon belll a kémiai) szakkifejezéseket és roviditéseket a
bejelentés teljes sz6vegében a szokasos és rendszerint alkal-
mazott értelemben hasznaljuk. A hémérsékleteket Celsius fo-
kokban adjuk meg. Az "AP" rovidités izzadasgatlé hatdéanyagot,
a "gli" rovidités glicint jelent. Mas értelmd utalas hianyaban a
példakban és a bejelentés mas helyein szerepld valamennyi
szazalék a kompozicié 100 %-nak vett 6ssztémegére vonatkoz-

tatott tomeg%.

1. példa

Analitikai médszer az 1. csucshoz tartozé cirkénium-

vegyililetek vizsgalatahoz

A Reheis Inc. (Berkeley Heights, New Jersey, USA) cég
Rezal 36-G termékének és desztillalt viznek a felhasznalasaval
olyan 52 %-os ZAG-sé6oldatot készitettunk, amelyben a cirkéni-
um és a glicin témegaranya kérulbelul 1:1. Ugy jartunk el, hogy
48,0 g vizet a kérnyezet hoémérsékletén keverés kézben kéril-
belal 5 perc alatt hozzdadtunk 52,0 g ZAG-s6hoz. Az igy kapott
oldatot a GPC-analizishez tovabbi viz hozzdadasaval (19,23 g
50 %-os oldat + 80,77 g viz) 10 %-osra higitottuk. A
kromatogramot a kévetkezé paraméterekkel vettuk fel: Waters®
600 analitikai szivattyl és szabalyoz6 miszer, Rheodyne® 7725l

injektor, Protein-Pak® 125 (Waters) oszlop, Waters 410 diffe-
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rencialis refraktométer detekt'or, 5,56 mM salétromsav mozgéfa-
zis, 0,70 ml/min térfogatsebesség, és 2,0 ul befecskendezett
térfogat. Az adatokat a Waters® millenium 2.1 szoftver (Waters
Corporation, Milford, Massachusetts, USA) alkalmazasaval ele-
meztuk. A GPC-t a Thermal-Jarrel-Ash, Inc., (Franklin,
Massachusetts, USA) cégtdl beszerzett GPC-egységhez csatla-
koztattuk, hogy megtudjuk az oszloprél az aluminiumvegyuletek
hasonlé retenciés idékkel egyutt vagy kulénbézé retencids
idokkel kalén-kalén elualédnak-e. Az ICP-egységet a detektor-
ként alkalmazott GPC-egységhez csatlakoztatjuk, hogy a
GPC-oszloppal elvalasztott oligomer frakciokban on-line meg-
hatarozhassuk az Al, a Zr és mas elemek mennyiségét. A
GPC-oszloprél tdvozo eluatumban 6 masodpercenként hataroz-
zuk meg az aluminium és a cirkébnium mennyiségét. Az
ICP-detektor 175 - 800 nm hullAmhosszisagon muiké6dé, szi-
multan téltésindukcids készulék (CID). Az adatpontokat a reten-
ciés id6 fuggvényében abrazolva minden egyes elemre vonatko-
zéan kulén kromatogramot készitunk. A 2. abran a Rezal 36G
GPC-kromatogramja lathaté. Minden egyes goérbén 5 csucs lat-
haté, amelyek mindegyike a retenciés ideje (RT) alapjan azono-
sithaté a kdvetkezdk szerint: 1. csucs (Kd = 0), 2. csucs (Kd =
0,05), 3. csucs (Kd = 0,20), 4. csucs (Kd 0,33) és ,5,6” cslcs
(Kd = 0,53). A 3. abran a Rezal 36G ICP-gérbéje lathatdé. A
GPC-gérbe 1. csucsa alatt kizarélag oligomer és polimer cirké-
nium vegyuleteket, mig a 3. és a 4., valamint az ,5,6” csucsok

alapjan aluminiumvegylleteket azonositottunk.
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2. példa

Stabilizalt ZAG-s6 eldallitasa glicin felhasznalasaval

A kovetkezékben ismertetett eljarassal stabilizalt ZAG-s6
allithato eld tovabbi glicinmennyiség alkalmazasaval. Cirko-
niumvegyulethez - cirkénium-hidroxi-klorid [ZrO(OH)CI] 262,1 g
mennyiségl 26 %-os oldatahoz vagy cirkénium-oxi-klorid
(ZrOCl;) 245,2 g mennyiségi 31 %-os oldatahoz - keverés kéz-
ben 78,0 g glicinport adunk. Ezutan a keverést folytatjuk és
ACH-t adagolunk be 270,0 g 50 %-os vizes ACH-oldat formaja-

ban. A végsé cirkénium:glicin arany 1:2.

3. példa

Egy ZAG-s6bél (Q5-7167 AAZG) 46 %-os desztillalt vizes
oldatot készitettink olyan moédon, hogy 45,0 g ZAG-s6hoz a
kérnyezet hémérsékletén keverés kézben hozzaadtunk 540 g
vizet. (Amint mar emlitettik, a Q5-7167 AAZG-t - amelyben a
cirkdnium és a glicin témegaranya kérulbelal 1:1 - a 653 203
sz. eurbpai szabadalmi bejelentésben ismertetett eljarassal al-
litottuk el6.) Az igy kapott oldatot a GPC-elemzéshez 10 %-osra
higitottuk oly médon, hogy 2,17 g ZAG-oldathoz 7,83 g vizet
adtunk. Az 1. abra (a) kromatogramja szemlélteti az oldat GPC-
-kromatogramjat. A kromatogramon kis méretd 1. és 2. csucsok,
valamint jelentés méreti 3., 4. és 5,6. cslcsok lathaték. Az 1.
csucs kis méretébdl, valamint a 4. csdcs jelentés méretébdl
egyuttesen a hatasok fokozddasara lehet kdvetkeztetni. Az 1.
abra (b) kromatogramja a Q5-7167 AAZG a kérnyezet hémér-
sékletén 1 hdnapig tarté oéregités utan felvett kromatogramja.
llyen 6regités kérulményei k6z6tt az 1. csucs alatti tertlet rend-

kival nagy mértékben, a 4. csucs alatti terilet pedig jelentés
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mértékben csékkent. Ezeknek a csicsok méretében bekévetke-
z6 valtozasoknak az egyuttes hatdasa az 6regitett Q5-7167
AAZG oldatban valé hatasossaganak a csdkkenését eredménye-
zi. igy a 0653 203 sz. eurdpai szabadalmi bejelentésben kis
molekulatdmegl cirkéniumvegyuletek elballitdsara ismertetett
eljarasok nem gatoljadk meg az oldatokban a cirkénium polimeri-
zalédasat. Ramutattunk mar arra, hogy az éregités soran alumi-
niumpolimerizalédas is végbemegy, de - amint mar emlitet-
tuk - a hatasossagot illetéen nagyobb szerepet jatszik a cirko-

niumvegyiletek stabilizalasa.

4. példa

Az 1. példaban ismertetett Rezal 36-G-bél desztillalt viz
felhasznalasaval a 3. példaban leirt médon 46 %-os ZAG-s6-
oldatot készitettink. Ezt az oldatot a GPC-elemzéshez
“‘millipore” vizzel - “millipore” szurén atszirt desztillalt viz-
zel - a 3. példaban leirt médon 10 %-osra higitottuk. Az ilyen
modon elkészitett oldat GPC-kromatogramja a 4. abra (a)
kromatogramja. A Rezal 36-G GPC-kromatogramjan lathaté négy
csucsra vonatkozdéan az 1. tablazatban adjuk meg a retencids
idOket és a csucs alatti tertuleteket. Ebben a tablazatban ha-
sonlé paraméterek taldlhaték a kérnyezet hdmérsékletén (RT) 3
hdénapig oregitett Rezal 36-G-re is. Az 6regitett Rezal 36-G

megfelelé kromatogramja a 4. abra (b) kromatogramja.

e .
rxd
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1. tablazat
Az 1. A 3. csuics | A 4. cslcs Az “5,6”
csucs alat-| alatti te- alatti te- [csuacs alat-
AP-sé ti terilet |riilet (RT = |riilet (RT = | ti terulet
(RT = 8,900 10,95 min) | 11,50 min) |(RT = 13,48
min) min)
Rezal 36-G 201398 672169 53806 210188
(nem  o6re-
itett)
Rezal 36-G 372909 439443 59921 209412
(3 hoénapig
Oregitett)

Amint mar emlitettik, az 1. cstcsot a cirkéniumoligomerek,
mig a 3., 4. és “5,6” cslicsot az aluminiumoligomerek adjak. Az
1. csucs és a 4. csics 6sszefiiggésben van az izzadasgatlo
hatassal, de az 1. csucs nagyobb korrelaciét mutat a klinikailag
megallitott hatasossaggal, mint a 4. csdcs. Harom hénapos ére-
gités utan a 4. csucs megkézelitdleg valtozatlan maradt, mig az
1. csucs alatti terulet csaknem megduplazédott. Az 1. csucs
alatti terilet megnévekedése a nagy molekulatémegl oligomer
cirkoniumvegyuletek képzdédésének tulajdonithatdé. Tekintettel
arra, hogy a Rezal 36-G hatasossaga az Oregités soran ismert
médon mérséklédik, ez a hatasossagban bekévetkezett csbkke-
nés feltételezésunk szerint elsésorban a nagy molekulatémegd

oligomer cirkéniumvegyuletek képzddésével magyarazhaté.

5. példa
Egy ZAG-sé - a Reheis Inc. cég cirkéniumot és glicint ké-

ralbelul  1:1 témegardnyban tartalmazé AZP-902 termé-
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ke - kromatografias azonositasat végrehajthatjuk egyrészt glicin
nélkal, masrészt 5 % mennyiségl, utélag beadagolt glicin je-
lenlétében. A ZAG-s6kbdl mintdkat készitettink a GPC-hez.
El6szér 50 tomeg%-os desztillalt vizes térzsoldatokat készitet-
tink olyan médon, hogy 50,0 g ZAG-s6hoz a kérnyezet hémér-
sekletén koérualbelul 5 percig tarté keverés kézben hozzaadtunk
50,0 g vizet. Az igy kapott oldat 24,0 g-jahoz 6,0 g vizet ada-
goltunk, hogy 40 %-os ZAG-so6oldatot kapjunk. A 40 %-os oldat
2,5 g-jahoz tovabbi - 7,5 g mennyiségl - vizet adva 10 %-os
végkoncentraciéju oldatot készitettiunk. Utélag beadagolt
glicinnel egy kalén mintasorozatot készitettink olyan médon,
hogy az 50 %-os ZAG-oldat 24,0 g-jahoz 1,50 g glicint adtunk.
Az oldatot ezutan 30,0 g desztillalt vizzel higitottuk és kézzel
koéralbelGl 1 percig raztuk. A cirkénium/glicin tomegarany végul
is korulbeldl 1:2 volt. A GPC-analizishez ebbdl a mintabél 10 %-
-os oldatokat készitettunk olyan mdédon, hogy 40 %-os ZAG-
-oldatbél és glicinbél allé elegy 2,5 g-jahoz 7,5 g vizet adtunk.
Az 5. abra (a), (b) és (c) kromatogramjain lathaték az (a) ore-
gités nélkul, (b) a kérnyezet hémérsékletén 30 napig végzett
6regités utan és (c) 5 % utdlag beadagolt glicin jelenlétében a
kérnyezet hOmérsékletén végzett 30 napos 6regités utan felvett
GPC-gorbék. A GPC-gérbéken levdé megfeleld 1. és 4. csucsok

alatti teruletek adatai a 2. tablazatban lathatok.
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2. tablazat
Minta Zriglicin | Az 5. abra [Az 1. csics | A 4. csucs
arany kromato- | alatti terii- | alatti te-
gramja let riilet
AZP-902 (6re- 1:1 (a) 10022 38738
|gités nélkil)
AZP-902 (30 1:1 (b) 75630 77678
napos 6regi-
tés a kérnye-
zet hdmér-
sékletén)
AZP-902 + 1:2 (c) 10301 70429
utélag beada-
golt glicin (30
napos o6regi-
tés a kérnye-
zet hdmér-
sékletén)

A kérnyezet hémérsékletén végrehajtott 30 napos Oregités
utan az 1. cstcs alatti terulet kézel 7,5-szer akkora volt, mint a
nem oéregitett minta esetében, a 4. csics alatti tertlet viszont
kérulbelul 5-sz6r kisebb volt, mint a nem 6regitett minta eseté-
ben. Az izzaddsgatlé sé hatdsossaganak csdkkenéséhez vezet
mind a nagyobb molekulatémegl cirkéniumvegyuleteknek meg-
felel6 1. csucs csékkenése, mind a 4. csucsnak a kis molekula-
tomegld aluminiumvegyuletek mennyiségének fogyasat jelzd
csOkkenése. Abban az esetben azonban, ha az 1:2 cirkéni-
um/glicin tdmegarany eléréséhez elegendé mennyiségli glicint
adagolunk be utélag, az 1. csucs alatti terilet a nem Oregitett
s6 esetében mért terulethez viszonyitva valtozatlan marad.
Megjegyezzuk, hogy glicin utélagos beadagoldsa esetén a 4.

csucs o6regités utan nem valtozott.
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6. péida

Az AZP-902/glicin elegyet GPC-ICP alkalmazasaval tovabb
vizsgaltuk, hogy meghatarozzuk az 6regités utan jelenlévé kis
molekulatémegu cirkoniumvegylletek szazalékos mennyiségét.
Ennél a moédszernél a GPC-ICP-vizsgalatot oszlop nélkul haj-
tottuk végre, hogy a sé vagy a sé/glicin elegy 10 %-os oldata-
nak 2 pl-nyi befecskendezett mennyiségében meghatarozzuk a
cirkonium 6sszmennyiségét. Ezutan az 1. példaban ismertetett
médon, a Protein Pak® oszlop alkalmazasaval végeztuk a GPC-
-ICP-t, és az 1. cslcsot cirkdniumra vonatkozéan elemeztuk. A
Protein Pak® oszlop kizarja a 12,5 nm-nél nagyobb
cirkoniumvegyuleteket, és visszatartja a 12,5 nm-nél kisebb ve-
gyuleteket. A 3. tablazatban feltuntetjuk a kis molekulatéme-
gd - 12,5 nm-nél kisebb - cirkdniumvegyuletek glicin nélkal, il-
letve glicin hozzaadaséaval végrehajtott 9 hetes éregités utan

mért szazalékos mennyiségét.

3. tablazat
A kis molekulatémegi
Minta Zri/glicin arany cirkéniumvegyiiletek
mennyisége (%)

AZP-902 (6regités 1:1 56
nélkal)
AZP-902 (6regitett) 1:1 29
AZP-902 + glicin 1:2 44
(6regitett)
AZP-902 + glicin 1:3 49
(6regitett)
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A 3. tablazat adataibdl kitiinik, hogy a kis molekulatémeg
cirkoniumvegyiletek szdzalékos mennyisége glicin hozzaadasa
esetén né. A ndovekedés 5 % glicin utélagos beadagolasakor
1:1-es cirkénium/glicin arany esetében a legnagyobb, majd to-
vabbi 5 % glicin hozzaadasakor (a cirkonium:glicin arany 1:3)
lassan csékken. Az a leglényegesebb, hogy a kis molekulaté-
megl cirkéniumvegylletek szazalékos mennyisége glicin jelen-
lIétében 9 hetes 6regités utdan megkozeliti a s6 nem Oregitett ol-
data esetében kapott szazalékos értékeket. Ezek az eredmé-
nyek azt mutatjak, hogy az AZP-902 oldata idével elveszti haté-
sossagat. Ezzel kapcsolatban azonban meg kell jegyeznunk,
hogy utélag beadagolt glicinnel meg lehet érizni az izzadasgatlo
hatasossagat a cirkoniumoligomerek alapvonali értékének
fenntartasaval vagy - alternativ médon - a cirkoniumvegyuletek
nagyobb molekulatémegli vegyuletekké valé polimerizalédasa-
nak megakadalyozasaval. Ebben a példaban az 1. cslcs .,meg-
védését” a gorbén 1:3 cirkonium:glicin aranynal megjelend viz-

szintes szakasz mutatja.

7. példa

GPC-vel vizsgaltuk azt is, hogy mas vizoldhaté aminosavak
(alanin és treonin) milyen hatasokat fejtenek ki a kis molekula-
tdmegl cirkoniumvegyuletek stabilizédldsaval kapcsolatban. A 4.
tablazatban felsorolt megfelelé6 aminosavak alkalmazasaval az
5. példaban leirtakhoz hasonlé médon készitettik el ezeket a
mintakat. A 4. tablazatban a ZAG oldataira - a Reheis Inc. 1:1
cirkonium:glicin témegaranya AZZ-902 oldataira - vonatkozdan
adjuk meg az utélag beadagolt aminosav nélkal, illetve 5 %

vagy 10 % utélag beadagolt glicin alanin és treonin jelenlétében
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a kdrnyezet hémérsékletén végzett 2,5 honapos 6regités utan

mért terhleteket az 1. csticsra vonatkozdan. A cirkéniumot és az

aminosavakat 1:1, 1:2 és 1:3 témegaranyban alkalmaztuk.

4. tablazat
Minta Utélag beada- | Zr/aminosav Az 1. csucs
golt aminosav | témegardny | alatti teriilet

AZZ-902 (6re- nincs 1:1 56245
gités nélkul)
AZZ-902 (6re- nincs 1:1 327733
ﬁitve)
AZZ-902 (6re- glicin 1:2 203306
gitve)
AZZ-902 (6re- glicin 1:3 135641
gitve)
AZZ-902 (6re- alanin 1:2 163784
gitve)
AZZ-902 (6re- alanin 1:3 75946
gitve)
AZZ-902 (6re- treonin 1:2 181327
gitve)
AZZ-902 (6re- treonin 1:3 81474
gitve)

Aminosav utdlagos hozzaadasa nélkil az 1. csucs alatti te-

ralet 2,5 honapos 6regités utan rendkiviul nagy mértékben csoék-

kent, ami nagy témegl cirkéniumvegyuletek képzddésére utal.

.
.®
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Ennél az izzadasgatlo sénal az 1:2 cirkénium:aminosav toémeg-
arény esetében 5 %, az 1:3 cirkénium/aminosay arany pedig 10
% mennyiségben utdlag hozzaadott glicinnel nem lehetett teljes
mértékben meggatolni a cirkénium polimerizalédasat. Ezzel
kapcsolatban azonban meg kell jegyezni, hogy a nagy moleku-
latémegl cirkéniumvegyiletek képzddését az Oregitett mintahoz
viszonyitva az utélag beadagolt glicin 5 %-nyi mennyiségben 38
%-osan, 10 %-nyi mennyiségben pedig 59 %-osan gatolta. Az
alanin és a treonin is hatasosan akadalyozta a cirk6nium poli-
merizalédasat. A cirkénium ,védelme” - ugyanugy, mint a glicin
esetében - dézisfuggd volt. A cirkénium polimerizaléddasanak
gatlasa terén az alanin és a treonin egyarant hatasosabb volt,
mint a glicin. Ebben a 7. példaban a cirkénium aminosavas
megvédésénél a hatasossagi sorrend a kévetkezd volt: alanin >

treonin > glicin.

8. példa

Q5-7167 AAZG-oldatban - egy a fentiekben mar ismertetett
ZAG oldataban - glicin nélkul és glicin utdlagos hozziadasaval
vizsgaltuk a cirkéniumgyuletek polimerizalodasat. A Q5-7167
AAZG-sét a 653 203 sz. eurdpai szabadalmi bejelentésben is-
mertetett eljarassal készitettuk. A GPC-hez a mintakat ugy keé-
szitettuk el és ugy elemeztiuk, ahogy a 3. példaban leirtuk. A 6.
peélda (a), (b) és (c) kromatogramjai szemléltetik ennek a ZAG-
-nak a GPC-gérbéit (a) éregités nélkul (b) a kérnyezet hémér-
sékletén 30 napig tarté 6regités utan és (c) a kérnyezet hémeér-
sékletén 5 % glicin utélagos beadagolasaval végzett 30 napos
6regités utan. A GPC-gérbék 1. csucs alatti tertiletére vonatko-

zbéan az 5. tablazatban kozlunk adatokat.
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5. tablazat
Kroma-| Utélag Zr/amino- Az 1.
Mi togram | beadagolt| sav to- csucs
inta . .

a 6. aminosav | megarany | alatti te-

abran riilet

Q5-7167 AAZG (A) nincs 1:1 9799

(6regités nélkul)

Q5-7167 AAZG (a (b) nincs 1:1 270938

kdrnyezet homér-
sekletén 30 napig
tarté dregités utan)

Q5-7167 AAZG (a (c) glicin 1:2 15776
kérnyezet hdmér-
sékletén 5 %
mennyiségl utdlag
beadagolt glicin
jelenlétében 30 na-
pig tarté 6regités
utan)

A nem Oregitett minta GPC-gérbéjén 1évé kisméretid 1.
csucs azt mutatja, hogy nincsenek jelen nagyobb molekulatéme-
gu cirkéniumvegyuletek, és jelentds mennyiségben vannak jelen
12,5 nm-nél kisebb méretl cirkdoniumvegyuletek. Ez dsszhang-
ban van a 653 203 sz. eur6pai szabadalmi bejelentésben is-
mertetett eljarassal, amely szerint kisebb molekulatémegl
cirkoniumvegyuleteket nagyobb mennyiségben tartalmazé ZAG
allithato elé. A kérnyezet hémérsékletén 8 hénapig tarté Oregi-
tés utan az 1. csics alatti terulet jelentés megnodvekedését, va-
gyis a nagy molekulatémegu cirkéniumvegyuletek mennyiségeé-
nek fokoz6dasat tapasztaltuk. A 653 203. sz. eurdpai szabadal-
mi bejelentésben ismertetett mdédszerrel tehat nem lehet meg-
feleléen iranyitani oldatokban a cirkénium polimerizalodasat.

Abban az esetben, ha a Q5-7167 AAZG-oldathoz 5 % mennyisé-
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gl glicint adagolunk, az 1. csticsnak a kérnyezet hdmérsékletén
1 hénapig tarté oregités utan mért terilete jelentés mértékben
csOkken. A fenti megfigyelésekhez hasonléan az utélag hozza-

adagolt glicin oldatban stabilizalta az aktivalt ZAG-ot.

9. példa

A ZAG stabilizalasa géltermékekben utélag hozzaadott

aminosavakkal

Utdlag beadagolt glicint alkalmaztunk 3 % glicint tartalmaz6
géltermékben levd ZAG stabilizalasara. A 6. tablazatban kézél-
juk egy szerves fazisbdol és egy vizes fazisbol &llé, AZP-902
izzadasgatlé so6 felhasznalasaval készult tipikus géltermék
Osszetételét [A) termék]. Szerves fazist készitettink olyan mo-
don, hogy elegyitettuk a Dow Corning Corporation (Midland,
Michigan, USA) cégnek a 6. tablazatban feltuntetett mennyisé-
gekben felhasznalt termékeit [ciklometikon (és) dimetikon
tarspoliol (DC3225C) + dimetikon (DC200) + fenil-trimetikon
(DC556)]. Egy 10-literes rozsdamentes tartalyba bemértiunk
90,0 g-ot a szerves fazisbdl, majd lassi Utemben beadagoltunk
406,5 g vizes fazist, és az igy kapott elegyet a kérnyezet ho-
mérsékletén 1,0 6ra hosszat homogenizaltuk. (A vizes fazist agy
allitottuk el6, hogy a 6. tablazatban feltuntetett mennyiségben
Osszekevertuk a kévetkez6 komponenseket: AZP-902 (46 %-os
oldat formajaban) glicinnel vagy glicin nélkul) + SD alcohol 40 +
propilénglikol + tripropilénglikol + desztillalt viz. 1 6ra eltelté-
vel, a gélképzddés utan beadagoltunk 3,5 g illatanyagot. A

mintat tovabbi 10 percig homogenizaltuk.
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6. tablazat
Komponensek A) gélkompozicié | B) gélkompozici6
(glicin nélkiil) (glicinnel)
Ciklometikon (és) 9,00 9,00
Dimetikon tarspoliol
(DC3225C)
Dimetikon (DC200) 7,25 7,25
Fenil-trimetikon 1,75 1,75
(DC556)
AZP-902 (46 %-os ol- 48,00 48,00
dat)
Glicin 0,00 3,00
SD alcohol 40 8,00 8,00
Propilénglikol 4,00 4,00
Tripropilén-glikol 7,00 7,00
Desztillalt viz 14,30 11,30
lllatanyag 0,70 0,70
Osszesen 100,00 100,00

A ZAG-s6 13-15 % cirkéniumot és 15 % glicint tartalmazott,
vagyis a cirkonium és a glicin aranya megkézelitdleg 1:1 volt. A
sO6bol 46 %-os oldatot készitettunk (46,0 g ZAG + 54,0 g viz), és
ebbdl az oldatbdl 48,00 g-ot hasznaltunk fel a termékben. A
géltermék ZAG-sdékoncentracidja tehat 22,0 % volt. A 6. tabla-
zatban szerepel egy olyan géltermék is [B) gélkompozicid],
amely az AZP-902 mellett nem tartalmaz 3 % utélagosan beada-

golt glicint; ebben a termékben a cirkénium és a glicin todmeg-
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aranya 1:2 volt. Ezeket a mintakat a kérnyezet hémérsékletén
és 49 °C-on (120 °F) 1 hdnapig éregitettik, majd az extrahalt
vizes fazisokat GPC-elemzésnek vetettuk ald. A GPC-
-elemzéshez 1-2 g mennyiségben mintakat extrahaltunk oly mé-
don, hogy a terméket a szerves fazis eltavolitasa céljabol 5 mi
toluollal 6 percig raztuk. A szerves fazist hulladékként kezeltuk,
a vizes fazisbdl pedig 1,0 g-os mennyiségeket olyan mértékben
higitottunk, hogy az als6 koncentraciéja kérulbelil 10 % legyen.
A 7. tablazatban koézé6ljuk azokat az adatokat, amelyeket ezek-
nek a mintaknak a GPC-elemzése soran az 1. cslicsokra vonat-
kozéan kaptunk. A tiszta AZP-902 10 %-os oldatat is befecs-
kendeztuk, hogy az 1. cstlicsok alatti tertileteket 6sszehasonlit-

hassuk a gélekbdl extrahalt AZP-902 esetében mért hasonlé te-

raletekkel.
7. tablazat
Cirkoni- Az 1. cstics | Az 1. csucs
Minta um/glicin alatti teriilet | alatti teriilet
arany (RT) (49 °C)
AZP-902 (6regités 1:1 10022 10022
nélkul)
Oregitett A) 1:1 623480 238142
géltermékbdl extra-
halt AZP-902
Oregitett B) 1:2 9024 9892
géltermékbdl extra-
halt AZP-902
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A jarulékos glicint nem tartalmazé A) géltermék esetében
az 1. csucs alatti terulet a kérnyezet hémérsékletén végzett
Oregités utan korulbelul 6-szorosa volt a friss AZP-902-oldatra
vonatkozé hasonlé teruletnek, ami a nagy molekulatémegd
cirkoniumvegyuletek képzédését jelzi. Ezzel kapcsolatban
azonban megjegyezzik, hogy az utélag beadagolt glicint tartal-
mazd, 1:2 cirkénium/glicin aranyd B) géltermék esetében kapott
1. csucs alatti terilet sokkal kisebb volt: a nem O6regitett minta
esetében kapott hasonl6 terilettel ésszehasonlitva valtozatlan
maradt. Az eredmények azt mutatjak, hogy utélag beadagolt
glicinnel géltermékekben ugyanugy meg lehet akadalyozni a cir-
kénium polimerizal6dasat, mint oldatokban, amelyekre vonatko-
zdéan ezt mar igazoltuk.

Ismeretes, hogy ZAG-ok vizes oldataiban a hémérséklet né-
velése fokozza a cirkdnium polimerizalédasat. 49 °C hémérsék-
leten (120 °F) 30 napig tartdé éregités utan az A) géltermék
esetében a cirkdniumcsucs alatti terulet kérulbelil az alapérték
24-szeresével névekedett. Az utélag beadagolt glicint tartalma-
26, 1:2 cirkénium/glicin témegaranyi B) termék esetében nem
tapasztaltuk az 1. csics alatti terilet névekedését a 49 °C-on
(120 °F) 30 napig tarté éregités utan. Ezek az eredmények azt
mutatjak, hogy az 6regedésnek a nagyobb molekulatémeg
cirkdniumvegyuletek koncentraciéjanak a megnévekedésében és
a kisebb molekulatémegi cirkéniumvegyiletek koncentracioja-
nak a csbkkenésében megmutatkozé hatasait a kérnyezet ho-
meérsékletén vagy annal nagyobb hémérsékleten cs6kkenthetjuk
vagy kikuszébolhetjak, ha a taldlmany szerinti cirkéni-

um:aminosav aranyokat alkalmazzuk. A kénnyen beszerezheté
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glicin megfeleléen alkalmazhatd aminosav, de mas vizoldhaté
aminosavakat is fel lehet hasznalni. Bar a leirasban a talal-
mannyal kapcsolatban ismertettunk kulonbézé megoldasokat, a
talalmanyi gondolat kérén és a talalmanyra vonatkozéan igé-
nyelt oltalmi kérén belil lehetségesek méas, az ezen a teriileten

dolgozé szakemberek szamara kézenfekvd valtoztatasok is.
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Szabadalmi igénypontok

1. Stabilizalt aluminium-cirkdnium-kompoziciék, amelyek
viztartalmi komponenst tartalmaznak, és formalasukhoz az
(1:1,2) - (1:8) cirkénium:aminosav témegaranynak megfelelc’j‘
mennyiségl vizoldhaté aminosavat hasznalunk fel.

2. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciok, azzal jellemezve, hogy formalasukhoz
(1:1,2) - (1:4) aranynak megfeleld6 mennyiségli aminosavat
hasznalunk fel.

3. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy formalasukhoz
(1:2) - (1:3) aranynak megfelelé6 mennyiségli aminosavat hasz-
nalunk fel.

4. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy formalasukhoz
hénalj kezelésére alkalmas termékekben felhasznalhaté alumi-
nium-cirkénium-so6t alkalmazunk.

5. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy aluminium-
-cirkénium-séként valamilyen

(a) aluminium-cirkénium-tetraklérdhidrex-saét;

(b) aluminium-cirkénium-triklérdhidrex-soét;

(c) aluminium-cirkénium-oktakldrdhidrex-sét;

(d) aluminium-cirkénium-pentaklérhidrex-sét; vagy

(e) az (a) - (d) pontok barmelyike szerinti sonak megfeleld
nitratot, bromidot vagy szulfatot

alkalmazunk.
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6. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy aminosavként
glicint, alanint, treonint vagy leucint alkalmazunk.

7. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciok, azzal jellemezve, hogy formalasukhoz
glicinsét alkalmazunk.

8. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciok, azzal jellemezve, hogy aminosavként
glicint tartalmaznak.

9. A 7. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy formalasukhoz
olyan aluminium-cirkédnium-glicin-sét hasznalunk fel, amelyben
a cirkbnium:aminosav arany kezdetben kisebb, mint 1:1,2, majd
a sdéoldathoz tovabbi aminosavmennyiséget adagolunk.

10. A 7. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy ugy formazzuk
6ket, hogy a cirkédnium:aminosav arany (1:1,2) - (1:4) legyen.

11. A 10. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-
-cirkonium-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy ugy for-
mazzuk 6ket, hogy a cirkénium:aminosav arany (1:2) - (1:3) le-
gyen.

12. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy az aminosavat az
aluminium-cirkénium-sé eldallitasa kdézben és az aluminium-
-cirkéniumso elkuldénitése el6tt adagoljuk be.

13. Stabilizalt aluminium-cirkénium-kompoziciét tartalmazo

szagtalanitotermékek, azzal jellemezve, hogy az 1-12.
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igénypontok barmelyike szerint készult stabilizalt aluminium-
-cirkdnium-kompoziciét tartalmaznak.

14. Stabilizalt aluminium-cirkénium-kompoziciét tartalmazé
izzadasgatlé termékek, azzal jellemezve, hogy az 1-12.
igénypontok barmelyike szerint készult stabilizalt aluminium-
-cirkéonium-kompoziciét tartalmaznak.

15. A kellemetlen testszag intenzitasat csékkentdé, stabili-
zalt aluminium-cirkénium-kompoziciét tartalmazé kozmetikai ké-
szitmények, azzal jellemezve, hogy

(1) a stabilizalt aluminium-cirkénium-kompozicié az 1.-12.
igénypontok barmelyike szerint készult; és

(2) a kellemetlen testszag intenzitasanak csékkentésére al-
kalmas kompozicié rudkészitmény, gél, krém, golyés készit-
mény, lagy szilard készitmény vagy permet formajaban van ki-
szerelve.

16. Stabilizalt aluminium-cirkénium-kompoziciék, amelyek
viztartalmi komponenst tartalmaznak, és formalasukhoz az
(1:1,2) - (1:5) cirk6nium:aminosav tdmegaranynak megfeleld
mennyiségld vizoldhaté aminosavat hasznalunk fel, azzal
jellemezve, hogy vizes oldat formajaban vannak kiszerelve.

17. A 16. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-
-cirkonium-kompozicidék, azzal jellemezve, hogy az alu-
minium-cirkénium-kompoziciét az oldat 6ssztémegére szamitva
10 - 25 % mennyiségben adjuk hozza a vizes oldathoz.

18. Az 1. igénypont szerinti stabilizalt aluminium-cirkénium-
-kompoziciék, azzal jellemezve, hogy a stabilizalt alumi-
nium-cirkénium-kompoziciékhoz vagy a stabilizalt aluminium-

-cirkonium-kompozicidk felhasznalasaval készult vizes oldatok-
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hoz hozzaadunk legaldbb egy olyan komponenst, amelyet a ko6-
vetkez6 vegyuletek kézul valasztunk ki: cetil-trimetil-ammaénium-
-klorid, polysorbate 20, natrium-lauril-szulfat, kékuszamido-
-propil-hidroxi-szultain, dimetikon tarspoliolok és poliéter-
-etoxilatok.

19. Kozmetikai rudkészitmények, amelyek a kellemetlen
testszag intenzitdsanak a csokkentésére alkalmasak, azzal
jellemezve, hogy magukban foglalnak

(a) egy

1. 0,5-8,0 % sziloxdn-poliamid gélképzé szer:;

2. 20-60 % szilikonolaj, mégpedig D4, D5, D6
ciklometikon vagy ilyen ciklometikonokat tartalma-
z6 elegy -a D melletti szam a gy(riben levé
sziloxanegységek szamat jeléli -;

3. 0-20 % mennyiségl, a 8 - 22 szénatomos zsiral-
koholok, a 12 - 36 szénatomos zsirsav-észterek, a
8 - 18 szénatomos alkil-benzoatok és az egyenes
szénlancu polisziloxanok kézul legalabb egyet
tartalmaz6 kozmetikai komponens;

4. 0-10 % mennyiségti, a kationos feluletaktiv anya-
gok, a nemionos fellUletaktiv anyagok, az anionos
feluletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok kozul kivalasztott, kozmetikai szem-
pontbél elfogadhaté feluletaktiv anyag; és

5. 0-3 % illatanyag

elegyitésével elballitott olajos fazist;

és
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5-40 % viz és/vagy vizzel elegyedd oldészer;
1,5-20 % mennyiségli, a glicinb6l, alaninbdl,
treoninbdl és leucinbdl allé vegyuletcsoportb6l ki-
valasztott legalabb egy aminosav:;

10 - 25 % ZAG-komplex; és

0 - 10 % mennyiségl, a kationos feluletaktiv anya-
gok, a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos
felaletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok kézul kivalasztott, kozmetikai szem-

pontbdl elfogadhaté feluletaktiv anyag

elegyitésével eldallitott polaris fazist.

20. A 19. igénypont szerinti kozmetikai rudkészitmények,

azzal jellemezve, hogy izzadasgatlé kozmetikai rudké-

szitmények.

21. Kozmetikai rudkészitmények a kellemetlen testszag in-

tenzitasanak csokkentésére, azzal jellemezve, hogy ma-

gukban foglalnak

(a) egy
1.

20 - 60 % mennyiségl, a 2 - 8 szénatomos tébb-
értéki alkoholok, a 8 - 22 szénatomos telitetlen
zsiralkoholok és az elagazé vagy egyenes szén-
lancu, 8 - 22 szénatomos telitett zsiralkoholok ko-
zul kivalasztott, kozmetikai szempontbél elfogad-
haté oldészer;

0 - 10 mennyiségl, a kationos feluletaktiv anya-

gok, a nemionos feltletaktiv anyagok, az anionos
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felUletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok kozul kivalasztott, kozmetikai szem-
pontbdl elfogadhatd feluletaktiv anyag

0 - 3 % illatanyag; és

5 - 25 % poliamid alapu lenolajsavdimer

elegyitésével késziult olajos fazist; és

(b) egy
1.
2.

5 -40 % viz és/vagy vizzel elegyedd olddszerek;
1,56 -20 % mennyiségld, a glicinbdl, alaninbdl,
treoninbdl és leucinbdl &llé vegyuletcsoportbdl ki-
valasztott legalabb egy aminosav;

10 - 25 % ZAG-komplex; és

0 -5 % mennyiségli, a kationos feltletaktiv anya-
gok, a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos
felUletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézul kivalasztott, kozmetikai szem-

pontbd6l elfogadhaté feluletaktiv anyag

elegyitésével készilt polaris fazist.

22. A 21. igénypont szerinti kozmetikai radkészitmények,

azzal

szitmények.

jellemezve, hogy izzadasgatlé kozmetikai rudké-

23. Kozmetikai gélkészitmények a kellemetlen testszag in-

tenzitasanak csékkentésére, azzal jellemezve, hogy ma-

gukban foglalnak

(a) egy
1.

12 - 20 % ciklometikon;
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2. 0,5-2 % dimetikon tarspoliol; és

3. 5-20 % egyenes szénlancu szilikonok

elegyitésével készult olajos fazist; és

(b) egy

1. 35-70 % viz;

2. 5-40 % vizzel elegyedd oldészerek;

3. 1,6-20 % mennyiségl, a glicinbdl, alaninbdl,
treoninbdl és leucinbdl allé vegyuletcsoportbél ki-
véalasztott legalabb egy aminosav;

4. 10 -25 % ZAG-komplex; és

5. 0-2 % mennyiségl, a kationos feluletaktiv anya-
gok, a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos
feluletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézul kivalasztott, kozmetikai szem-
pontbél elfogadhaté feluletaktiv anyag

elegyitésével készalt polaris fazist.

24. A 23. igénypont szerinti kozmetikai gélkészitmények,
azzal jellemezve, hogy izzadasgatlé kozmetikai
gélkészitmények.

25. Kozmetikai krémkészitmények a kellemetlen testszag
intenzitasanak csokkentésére, azzal jellemezve, hogy
magukban foglalnak

a) egy

1. 2-10 % ciklometikon;

2. 0,1-3 % mono-, di- vagy triglicerid vagy ilyen

gliceridekbdl eldallithaté elegy;
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3. 4-15 % mennyiségl, a kationos fellletaktiv anya-
gok, a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos
feluletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézul kivalasztott, kozmetikai szem-
pontbdl elfogadhaté feltletaktiv anyag

4. 3-8 %-elényés esetben 3,5-6,5 % -8 -22

szénatomos zsiralkohol

elegyitésével készult olajos fazist; és

b) egy

1. 40 -89 % viz;

2. 1,56-20 % mennyiségli, a glicinbdl, alaninbél,
treoninbdl és leucinbél allé vegyuletcsoportbél ki-
valasztott legalabb egy aminosav; és

3. 10 - 25 % ZAG-komplex

elegyitésével eldallitott polaris fazist.

26. A 25. igénypont szerinti kozmetikai krémkészitmények,

azzal jellemezve, hogy izzadasgéatld kozmetikai krémké-

szitmények.

27. Kozmetikai permetkészitmények a kellemetlien testszag

intenzitasanak csékkentésére, azzal jellemezve, hogy

a)
b)

c)

35 - 87 % viz;

3 -7 % vizoldhaté bérpuhito szer;

0,5 - 3 % mennyiségl, a kationos feluletaktiv anyagok,
a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos feluletak-
tiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anyagok, a
dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok kézul ki-
valasztott, kozmetikai szempontbél elfogadhaté felile-

taktiv anyag;

o
L
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d) 10 - 25 % ZAG; és
e) 1,5-20 % mennyiségli, a glicinbél, alaninbél,
treoninbdl és leucinbdl allé vegyuletcsoportbél kiva-
lasztott legalabb egy aminosav
elegyitésével késziltek.

28. A 27. igénypont szerinti kozmetikai permetkészitmeé-
nyek, azzal jellemezve, hogy izzadasgatlé kozmetikai
permetkészitmények.

29. Golyos kozmetikai készitmények a kellemetlen testszag
intenzitadsanak csékkentésére, azzal jellemezve, hogy

a) 27 -89 % viz;

b) 0,5 -3 % magnézium-aluminium-szilikat:

c) 0,5-10 % mennyiségli, a kationos feluletaktiv anya-

gok, a nemionos feluletaktiv anyagok, az anionos felu-
letaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anyagok, a
dimetikon tarspoliolok és a poliéter-etoxilatok koézal ki-
valasztott, kozmetikai szempontbél elfogadhatd felile-
taktiv anyag;

d) 0-5 % vizzel elegyedé old6szerek:

e) 10 -25% ZAG; és

f) 1,5-20 % mennyiségli, a glicinbél, alaninbdl,

treoninb6l és leucinbdl allé vegyuletcsoportbdl kiva-
lasztott legalabb egy aminosav
elegyitésével késziltek.

30. A 29. igénypont szerinti kozmetikai golydéskészitmé-

nyek, azzal jellemezve, hogy izzadasgatlé kozmetikai

golyéskészitmények.
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31. "Viz-a-szilikonban” tipust kozmetikai golyoskészitmeé-
nyek a kellemetlen testszag intenzitasanak csbkkentésére, az-
zal jellemezve, hogy magukban foglalnak

a) egy

1. 20 - 50 % ciklometikon: és

2. 0,5-2 % dimetikon tarspoliol

elegyitésével készult olajos fazist; és

b) egy

1. 30-50 % viz;

2. 5-40 % vizzel elegyedd oldészerek;

3. 1,5-20 % mennyiségl, a glicinbdl, alaninbél,
treoninbol és leucinbél all6 vegyuletcsoportbél ki-
valasztott legalabb egy aminosav;

4. 20 -25 % ZAG-komplex; és
0 -2 % mennyiségl, a kationos feluletaktiv anya-
gok, a nemionos fellletaktiv anyagok, az anionos
felUletaktiv anyagok, az amfoter feluletaktiv anya-
gok, a dimetikon tarspoliolok és a poliéter-
-etoxilatok koézul kivalasztott, kozmetikai szem-
pontb6l elfogadhaté feluletaktiv anyag

elegyitésével készult polaris fazist.

32. A 31. igénypont szerinti “viz-a-szilikonban” tipusu koz-
metikai golydskészitmények, azzal jellemezve, hogy
izzadasgatlé “viz-a-szilikonban” tipusti kozmetikai golyoské-

szitmények.

A meghatgimazott:

DANUBIA

3 G’Q&/CLQ/ r?)‘d/\/ Szabadalmi és Védjegy Troda ¥,

Dr.Valyon Jozsefné
W szabadalmi figyvivo
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