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Vodny prostfedek obsahuje : /a/ 40 aZz 95 %
hmotnostnich vodného roztoku s obsahem 5
aZ 50 % povrchové aktivni latky a s viskozitou
vétsi nez 0,3 Pas; a /b/ b az 60 %
hmotnostnich hydrogelové soustavy obsahu-
jici: /i/ 0,1 az 30 % hmotnostnich hydrogelo-
vé soustavy alespon jednoho polymeru roz-
pustného ve vodé, /ii/ 0,2 az 30 %
hmotnostnich hydrogelové soustavy polymeru
rozpustného ve vodé a /iii/ 1,0 az 60 % ve
vodé nerozpustného, pleti, vlasum nebo
zubtim prospésného ¢inidla, kde castice
prospésného ¢inidla /iii/ maji velikost 0,2 az
200 .mi.m. Zpusob spoc¢iva v rozpusténi /a/ a
/b/ ve vodé spojeni roztoku prekukzou
hydrogelu a vodného roztoku vstfiknutim
nebo koextruzi roztoku prekurzoru hydrogelu
ve vodném roztoku za vytvofeni nudlicek
hydrogelu a rozbiti nudlicek na castice pomo-
ci michadla nebo priitokového mixéru.
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Vodny prostiedek a zptisob jeho vyroby

Oblast techniky

Pfedkiadany vynalez se tyka novych velkych hydrogelovych
gastic suspendovanych ve vodném prostfedi a kontinualniho zpusobu
extrudovani/michani pro vyrobu tohoto druhu hydrogelovych cCastic.
Hydrogelové &astice obsahuji dva rizné polymery s vysokou
molekulovou hmotnosti. Jeden je nerozpustny ve vodném médiu
a pouziva se pro tvorbu sité a integritu gelu. Druhy je ve vodném
prostiedi rozpustny a napomaha fizeni bobtnani gelu a pevnosti gelu.
Uvnitf sité vytvofené témito dvéma polymery jsou zachycené nebo
zapouzdfené nerozpustné materidly, které jsou tak dodavany
z vodného prostfedku (napfiklad kapalného prostfedku pro cisténi
s obsahem hydrogelovych ¢astic) s vy$$i uéinnosti. Gelove Castice
s fizenou velikosti a fizenou pevnosti gelu se jednoduSe pfipravuji
nejprve pfidanim (napfiklad nastfiknutim) vodného roztoku s obsahem
polymer( a ve vodé nerozpustného materialu do vodného prostredi za
vytvofeni protazenych mékkych nudli¢ek mékkého polymeroveho gelu,
které se potom fezou/rozbijeji (napfiklad mixovanim nebo

mechanickym michanim) na pozadovanou velikost ¢astic gelu.

Dosavadni stav techniky

Kapalné prostiedky pro ¢isténi nebo jiné prostfedky, které
mohou dodavat na kizi prospé&sné latky pro dosaZeni uréitého druhu
prosp&sného plsobeni na k(zi jsou v oboru znamy a stale zadany.
Znamé je napfiklad pouziti kapi¢ek silikonového oleje pro poskytnuti

zlep$eného zvlhéujiciho Gg&inku.

Jednim zplGsobem pouzivanym pro zlepSeni dodavky

prospésnych latek (napfiklad silikonového a rostlinného oleje) do kize
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nebo vlasQ je pouZiti kationtovych hydrofilnich polymerd jako je
Polymer JR® firmy Amerchol nebo Jaguar® firmy Rhone Poulenc.
Tento zplsob se popisuje napfiklad v EP 93,602; WO 94/03152; a WO
94/03151. V kazdém z téchto odkazi jsou polymery pouZité pro
ukladani a obecn& malé silikonové Castice stejnomérné rozptyleny
v celém objemu kapalného prostfedku pro &idténi (nejsou pfitomny

koncentrované ,kapsy“ prospésné latky).

V dal$ich odkazech se samotné hydrofilni polymery pfidavaji do
vodnych g&isticich prostiedkli nebo vodnych roztokdl pro dosaZeni
rGznych prospésnych Gginkd. Napfiklad hydrofilni polymery jako je
guarova guma, polyakrylamidy, kyselina polyakrylova a polymer JR®
se popisuji v US patentech No. 4,491,539; 4,556,510; 4,678,606;
5,002,680 a 4,917,823 jako zahus$tovadla, prostfedky modifikujici
mydlivost nebo pocit na kizi. Ve v8ech téchto pfipadech jsou opét
polymery stejnomérné rozptyleny nebo pfidany v celém povrchove
aktivnim prostfedku pro dosaZeni narokovanych prospé&snych Gginka.

V zadném odkazu se neuvadi, Ze zlepSené ukladani ve vodé
nerozpustnych latek prospésnych kidzi z Ggisticiho prostfedku nebo
vodného prostiedi nebo zlep$eni uzivatelskych vlastnosti Cisticiho
prostiedku zpUsobenych hydrofilnim polymerem mize byt dosaZeno
pouzitim oddé&lenych &astic hydrogelu nebo disperze plsobici jako typ
struktury, kterda ma obsahovat nebo zachytit prospésna Ccinidla

v koncentrované formé.

Prihladovatelé nyni neoéekavané zjistili, Ze pokud se pfida
prosp&sné ¢&inidlo do kapalného prostfedku ve formé integralniho
hydrogelového nosiée s obsahem prospé&sného d&inidla (napfiklad
diskrétni vodné faze zachycujici prospé&sné &inidlo), je mira ukladani
prospésného Einidla na kizi nebo jiny substrat podstatné zvySena ve
srovhani bud s typickou kapalinou nebo s kapalnym gelovym
prostiedkem s obsahem polymerniho &inidla (typicky kationtového

depoziéniho &inidla jako je kationtovy guar) pro zvySeni ukladani
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prospésného ¢&inidla. Mira ukladani je rovnéz vy8$i neZ pro prostredky,
ve kterych jsou v objemu prostfedku dispergovany kapic¢ky oleje bez
pfitomnosti latek napomahajicich ukladani, zvlasté pfi pouziti Castic
s malou velikosti. Kromé zvy$eného ukladani také pfihlaSovatelé
zjistili, Ze oddélené &astice hydrogelu zlep8uji senzorické vlastnosti
Sisticiho  prostfedku pfi  pouziti (napfiklad pocit hladkosti
a krémovitosti), jestliZe se distici prostfedek nebo obecné& vodny

prostfedek roztira na kazi.

V oboru byly provadény pokusy s dodavanim urcitych
prosp&snych latek v ¢asticich gelu, ale Zadny z nich nebyl Gspésny jak
z hlediska zadrzovani &inidla v prostfedku, tak snadného dodavani pfi
koneéném pouziti (napfiklad roztiranim).

US patent No. 5,089,269 (Noda a dal$i) napfiklad popisuje
kosmeticky prostiedek obsahujici zlepSené Zelatinové kapsle
s obsahem hydrofobni slozky potazené vodou nabobtnalym
Zelatinovym filmem. Dosavadni kapsle potazené Zelatinovym gelem
nebo jinymi hydrogely jako je agar, alginat nebo karagenan vyZadovaly
pro rozbiti kapsle pro uvolnéni zapouzdfenych slozek znacné
destrukéni sily. V nékterych piipadech se kapsle pfi roztirani na kuzi
pouze po kizi smykaly. Tento patent narokoval zlepSené Zelatinové
kapsle, které pfedchazely témto nezadoucim vlastnostem. Podobné
problémy se v8ak podle popisu v patentu vyskytovaly u zlepSenych
kapsli mensich nez 100 ym nebo vétSich nez 1000 um. ZlepSené
gelem potazené kapsle bud byly pfili§ odoIné aby mohly byt rozbity,
nebo mély sklon unikat z prstd nebo dlané& pfi pouziti. Ani tento
pramen ani dal$i zdroje v oboru tedy nepopisuji hydrogelové
prostfedky jako je prostfedek podle vynalezu, které mohou zadrZet
prospésné ¢inidlo a podle potfeby je uvolnit. Dosavadni prameny takeé
neuvadsji zplsob vytvafeni takovych vodnych prostiedk( s obsahem

hydrogelu.
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EP 0,355,908 A1 narokuje zplGsob vyroby ¢&astic
polysacharidového gelu jako je agar, karagenan nebo gellanovy gel
s velikosti mensi nez 100 um pro pouziti v potravinafstvi, v pletovych
vodach nebo &isticich prostfedcich. Tento dokument také uvadi, ze ve
vod& nerozpustné latky vhodné pro vyrobky péde o télo mohou byt
piitomny v gelovych &asticich. Tento druh gelovych Castic je vSak bez
dal&i modifikace opét pfili§ odolny, aby jej bylo moZno snadno rozbit

a vtirat pfi vétsi velikosti ¢astic.

US patenty No. 4,777,089 a 4,908,233 (Takizawa) popisuji
mikrokapsle s obsahem vodnych prostfedkt vyrobené jednoduchym
postupem koacervace. Podle téchto patentd byla kapsle pfipravena
s pouZitim dvou rliznych ve vodé rozpustnych polymerl jednoduchym
postupem koacervace. Po pfidani organickych nebo anorganickych
soli se oddélila prvni polymerni faze, aniZ by se oddélila faze druhého
polymeru. Bez druhého polymeru se prvnimu polymeru nepodafilo
uzaviit material jadra kapsle nebo kapsle pfi svém vytvafeni
aglomerovaly na hrubou hmotu.

V zadném pramenu se nepopisuje, Ze by mohly byt hydrogelové
gastice vytvafeny kombinaci dvou rdznych ve vodé& rozpustnych
polymer, ani se nepopisuje zplsob vyroby tohoto druhu

hydrogelovych &astic.

Podstata vynalezu

Predkladany vynalez se tykd vodnych prostiedkid s obsahem
novych hydrogelovych ¢astic tvofenych dvéma rozdilnymi ve vodé
rozpustnymi polymery. Hydrogelové ¢&astice ,zachycuji* ve vodé
nerozpustna prospésna &inidla v siti vytvofené témito dveéma polymery.
Sit polymeru, ktera pohlti prospésna cinidla, se hladce rozpada pfi
roztirani na substratu jako je klze a propljuje prostfedku
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pozadované uZivatelské vlastnosti (napfiklad hladkost, bohaty,
krémovity pocit). Vodny prostiedek konkrétné obsahuje:

(a) 40 az 95 % hmotnostnich vodného roztoku s viskozitou vyssi
nez 0,3 Pas (300 cps), s vyhodou vy$si nez 1,0 Pas, jeSté& vyhodnéji
vy$$i nez 3 Pas, kde uvedené vodné roztoky obsahuji 0 az 60 %,
s vyhodou 2 az 40 % povrchové aktivni latky, a kde uvedena
povrchové aktivni latka, jestlize je pfitomna, je zvolena ze skupiny
aniontovych, neiontovych, kationtovych, zwitteriontovych a amfoternich

povrchové aktivnich latek a jejich smési; a
(b) 5 aZ 60 % hmotnostnich hydrogelové soustavy s obsahem:

(i) 0,1 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy,
s vyhodou 0,3 az 15 %, alespori jednoho polymeru, ktery je rozpustny
ve vodé, ale ktery se stane pfi vneseni do uvedeného vodného roztoku
nerozpustnym, idealné vytvofenim gelu plisobenim tepla; a

(i) 0,2 az 30 %, s vyhodou 0,5 az 10 % hmotnostnich
hydrogelové soustavy alespoii jednoho druhého polymeru, ktery je
rozpustny ve vodé a bud rozpustny nebo dispergovatelny v uvedeném

vodném roztoku; a

(i) 1,0 az 60 % hmotnostnich, s vyhodou 5 az 40 %
hmotnostnich ve vodé nerozpustného prospé&3$ného &inidla, které je
zachyceno v siti vytvoifené polymery (i) a (ii); pficemz Castice tohoto

prospé&sného &inidla maji velikost s vyhodou pfiblizné 0,2 az 200 pym;

kde uvedeny hydrogel ma s vyhodou velikost &astic v rozmezi od
pfiblizné vétsi nez 25 ym, s vyhodou mensi neZ 100 pym, vyhodnéji

vétsi nez 200 ym az do pfiblizné nékolika centimetrd.

V jednom provedeni se voli uvedeny polymer tvofici gel ze
skupiny polysacharidd tvoficich gely jako je karagenan nebo agar,
proteind tvoficich gely a syntetickych polymerd tvoficich gely
pusobenim tepla.
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Polymerem tvoficim gel je s vyhodou synteticky polymer zvoleny
ze skupiny N-akrylamid a homo- nebo kopolymer( polyakrylatu nebo
methakrylatu s obsahem polymerl, které obsahuji ester kyseliny
akrylové nebo metakrylové s alkoholem s dlouhym pfimym nebo

rozvétvenym fetézcem.

V idedlnim pfipadé se polymer z (i) stane nerozpustnym, kdyz
se uvede do styku s vodnym roztokem podle odst. (a) srazenim nebo
koacervaci, které obecné nastanou v dlisledku zmény pH. Typicky
bude v takovych pfipadech polymerem (i) polyglukosamin. Alternativne
je srazeni nebo koacervace zpUsobeno zmeénou koncentrace
elektrolytu. V téchto pfipadech se polymer (i) voli ze skupiny
polyvinylalkoholl s molekulovou hmotnosti vétsi nez 13 000 a
stupném hydrolyzy od 78 do 100 % a hydroxyalkylcelulozy.

V idealnim pfipadé se polymer (i) stane nerozpustnym zesiténim
zesitujicim &inidlem pfitomnym ve vodném roztoku (a). Jestlize je tedy
polymerem (i) karagenan, zesitujicim prostfedkem je iont drasliku.
Podobné jestlize je polymerem (i) alginat, zesitujicim &inidlem je iont
vapniku. Jestlize je potom polymerem (i) polyvinylalkohol, zesitujicim
¢inidlem je iont boraxu.

V dal8im provedeni vynalezu se polymer (ii) voli ze skupiny:

(a) akrylové polymery s obsahem karboxylove kyseliny;

(b) neiontové polymery zvolené ze skupiny polyvinylalkohol,
polyvinylpyrrolidon, modifikovany kukufiény &krob a hydroxy-
alkylcelul6za nebo hydroxyalkylmethyiceluléza; a

(c) kationtové polymery.

V dal§im provedenim vynalezu se vodny prostiedek s obsahem
novych hydrogelovych ¢&astic pfipravuje nejprve pfidavkem (napfiklad
nastfiknutim) roztoku polymeru s obsahem uvedenych dvou polymerd

a ve vodé& nerozpustného materidlu do uvedeného vodného prostredi

za vytvofeni prodlouzenych (teoreticky neni Zadny limit pro velikost
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nudliéky, protoze muize byt extrudovana kontinualné), meékkych (tj.
dostateéné& odolnych, aby udrzely prosp&sné d¢inidlo, ale dostateCné
mékkych, aby se zpodatku rozbily do malych &astic a potom dodavaly
prospésné Cinidlo do kiize) nudli¢ek polymerniho gelu, které se potom
krajeji na pozadovanou velikost ¢astic gelu. Konkrétnéji se vodny

prostifedek pfipravuje nasledujicim zpisobem:

(a) rozpusti se prvni a druhy polymer ve vodé za vytvoieni
roztoku polymeru a do pfipraveného roztoku polymeru se disperguje
ve vodé nerozpustny material za vytvofeni roztoku prekurzoru

hydrogelu;

(b) vytvofi se vodny roztok takovym zplGsobem, aby prvni
polymer nebyl v uvedeném vodném roztoku v disledku chemické nebo
fyzikalni interakce rozpustny a druhy polymer byl bud rozpustny nebo

dispergovateiny; a

(c) nastfikne se roztok prekurzoru hydrogelu (a) do vodného
roztoku (b) za vytvofeni dlouhych mékkych hydrogelovych nudlicek a
dlouhé mékké nudlicky se rozbiji za vytvofeni hydrogelovych &astic

michacim zafizenim s nizkymi stfiznymi silami.

Druhy polymer nebo polymery (2) (b) tvofici hydrogelovou
soustavu je polymer modifikujici vlastnosti, ktery je nutny (1) pro
stabilizaci prosp&$ného &inidla v polymernim hydrogelovém systému a
(2) pro poskytnuti pozadované pevnosti gelu celé hydrogelové

soustavy.

Vynalez se také tyka pouziti vodného prostfedku jak bylo
popsano vyse pfi Cisténi téla a zvlasté pro kréemy a produkty k péci
o klzi.

V jednom provedeni se pfedkiadany vynalez tyka hydrogelovych
soustav, které jsou stejnomé&rné& dispergované a stabilné
suspendované ve vodnych prostfedcich uréenych pro ¢idténi téla nebo

péci o kuzi. Hydrogelova soustava existuje ve vodném roztoku jako
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oddélena faze polymerniho gelu (vytvoifeného, jestlize se alespor
jeden polymer tvofici sit stane nerozpustnym pfi uvedeni do vodného
roztoku; je zadouci také druhy polymer nebo polymery modifikujici
vlastnosti, ktery je rozpustny nebo dispergovatelny ve vodném
prostiedi) pfitomna jako makroskopické domény (tj. s velikosti Castic
vétsi nez 25 um, s vyhodou vétsi nez 100 um az do pfiblizné nékolika
centimetrl). Tyto domény jsou navic schopné zachycovat ve vodé
nerozpustna ¢&inidla, dale oznadovana jako ,prospé&3na dinidla“, ve
struktufe gelu, tj. v pavuéiné nebo siti vytvofené polymerem (polymery)
tvoficimi sit a polymerem (polymery) modifikujicimi vlastnosti.
Hydrogelova soustava musi mit dostate€nou pevnost gelu (obvykle
poskytovanou prvnim polymerem (polymery) tvoficimi gel) pro
zachovani integrity oddélenych domén a pro zachyceni a udrZeni
nerozpustného prospé$ného ¢&inidla (Cinidel) pfi zpracovani
a skladovani vodného prostfedku. Hydrogel v8ak také musi byt
dostateéné mékky a schopny hladkého rozpadu pfi naneseni
a roztirani prostiedku na pozadovany substrat jako je kiZe, aniz by
zplGsoboval nezadouci pocit ciziho materialu nebo zrnitosti zptsobeny
rozbijenim nebo slozkami hydrogelovych &astic. Mékkost Castic gelu
maZe byt upravovana mnozstvim polymeru (polymer() modifikujicich

vlastnosti a vytvaiejicich sit pfitomnych v gelovém prostfedku.

V druhém provedeni vyndlezu se hydrogelové disperze nebo
struktury obecné pfipravuji nejprve emulgaci nebo dispergovanim ve
vodé nerozpustného prospésného &inidla ve vodném roztoku polymeru
obsahujicim jak polymer vytvarejici sit, tak i polymer modifikujici
vlastnosti, za vytvofeni emulze nebo disperze. Tento vodny roztok
polymeru, jestlize obsahuje dispergované prospé&sné ¢&inidlo, bude dale
oznadovan jako ,roztok prekurzoru hydrogelu®. Roztok prekurzoru
hydrogelu obsahujici dispergované prospé&sné ¢inidlo (a obsahujici
také jak prvni, tak i druhy polymer (polymery) definované jako (2) (a) a
(2) (b) vySe, se potom piida nebo nastfikne do vhodného vodného

roztoku za michani za takovych podminek, Ze se prekurzor
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hydrogelové disperze stane nerozpustnym (pisobenim slozky (2) (a))
po kontaktu s vodnym roztokem za vytvofeni kulovitych, nudli€kovitych
nebo v nékterych pfipadech nepravidelné tvarovanych hydrogelovych

domén stejnomérné rozptylenych v uvedeném vodném roztoku.

Dispergace hydrogelu muze byt provedena bud vsadkovym
zplsobem nebo kontinualnim zplsobem v Zzavislosti na pouzitém
zplsobu miseni roztoku hydrogelového prekurzoru a vodného
prostfedku. Pro vytvofeni hydrogelové disperze muize byt pouZit
vsadkovy zpUsob, jako napfiklad svrchni mixér nebo flotaéni zafizeni
nebo kontinualini zplsob, jako je dvoukapalinova koextruzni hlavice,
pratokovy injektor, pritokovy mixér nebo pritokové sito. Velikost
hydrogelové slozky v hotovém prostfedku mize byt upravena zménou
rychlosti, doby a zafizeni pouzitého pro mixovani a viskozitou vodného
roztoku. Obecné se hydrogelové soustavy vétsi velikosti vyrabéji
snizenim rychlosti michani, snizenim doby michani, snizenim viskozity
vodného roztoku nebo pouzitim mixéru vytvarejiciho pfi michani mensi
stfizné sily. Velikost hydrogelovych domén (napfiklad &astic) by méla
mit alespofi jeden rozmér (napfiklad primér) véts$i nez 25 ym a s
vyhodou vétsi nez 100 pm pro umoznéni optimalniho pienosu
hydrogelu na substrat béhem roztirani. Primér muze byt i nékolik
centimetrd. Pro vyrobu hydrogelovych ¢&astic je vyhodny zpGsob
nastfikovani/mixovani s  nizkymi  stfiznymi  silami. = Roztok
hydrogelového prekurzoru se nastiikuje nebo koextruduje soucCasné
s vodnym roztokem za vytvofeni dlouhych mékkych nudli¢ek
hydrogelu. Teoreticky nemaji nudli¢ky pfi extrudovani Zadny horni limit
velikosti (jak bylo uvedeno, po mixovani by mély mit ¢astice hydrogelu
velikost alespori 25 um). Pfedztuzené mékké nudliéky hydrogelu se
potom rozbijeji na nepravidelny tvar hydrogelovych ¢&astic pouzitim
mixérQ s nizkou stfiznou silou jako je nizkorychlostni flotadni pfistroj
nebo mechanicky mixér u vsadkovych zpusobuU nebo prutokovy
staticky mixér (in-line static mixer) nebo pritokové sito (in-line screen)
u kontinualnich zplsobu. Pratokové zplusoby mixovani jsou vyhodné
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pro leps$i zachyceni nebo udrzeni ve vodé nerozpustnych prospésnych
dinidel uvniti ¢astic gelu a lep$i moznosti Fidit velikost hydrogelovych
dastic. Pfedztuzené dlouhé hydrogelové nudlicky by mély byt
dostateéné meékké, aby je bylo mozno snadno rozbit za podminek
mixovani s nizkymi stfiznymi silami. Jestlize je pfedztuzena nudlicka
hydrogelu pfili§ odolna, ma sklon ucpavat pratokovy mixér nebo
zachytit se na mechanickém mixéru, coz zplsobuje potiZze pfi vyrobé.
Odolnost pfedztuzené hydrogelové nudlicky mGze byt snadno
upravena sloZzenim roztoku prekurzoru hydrogelu nebo sloZzenim
vodného roztoku a dobou tuhnuti hydrogelovych nudliéek ve vodném
roztoku. Obecné muiize byt odolnost hydrogelovych nudli¢ek snizena
zmendenim mnozZstvi polymeru tvoficiho sit (2(a)) nebo zvySenim
mnozstvi polymeru modifikujiciho vlastnosti (2(b)) v roztoku
hydrogelového prekurzoru; sniZzenim doby tuhnuti hydrogelové
nudlicky ve vodném roztoku; a sniZenim koncentrace zesitujiciho

éinidla ve vodném roztoku.

Hydrogel a vodny prostiedek

Hydrogel a vodny prostfedek s jeho obsahem obsahuje tfi
zakladni slozky: i) polymerni systém tvofici hydrogel (s obsahem
prvniho polymeru, ktery se stane nerozpustnym po styku s vhodnym
vodnym roztokem a vytvarejiciho sit gelu; a druhého polymeru
modifikujiciho vlastnosti, ktery stabilizuje prospé&sné Ccinidlo a/nebo
modifikuje pevnost gelu); ii) ve vodé& nerozpustné prospé&sné dcinidlo
(slozky (i) a (ii) spolu tvofi ,hydrogelovou® soustavu, jestlize se
zformuji ve vodném roztoku (iii); aiii) vodny roztok schopny
suspendovat hydrogel a udrzovat jeho integritu v duasledku
nerozpustnosti prvniho polymeru. Kazda z téchto sloZek se podrobnéji

popisuje dale.
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Jak bylo uvedeno, hydrogelova struktura nebo soustava
obsahuje (i) polymerni systém tvofici hydrogel (obsahujici alespori dva

polymery) a (ii) ve vodé nerozpustné prospé&sné Einidlo.

(i) Polymerni systém tvofici hydrogel

- Polymerni systemy pouzitelné pro vytvareni hydrogell (slozka (i)
vy$e) s pozadovanymi vlastnostmi obsahuji (a) prvni polymer
rozpustny ve vodé, ktery se stane nerozpustnym, jestlize se pfivede do
vodného roztoku (slozka (iii) vy$e); a (b) druhy polymer modifikujici
vlastnosti, ktery zajis$tuje, Ze kone&na hydrogelova soustava neni tak
pevna, aby se hladce nerozpadala pfi naneseni hydrogelu na substrat,
napiiklad kGzi, ale ma dostatenou pevnost gelu pro zadrZeni
prospé&sného Cinidla v prib&hu zpracovani a skladovani.

Polymery (a) a (b) tvofi spolu pavuéinu nebo sit, kterd zachycuje
prospésné Cinidlo. Kazdy z polymert (a) a (b) a mechanismus, kterym
dojde k nerozpustnosti polymeru (a) ve smési povrchové aktivni latky

se diskutuji podrobné&ji nize.

(a) Prvni polymer

vvvvv

rozpustny polymer, ktery se stane nerozpustny, jestlize se viloZi do
vodného roztoku prostiedku (iii). Tento pfechod do nerozpustného

stavu se dosahne pouzitim jednoho z nasledujicich mechanism:

(1) Termalini vytvofeni gelu: Vhodné polymery, které maji

tento typ chovani gelu (mohou se stat nerozpustnymi termalnim
vytvofenim gelu) jsou takové polymery, které jsou rozpustné ve vodé
pfi teploté vys$si nez pfiblizné 40 az 50 °C, a které vytvofi gel po
ochlazeni roztoku polymeru na pokojovou teplotu. Pfiklady téchto
polymerQ jsou: i) polysacharidy vytvafejici gel jako jsou karagenany
nebo agary. Zvlasté vyhodné polymery tohoto typu jsou karagenanove
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polymery. Zvlasté vhodné karagenany jsou latky vyrabéné firmou FMC
a dodavané pod obchodnim nazvem Gelcarin GP911 a Gelcarin 379;
i) proteiny vytvarejici gel. Zvlasté vyhodné proteiny vytvaiejici gel jsou
Zelatiny. Vhodnymi Zelatinami jsou Gelatin G 9382™ a G 2625™
dodavané firmou Sigma Chemicals; a iii) termainé gelujici synteticke
polymery jako je poly(N-izopropylakrylamidové) homo- nebo
kopolymery nebo polymery obsahujici polyakrylat nebo metakrylat,
které obsahuji jako jednu z monomernich jednotek ester kyseliny
akrylové nebo metakrylové s dlouhym fetézcem a s vyhodou pfimym
alkoholem. Prfiklady naposledy uvedené tfidy polymerd jsou vyrobky
dodavané firmou Landec Labs Inc. pod obchodnim nazvem Inteliners.

»

(2) SréZeni nebo koacervace: Vhodné polymery s timto typem

chovani jsou polymery, které jsou pfi pokojové teploté rozpustné ve
vodé&, ale mohou se stat v podstaté nerozpustnymi zmé&nou fyzikalnich
nebo chemickych viastnosti vodného roztoku jako takového, napfiklad
zménou pH nebo koncentrace elektrolytu. Pfikladem zvl&$té vhodného
polymeru citliveho na pH je Chitosan (polyglukosamin) nebo jeho
riizné chemicky modifikované varianty. Zvlasté pouzitelnymi chitosany
jsou latky dodavané firmou Pronova Biopolymers pod obchodnim
nazvem Seacure 343, a Seacure 443. Tyto materialy maji molekulovou
hmotnost v rozmezi od 10 000 do 100 000. Chitosan je zvlaste
uziteény polymer tvofici sité pro hydrogelové prostiedky podle
pfedkladaného vynalezu, protoze se mlZe rozpustit ve vodném
roztoku s pH niZ§im nez 4,5 za vytvofeni stejnorodého roztoku
hydrogelového prekurzoru. Po smiseni tohoto roztoku s vodnym
roztokem jako je kapalny prostfedek pro ¢&isténi, ktery ma typické pH
v rozmezi od 5,0 do 7,0, se snadno vytvoii nerozpustny polymer.

Dalsi tfidou polymer(i, které tvofi vhodné hydrogelové sité
srazenim/koacervaci jsou polymery citlivé na elektrolyty. Tyto
polymery se budou srazet za vytvofeni nerozpustnych siti pfidanim
polymerniho roztoku do kapalného prostiedku pro &iSténi s obsahem
vysokych koncentraci soli nebo iontovych povrchové aktivnich latek.
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Mezi pfiklady takovych polymerd patfi: polyvinylalkohol s molekulovou
hmotnosti vét$i nez 13 000 Da a stupném hydrolyzy v rozmezi 78 % az
100 %; a hydroxyethylceluléza dodavana napfikliad firmou Aqualon

Corp. pod obchodnim nazvem Natrosol.

Je tieba rozumét, Zze stejny polymer muze patfit bud do tfidy
(2)(a) (tj. rozpustny, ale po styku s vodnym roztokem povrchovée aktivni
latky se stane nerozpustnym); nebo do tfidy (2)(b) (tj. rozpustny jak ve
vodé, tak i ve vodnych roztocich povrchové aktivnich latek) v zavislosti
na tom, co se je$té nachazi ve vodném roztoku. Tak polymer citlivy na
koncentraci elektrolytu by mohl byt polymer tfidy (2)(b) ve smési bez
elektrolytu, ale stane se polymerem tfidy (2)(a) ve vodném roztoku
povrchové aktivni latky s obsahem dostate¢ného mnozstvi elektrolytu
pro pfevedeni polymeru do nerozpustného stavu. Totéz plati, jestlize
se nékteré polymery stanou nerozpustnymi v pfitomnosti urcitych
zesitujicich latek. Jestlize v zakladnim prostfedku neni pfitomna
zesitujici latka, polymer mlze patfit do tfidy (2)(b), jestlize vSak je

pfitomna, polymer patfi do tfidy (2)(a).

(3) Zesiténi: Vhodné ve vodé rozpustné polymery s timto
typem chovani jsou polymery, které mohou tvofit ve vodé nerozpustné
komplexy s ve vodé rozpustnym monomernim nebo polymernim
zesitujicim &inidlem (napfiklad soli polyakrylatl). Nerozpustna sit
polymeru muzZe byt vytvofena reakci vodného roztoku polymeru se
zesifujicim ¢&inidlem pfed nebo po pfidani vodného roztoku polymeru
do vodného roztoku prostiedku. Pfiklady snadno zesitujicich polymert
jsou: 6-karagenyny, které je mozno zesitit ionty drasliku, alginaty,
které je mozno zesitit ionty vapniku nebo polyvinylalkoholy, které

mohou byt zesitény ionty boraxu.

(b) Druhy polymer nebo polymer modifikujici vlastnosti

Vyse popisované polymery jsou nutné pro vytvoieni hydrogelu,
protoZze poskytnou kostru sité, bez které hydrogelovy prostiedek
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nemGzZe existovat. Tyto polymery samotné jsou vS8ak obvykle pfFili§
odolné pro poskytnuti vlastnosti snadného roztirani a maiji
nedostateénou povrchovou aktivitu v roztoku prekurzoru hydrogelu, by
adinné stabilizovaly emulze disperzi ve vodé nerozpustnych
prospésnych latek typu uzivaného v pfedklddaném vynalezu. Bylo
zji§téno, ze pro vytvofeni takovych disperzi s poZzadovanou stabilitou
je nutny druhy ve vodé rozpustny polymer s vy$$i povrchovou

aktivitou.

Druha funkce polymeru modifikujiciho vlastnosti se tyka vlivu na
pevnost gelu. Jak je uvedeno vySe, je Zadouci, aby byl hydrogelovy
prostiedek dostate¢né pevny a dispergované domény/¢astice zlstaly
oddélené pro Géinné zachyceni prospé$ného &inidla v jejich struktufe,
ale aby byl dostateéné mékky (nemél vysokou odolnost), aby se
domény/¢astice hydrogelu hladce vtiraly do pokoZzky pii pouziti
produktu. Tato rovnovdha miZe byt dosaZena optimalizaci sloZeni

polymeru hydrogelu.

Bylo zjis§téno, Ze urcité ve vodé& rozpustné polymery mohou pfi
pfidani do roztoku prekurzoru hydrogelu spolu s prvnim polymerem
aginné modifikovat pevnost gelu hydrogelového prostfedku pro
dosaZeni této rovnovahy. Pevnost gelu a pocit na kuzi pfi pouziti
mohou tak byt snadno ménény fizenim mnozstvi polymeru tvoficiho sit
(prvni polymer) a druhého polymeru modifikujiciho vlastnosti v roztoku

prekurzoru hydrogelu.

Pro tyto ucely mize byt pouzita fada hydrofilnich aniontovych,
kationtovych, amfoternich a neiontovych ve vodé& rozpustnych
polymerl. Tyto druhé polymery mohou byt rozpustné ve vodném
roztoku prostiedku (naopak proti prvnim polymeriim, které nemohou
byt rozpustné) a maji molekulovou hmotnost vy38i nez 5000 Da,

s vyhodou vy$s$i nez 10 000 Da a nejvyhodné&ji vy88i nez 50 000 Da.

Ptiklady ve vodé rozpustnych polymert, které byly zjistény jako

vhodné pro modifikaci vlastnosti jsou: i) akrylové polymery s obsahem
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karboxylovych kyselin jako jsou v alkalickém prostiedi rozpustné
polyakrylové latexy dodavané pod obchodnim nazvem Acrysol nebo
Aculyn firmou Rohm & Haas a zesit&€né polyakrylové kyseliny a
kopolymery dodavané firmou B. F. Goodrich pod obchodnim nazvem
Carbopol; ii) neiontové polymery jako plolyvinylalkohol firmy Air
Products dodavany pod obchodnim nazvem Airvol, polyvinylpyrrolidon
firmy ISP Technologies Inc., modifikovany kukufiény $krob napfikiad
dodavany pod obchodnim nazvem Capsule nebo Purity Gum Bee firmy
National Starch & Chemicals, hydroxyethylcelul6za dodavana firmou
Aqualon pod obchodnim nazvem Natrosol; hydroxypropylmethyl-
celuléza firmy Dow Chemical s nazvem Methocel a iii) kationtove
polymery jako jsou modifikované polysacharidy v&etné kationtovych
guarG dostupnych u firmy Rhone Poulenc pod obchodnimi nazvy
Jaguar C13S a Jaguar C14S, kationtové modifikovana celuldéza jako
Ucare Polymer JR 30 nebo JR 40 firmy Amerchol, synteticke
kationtové polymery jako jsou polydimethyldialkylamoniumchloridoveé
homo- nebo kopolymery dodavané pod obchodnim nazvem Merquat
100, Merquat 550 firmou Calgon, a kopolymer
vinylpyrrolidon/dimethylaminoethylmethakrylat dodavany pod
obchodnim nazvem Gafquat 755 firmou GAF Chemical.

Druha slozka ,hydrogelové" soustavy je prospé&$né ¢inidlo

(slozka (ii) vy$e). To se popisuje podrobnéji dale.

(ii) Prospésné Einidlo

Prospé&sna d¢inidla jsou v souvislosti pfedkladdaného vynalezu
latky, které maji schopnost poskytnout pozitivni a ¢asto dlouhodoby
efekt na &ist&ny substrat, napfiklad na k0zi, vlasy nebo zuby.
V pfipadé klUze jsou prospé3na <dinidla vhodna pro pfredkladany
vynalez ve vodé nerozpustné materialy, které mohou chranit, zviIh¢ovat
nebo upravovat kGiZi po svém uloZeni z vodného prostiedku, jako je

kapalny prostiedek pro &isténi.
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Mezi vyhodna prospé&sna €inidla patfi:

a) silikonové oleje, gumy a jejich modifikace jako jsou pfimé
a cyklické polydimethylsiloxany; amino, alkyl, alkylaryl a arylsilikonoveé

oleje;

b)  tuky a oleje véetné piirodnich tukid a olejl jako je jojobovy,
sojovy, sluneénicovy olej, olej z ryZovych otrub, avokada, mandli, oliv,
sezamu, broskvi, ricinovy olej, kokosovy olej, norkovy olej;, kakaovy
tuk, hovézi IUj, sadlo; ztuZzené oleje ziskané hydrogenaci uvedenych
olejii; a syntetické mono-, di- a triglyceridy jako je glycerid kyseliny

myristové a glycerid kyseliny 2-ethylhexanové;

c) vosky jako karnaubsky, spermacetovy, véeli, lanolinovy

a derivaty;
d) hydrofobni rostlinné extrakty;

e) uhlovodiky jako jsou kapalné parafiny, vazelina,

mikrokrystalicky vosk, cerezin, skvalen, pristan a mineralni olej;

f) vy$§i mastné kyseliny jako je kyselina laurovéa, myristova,
palmitova, stearova, behenova, olejova, linolova, linolenova,
lanolinova, izostearova a polynenasycené mastné kyseliny (PUFA);

g) vy$8i alkoholy jako je lauryl, cetyl, styrol, oleyl,
behenylalkohol, cholesterol a 2-hexadekanol;

h) estery jako je cetyloktanoat, myristyllaktat, cetyllaktat,
izopropylmyristat, myristylmyristat, izopropylpalmitat, izopropyladipat,
butylstearat, decylglyceroldistearat, glyceroltristearat, alkyllaktat,

alkylcitrat a alkyltartrat; estery sachardzy, sorbitolu apod.;

i) esencialni oleje jako jsou oleje rybi, mentolovy, jasminovy,
kafrovy, olej bilého cedru, olej pomeranéové duZiny, olej ryu, olej
terpentinovy, skoficovy, bergamotovy, citrusovy unshiu, puskvorcovy,
piniovy, levandulovy, vaviinovy, hfebickovy, ibiSkovy, eukalyptovy,
citronovy, hvézdnicovy, thymovy, pepermintovy, rlZovy, séagovy,
mentol, cineol, eugenol, citral, citronel, borneol, linalool, geraniol, olej
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pupalky dvouleté, olej kafrovy, thymol, spirantol, pinen, limonen a

terpenoidni oleje;

) lipidy a lipidim podobné latky jako je cholesterol, esterové
ceramidy cholesterolu, estery sacharézy a pseudoceramidy jak se
popisuje v evropské patentové pfihlaSce No. 556 957;

k) vitaminy jako je vitamin A a E a alkylestery vitamind

véetné alkylester(l vitaminu C;

)] ochranné latky proti sluneénimu zafeni jako je
oktylmethoxylcinamat (Parsol MCX) a butylmethoxybenzoylmethan
(Parsol 1789);

m)  fosfolipidy jako jsou lecitiny;

n) antimikrobialni latky jako 2-hydroxy-4,2’,4’-trichlordifenyl-
ether (DP300) a 3,4,4’trichlorkarbanilid (TCC); a

smési jakychkoliv z pfedchazejicich slozek.

Dal$imi prospésnymi ¢inidly mohou byt také ve vodé rozpustné
latky (napfiklad glycerol, enzymy, hydroxykyseliny) zachycené
v jakémkoliv z vy§e zminénych oleju.

Prospésné cinidlo se pfidava do vodného roztoku prekurzoru
hydrogelu (roztok obsahujici prvni polymer a druhy vlastnosti
modifikujici polymer). To je mozno jednodu$e provést michanim
prospés$ného ¢inidla s vodnym prekurzorovym roztokem hydrogelu
nebo piedbéznou emulgaci prospésného Einidla ve vodném roztoku,
ktery se potom micha s roztokem prekurzoru hydrogelu. Pfi zpGsobu
pfimého michani je mozno pfidat do roztoku prekurzoru hydrogelu
malé mnozstvi povrchové aktivnich latek pro zlepSeni emulgace a
zvy$eni stability prospés$ného ¢inidla pro kizi. Prosp&sné dCinidlo je
pfitomno ve vodném roztoku polymeru v mnoZstvi 5 az 65 %
hmotnostnich, s vyhodou 10 az 40 % hmotnostnich z hydrogelové
soustavy. V zavislosti na podminkach michani, sloZeni polymeru (tj.
slozeni polymerd tvoficich hydrogel) a koncentraci muize kolisat
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velikost &astic prospé&$ného c¢inidla od 0,2 ym aZz do nékolika set
mikrometrd. Pro lep$i stabilitu a u¢inné ukladani je velikost Castic

prospé&sného Einidla s vyhodou v rozmezi 5 az 150 ym.

Jak je uvedeno vy$e, vynalez zahrnuje vodny roztok obsahujici
hydrogelovou soustavu podrobné& popisovanou vySe. Samotny kapalny

prostiedek se popisuje podrobnéji nize.

iii) Vodny roztok

Jak je uvedeno vy$e, vynalez se tykd vodného roztoku, ve
kterém je dispergovan hydrogel obsahujici prospésné Cinidlo (tj.
obsahuijici &inidlo v siti vytvofené polymery (2)(a) a (2)(b)). V zavislosti
na pouziti mGZe systém vodného roztoku obsahovat od pfiblizné 0 do
pfiblizné 60 % hmotnostnich, s vyhodou 2 aZ 40 % hmotnostnich
povrchové aktivnich latek zvolenych z jakychkoliv znamych povrchove
aktivnich latek vhodnych pro pouZziti pfi péci o té&lo nebo myti. Obecné
se pouZivaji pro &i§téni téla vy§si obsahy povrchové aktivnich latek,
typicky v rozmezi 5 az 50 % hmotnostnich. Povrchové aktivni latky se
voli ze skupiny aniontovych, neiontovych, kationtovych, amfoternich
a zwitteriontovych povrchové aktivnich latek a jejich smési. Je treba
zdUraznit, 2e povrchové aktivni latky nejsou nezbytnou sloZzkou
prostfedku a jsou mozné také napfiklad prostfedky pro &isténi pokozky

neobsahujici povrchové aktivni latky.

Vodny roztok by mél byt formulovan takovym zpisobem, Ze se
po styku s timto vodnym roztokem prevede prvni ve vodé rozpustny
polymer do nerozpustného stavu. Pro zpracovani hydrogelu
a vytvofeni stabilni suspenze hydrogelu je také kritické, aby vodny
roztok byl schopen suspendovat dispergovanou hydrogelovou fazi.
Z toho dlivodu je nutné, aby mély kapalné prostfedky dostatecné
vysokou viskozitu pfi nizkém stfihu pro zabranéni usazovani (nebo
krémovaténi) hydrogelovych prostfedkd plsobenim gravitace béhem

zpracovani a skladovani. To je mozno dosahnout pouzitim vodnych



10

15

20

25

30

oo (1) e ween se ne
ve .

o 000 . °

. * e o°

.

woos
oo

(X ]
L]
*s 6 s¢ e (X 2 s

roztokd formulovanych tak, aby jejich viskozita byla alespoi 0,3 Pas
as vyhodou 1 Pas, vyhodnéji 3 Pas pfi stfizné rychlosti 10 s
ateploté 25 °C. Tato viskozita je obecné& dostadujici pro stabilni
suspendovani velkych hydrogelovych suspenzi podle pfedkladaného
vynalezu bez zietelné separace fazi gravitacni silou. Jak vzrista
velikost &astic hydrogelové disperze, pro dosazeni pfisludné stability je

nutno pouzit kapaliny s vy33i viskozitou.

Viskozita vodného roztoku mulze byt zvySena bud pfidanim
polymernich, organickych nebo anorganickych zahustujicich latek do
soustavy nebo opatrnou volbou a kombinaci povrchové aktivnich latek.
Oba zplisoby jsou v oboru dobfe znamy. Napfiklad US patenty
4,917,823, 4,491,539, 4,556,510, 4,678,606 a 5,002,680 uvadeji
pouziti polymernich zahu$tovadel pro zvy8eni viskozity kapalného
prostfedku pro ¢isténi, zatimco US patenty 5,236,619, 5,132,037,
5,284,603, 5,296,158 a 5,158,699 popisuji zplUsoby formulace
stabilniho visk6zniho kapalného prostfedku pouZitim vhodné

kombinace povrchové aktivnich latek.

Povrchové aktivni latka, jestlize je pouzita, miZe byt zvolena
z jakékoliv znamé povrchové aktivni latky vhodné pro mistni pouZiti na
lidské télo.

Vyhodnym aniontovym detergentem je mastny acylisethionat

vzorce
RCO,CH2CH,S03M

kde R je alkylova nebo alkenylova skupiny se 7 az 21 atomy
uhliku a M je solubiliza¢ni kationt jako je sodik, draslik, amonium nebo
substituované amonium. Vyhodné mohou alespon tfi &tvrtiny skupin
RCO obsahovat 12 az 18 atomd uhliku a mohou byt odvozeny

z kokosového, palmového tuku nebo smési kokosovy/palmovy tuk.
Dal$i vyhodny aniontovy detergent je alkylethersulfat vzorce:

RO(CH,CH30),SO3sM
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kde R je alkylova skupiny s 8 az 22 atomy uhliku, n je v rozmezi

od 0,5 do 10, zvlasté 1,5 az 8 a M je solubilizaéni kationt jako dfive.

Je tfeba rozumét, Ze aniontova povrchové aktivni latka mulze

také byt mydlo mastné kyseliny.

Mydla mastnych kyselin jsou typicky soli s alkalickymi kovy nebo
alkanolamoniové soli alifatickych alkan- nebo alkenmonokarboxylovych
kyselin. Pro pouziti v ramci vynalezu jsou vhodné sodne, draselné,
mono-, di- a triethanolamoniové kationty nebo jejich kombinace. Mydla
jsou dobfe znamé soli pfirodnich nebo syntetickych alifatickych
(alkanovych nebo alkenovych) kyselin s pfiblizné 8 az 22 atomy uhliku,
s vyhodou 12 az pfiblizné 18 atomy uhliku s alkalickymi kovy. Mohou
byt také popsany jako karboxylaty alkalickych kov( akrylovych

uhlovodik( s pfiblizné 12 az 22 atomy uhliku.

Ptiklady pouzitelnych mydel je mozno nalézt v US patentu No.
4,695,395 (Caswell a dal$i) a US patentu No. 4,260,507 (Barrett),

které jsou oba zafazeny odkazem.

Mezi dalsi mozne aniontové detergenty patfi
alkylglycerylethersulfat, sulfosukcinaty, tauraty, sarkosinaty,
sulfoacetaty, alkylfosfaty, estery alkylfosfath a acyllaktaty,

alkylglutamaty a jejich smési.
Sulfosukcinaty mohou byt monoalkylsulfosukcinaty vzorce
R®°0,CCH,CH(SO3M)CO,M;
a amido-MEA sulfosukcinaty vzorce:
R°*CONHCH;CH;0,CCH,CH(SO3M)CO.M;

kde R° znamena Cg-Caoalkyl, s vyhodou Ci2-Cialkyl a M je

solubilizaéni kationt.
Sarkosinaty se obecné& popisuji vzorcem:

R°CON(CH3)CH,CO2M,
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kde R® znamena Cg-Cooalkyl, s vyhodou Cq2-Cealkyl.
Tauraty se obecné oznaduji vzorcem:
RCONR®CH2CH,SO3M,

kde R® je Cg-Caoalkyl, s vyhodou C42-Cqsalkyl, R® znamena

C,-Csalkyl, a M je solubilizaéni kationt.

Dal$i uziteéna povrchové aktivni latka je alkylethoxykarboxylat

nasledujiciho vzorce:
R%(OCH2CH,),COOM,

kde R® znamena Cg-Cyalkyl, s vyhodou Ci2-Cis a M je

solubilizaéni kationt.

Hrubé povrchové aktivni latky jako jsou primarni alkansulfonaty

nebo alkylbenzensulfonaty se obecné nebudou pouzivat.

Mezi vhodné neiontové povrchové aktivni prostifedky patii
alkylpolysacharidy, aldobionamidy (napfiklad laktobionamidy uvadénée
v US No. 981,737 Au a dal$i, ktery se zde zafazuje odkazem), estery
ethylenglykolu, glycerolové monoethery, polyhydroxyamidy (glukamid)
véetnd amidl mastné kyseliny jak se uvadéji v US patentu No.
5,312,934, Letton, ktery se zde zafazuje odkazem, primarni a
sekundarni ethoxylaty alkoholl, zvlasté Csyo alifatické alkoholy

ethoxylované v priméru 1 az 20 mol ethylenoxidu na mol alkoholu.

Povrchové aktivni &inidlo je s vyhodou pfitomno v koncentraci 1
az 35 % hmotnostnich, s vyhodou 3 az 30 % hmotnostnich. Je také
vyhodné, kdyZz prostiedek obsahuje od 0,5 do 15 % hmotnostnich
pomocné povrchové aktivni latky, ktera se vyznacuje jemnymi GcCinky
na kdzi. Vhodnymi latkami jsou zwitteriontové detergenty obsahujici
alkylovou nebo alkenylovou skupinu se 7 aZz 18 atomy uhliku

souhrnného strukturniho vzorce
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o) R?
I
R' - [-C-NH (CH2)m -]n -N*-X-Y

&3

kde R’ je alkyl nebo alkenyl obsahujici 7 az 18 atoma uhliku,

R? a R® znamenaji vzdy nezavisle alkyl, hydroxyalkyl nebo

karboxyalkyl s 1 az 3 atomy uhliku,
m je 2 azZ 4,
nje 0 nebo 1,

X je alkylen s 1 az 3 atomy uhliku popfipadé substituovany

hydroxylovou skupinou a
Y je -COz- nebo -SO3-.

Mezi zwitteriontové detergenty vySe uvedeného obecného

vzorce patfi jednoduché betainy vzorce

R2
I
R' _N*—CH,CO;

s

a amidobetainy vzorce:
R2

|
R' -[-CONH (CHa)m -N*-CH,CO"

ta

kde m je 2 nebo 3.
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V obou vzorcich jsou skupiny R' R? a R® jak bylo definovano
vy$e. R' muze byt konkrétné smés Ci» a Caysalkylovych skupin
odvozenych z kokosového tuku, takZe alespofi polovina, s vyhodou
alespof tii &tvrtiny skupin R' maji 10 az 14 atomd uhliku. R* a R®

znamenaji s vyhodou methyl.

Dalsi moznosti je sulfobetain vzorce:

R2
1 I+
R'—N"—(CH2)3S0O3

ie

nebo

R2
I
R -[-CONH (CH2)mN*-(CH;)3SO3

s

kde m je 2 nebo 3, nebo jejich varianty, ve kterych je skupina

-(CH2)3SO"3 nahrazena skupinou

OH

l
-CHCHCH,S073

Skupin R', R? a R® v t&chto vzorcich jsou jak definovano vyse.
y y

Prostfedky podle vynalezu mohou byt formulovany jako vyrobky
pro myti kiize nebo vlasl, napfiklad koupelové nebo sprchové gely,

prostiedky pro myti rukou, pro myti obli¢eje, Sampony; prostiedky pro
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pouziti pfed a po holeni; prostfedky, které se oplachuji, prostiedky pro
snimani a prostfedky zanechavajici ucinné latky na kazi.

Prostfedky podle vynalezu budou obecné kapaliny nebo
polokapaliny, napfiklad pasty, které Ize nalévat a budou mit s vyhodou
viskozitu v rozmezi 1500 az 100 000 mPas pfi méfeni pfi stfizné
rychlosti 10 s pii 25 °C v pfistroji Haake Rotoviscometer RV20.

Dal$imi typickymi sloZzkami prostfedkd jsou zakalujici latky,
s vyhodou v mnozstvi 0,2 az 2,0 % hmotnostnich; ochranné latky,
s vyhodou 0,2 az 2,0 % hmotnostnich a parfémy, s vyhodou 0,5 az
2,0 % hmotnostnich.

Ve druhém provedeni vynalezu se vynalez tyka zplsobu vyroby
vodného prostiedku obsahujiciho ¢&astice hydrogelu, kde uvedené
hydrogelové ¢astice maji nasledujici sloZeni:

(i) 0,1 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy alespo

jednoho polymeru, ktery je rozpustny ve vodé, ale ktery se stane pfi

vloZeni do uvedeného vodného roztoku nerozpustnym; a

(ii) 0,2 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy polymeru,
ktery je rozpustny ve vodé a bud rozpustny nebo dispergovatelny ve

vodném roztoku; a

(i) 1,0 az 60 % hmotnostnich ve vodé& nerozpustného
prospés$ného ¢&inidla, které je zachyceno v siti vytvofené polymery (i) a
(i); pfiéemz Castice tohoto prospé&Sného ¢inidla maji velikost

s vyhodou pfiblizné 0,2 az 200 pm;
kde uvedeny hydrogel ma velikost ¢astic vétsi nez 25 pum;
kde uvedeny zpusob zahrnuje kroky:

(a) rozpusténi polymeru (i) a (ii) za vytvofeni roztoku polymeru
ve vodé;
(b) dispergovani slozky (iii) do roztoku polymeru za vytvoieni

roztoku prekurzoru hydrogelu;
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(c) formulaci vodného roztoku takovym zplsobem, Ze v ném
prvni polymer (i) neni rozpustny a druhy polymer (ii) je v ném
rozpustny nebo dispergovatelny;

(d) kombinaci uvedeného roztoku hydrogelového prekurzoru
a vodného roztoku za vytvoreni dlouhych mékkych nudli€ek hydrogelu
pfi uvedeni hydrogelového prekurzoru do styku s vodnym roztokem,
kde nudlicky jsou dostate¢né odolné pro zachyceni prospésneho
ginidla a pfitom dostate¢né mékké, aby snadno praskly pfi aplikaci na

substrat; a

(c) rozbiti nudlicek na ¢astice hydrogelu pouzitim mechanického

nebo pritokového (in-line) mixéru.

Pfehled obrazku na vykresech

Obr. 1 ukazuje udinek koncentrace karagenanu (jeden
z moznych polymerld vytvafejicich sit (2)(a), ktery se stane
nerozpustnym ve vodném prostfedi) na pevnost gelu hydrogelové
dastice.

Obr. 2 ukazuje vliv kombinace akrylového polymeru Acrysol
(jeden z moznych polymer( modifikujicich vlastnosti (2)(b), ktery je
rozpustny jak ve vodé, tak i ve vodném médiu) s karagenanem na

pevnost gelu.

Pro lep$i porozuméni vynalezu se wuvadéji nasledujici
neomezujici pfiklady. Pfiklady nemaji jakymkoliv zpisobem omezovat
naroky.

V8echna uvadéna procenta jsou hmotnostni, pokud neni

uvedeno jinak.
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Piiklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Vvroba hydrogelovych disperzi (tj. hydrogelové soustavy) s obsahem

silikonového oleje zptlisobem pfimého michani

Existuje fada zpuUsobl dispergovani polymerniho hydrogelu do
povrchové aktivniho prostfedku na bazi vody takovym zplisobem, aby
hydrogel tvofil diskrétni domény. Mezi t&mito zplsoby nalezli autofi
vynalezu jako pouzitelné takové, u kterych probiha rychl/é gelovani
nebo zesiténi, které se vyskytuje u nékterych typld ve vodé
rozpustnych polymerd pfi zméné jejich rozpoustéciho prostredi,
napfiklad pfi zméné pH, iontové sily, teploty, typu iontu, pfitomnosti

zesitujici latky apod.

Tento pfiklad ukazuje, jak mulZe byt pfipravena disperze
hydrogelu pouzitelnd v ramci pfedkladaného vynalezu misenim
vhodného roztoku polymeru tvoficiho gel (nazyvaného roztok
prekurzoru hydrogelu) s kapalnym Ggisticim prostfedkem s pouZitim
bézného mechanického michadla. V tomto pfipadé se polymerni
systém voli tak, ze zménu faze (gelovani) indukuje zména pH, ke které
dojde, jestlize se roztok hydrogelového prekurzoru smisi s Cisticim
prostfedkem. Gelovani je dostateéné rychlé, aby se pfidany roztok
hydrogelového prekurzoru (obsahujici (1) prvni polymer, ktery se stane
pfi pfidani k vodnému roztoku povrchové aktivni latky nerozpustnym:;
(2) druhy polymer modifikujici vlastnosti a (3) prosp&sné Cinidlo), ktery
sam ma spojitou vodni fazi, nejprve nerozpustil v &isticim prostifedku,

ale vytvofil diskrétni dispergovanou vodnou fazi.

Vyroba roztoku prekurzoru hydrogelu

40 % emulze silikonového oleje (600 m?/s, firma Dow Corning)
byla vytvofena smisenim 40 dilt silikonového oleje se 60 dily vodneho

roztoku polymeru, ktery obsahoval 1 % hmotnostni chitosanu (prvni
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polymer), (Sea Cure 340™ firmy Protan), 0,8 % hmotnostnich kyseliny
octové a 3 % hmotnostni hydroxyethylcelulézy (druhy polymer)
(Natrosol 250 MR™ firmy Aqualon) pfi 400 ot/min 30 min s pouzitim
vrchniho michadla. Takto pfipravend emulze obsahovala kapicky
silikonového oleje se §irokou distribuci velikosti v rozmezi od pfiblizné

4 ym do 50 um dispergované v roztoku polymeru.

Vyroba hydrogelové disperze pfimym michanim

12,5 dild roztoku hydrogelového prekurzoru obsahujiciho
emulgovany silikonovy olej popsaného vy$e bylo pfidano k 87,5 dilim
kapalného &isticiho prostiedku, jehoz sloZeni je uvedeno v tabulce 1.
Miseni bylo provadéno vrchnim michadlem (Model RW20DZM firmy
Tekmar). Byly pfipraveny dvé disperze s identickym chemickym
slozenim, které se li§ily rychlosti michani pouZitou pro vytvofeni
disperzi. V piikladu 1A byla disperze michana pfi 80 ot/min 25 min,
zatimco pro pfiklad 1B byla rychlost michani 200 ot/min. Oba pfiklady
obsahovaly hydrogelové domény nepravidelného tvaru, které samy
obsahovaly kapi¢ky emulgovaného silikonového oleje zachycené

v matrix gelu.

Prostfedky z pfiklad( 1A a 1B jsou uvedeny v tabulce 2 v¢etné

nékterych fyzikalnich vlastnosti.
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Tabulka 1

Kapalny Cistici prostiedek

Slozka
Kokamidopropylbetain
Kokosovy isethionat sodny
Laurethsulfat sodny
Glydant XL™

Siran amonny

Jaguar C13S™

Parfém

Deionizovana voda

Tabulka 2
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% hmotnostnich
5,6 %
3,5%

1,4 %
0,14 %
0,09 %
0,0 %
0,42 %
87,95 %

SloZeni a vlastnosti hydrogelovych disperzi vytvofenych pfimym

michanim

Priklad 1A | Pfiklad 1B Pfiklad 2
Slozka % hmotn. % hmotn. % hmotn.
Silikonovy olej 40 % 40 % 40 %
Chitosan 0,6 % 0,6 % 0,6 %
Hydroxyethylcelul6za - 1,8% 1,8 % -
Jaguar C13S - - 1,8 %
Voda do 100 do 100 do 100
Velikost kapiéek 4-50 pm 4-50 um 1-25 um
silikonového oleje
Velikost hydrogelové 255 mm 227 mm 1567 mm
domény
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Pfiklad 2

Dal$i ilustrace hydrogelové disperze s obsahem_ silikonového oleje

pfipravené pfimym misenim

Roztok hydrogelového prekurzoru podobny roztoku popsanému
v piikladu 1 ale s rozdilnym sloZzenim polymeru byl pfipraven
nasledujicim zpUsobem. 40 dild silikonového oleje 60 Pas bylo
emulgovano v 60 dilech vodného roztoku polymerniho gelu, ktery
obsahoval 1 % hmotnostni chitosanu (prvni polymer) (Sea Cure 340
firmy Protan), 0,8 % hmotnostnich kyseliny octové a 3 % hmotnostni
kationtového guarového polymeru (druhy polymer) (Jaguar C13S firmy
Rhone-Poulenc) pfi 400 ot/min 30 minut s pouzZitim svrchniho

michadla.

12,5 dila tohoto roztoku hydrogelového prekurzoru s obsahem
emulgovaného silikonu bylo potom pfidano k 87,5 dilim kapalného
gisticiho prostiedku popsaného v tabulce 1 a michano pfi 80 ot/min
25 minut. Tento zpUsob poskytl disperzi, ktera obsahovala
nepravidelné tvarované c&astice hydrogelu, ve kterych byly v matrix
gelu zachyceny kapicky silikonového oleje. SioZeni a vlastnosti teto

disperze jsou rovnéz shrnuty v tabulce 2.

Ptiklad 3

Hvdrogelové disperze obsahujici silikonovy olej vyrobené extruzi

Tento pfiklad ukazuje, ze hydrogelové disperze pouzitelné pro
Géely predkladaného vynalezu mohou byt také pfipraveny koextruznim
zpusobem. Pfiklad konkrétné ilustruje prostiedky pfipravovane
koextruzi roztoku hydrogelového prekurzoru (v tomto pfipadée
obsahujici dispergovany silikonovy olej) s vodnym kapalnym Cisticim
prostiedkem pomoci trysky pro dvé kapaliny. Timto zplsobem se
vyrobi hydrogelové soustavy dispergované ve formé Castic
nudli¢kového tvaru suspendovanych v kapalném Ggisticim prostfedku.
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Hydrogelova disperze ve tvaru nudliCek dava kapalnému Cdisticimu
prostiedku jedine¢ny vzhled. Alternativné muze byt disperze dale
zpracovana jakoukoliv stfiznou technologii pro nasekani nebo dalSi
rozdéleni nudli¢ek na pozadované rozmezi velikosti. Zpusob je
ilustrovan pro hydrogelovy prostfedek obsahujici silikonovy olej, ale
muGze byt pouzit ve spojeni s celou fadou materiald, jak bude ukazano

v nasledujicich pfikladech.

Vyroba silikonového oleje dispergovaného v _roztoku hydrogelového

prekurzoru

Silikonovy olej byl smisen s vodnym roztokem neutralizovaného
akrylového kopolymeru s obsahem karboxylové kyseliny (druhy
polymer) (Aculyn-33™, Rohm & Haas) ve vodném roztoku s pH
v rozmezi 7 az 7,5 pomoci mechanického michani. V tomto pfipadé
byla latka Aculyn-33 pouzita jako polymer modifikujici vlastnosti.
Velikost kapiéek oleje, kterd se pohybovala v priméru od 5 do 150 um,
byla fizena koncentraci latky Aculyn-33 a rychlosti michani. Vyssi
koncentrace a rychlej$i michani vedly k men8im kapi¢kam oleje. Ke
smé&si byl pfidan vodny roztok 6-karagenanu (Gelcarin GP-911™,
FMC), prvni polymer (polymer tvofici sit) za mirného michani (< 100
ot/min) pfi 45 az 50 °C. Pro Udely tohoto pfikladu byly pfipraveny dve
disperze hydrogelového prekurzoru, které se liily velikosti kapicCek
silikonového oleje. V jedné disperzi byla velikost kapicek silikonového
oleje v rozmezi 2 - 30 pym, zatimco ve druhé disperzi byla velikost

kapi¢ek mezi 40 a 100 ym.

Vyroba hydrogelové disperze koextruzi

Teply (45 - 50 °C) prekurzorovy roztok popsany vy$e byl veden
do stfedniho otvoru komeréné dostupné trysky (Series No. 1/4 XA
SR450 A firmy Bete Fog Nozzle Inc.) vysokotlakou pistovou pumpou
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(Syringe pump model 40 firmy Harvard Apparatus). Sou€asné byla do
vnéj§iho otvoru trysky vedena chladna (pokojova teplota ~ 22 °C)
smés sprchového gelu (uvedena v tabulce 3) za vytvofeni kone&ného
produktu, ktery obsahoval ,nudlickovité® Castice hydrogelového
prostfedku. Pro &erpani disticiho prostiedku, v tomto pfipadé
sprchového gelu, bylo pouzito rovnéz vysokotlaké pistove Cerpadlo.
Obsah hydrogelu a silikonu v hotové disperzi byl fizen pomeéerem
pratok( hydrogelového prekurzoru a smési povrchové aktivnich latek.
Pomér byl nastaven tak, aby koncentrace silikonového oleje v hotovém

produktu dosahla 5 % hmotnostnich.

Vlastnosti dvou hydrogelovych disperzi, pfiklad 3A a pfiklad 3B
jsou shrnuty v tabulce 4. Tyto disperze obsahovaly Castice
nudligkovitého tvaru o praméru pfiblizné 1000 ym suspendované ve

sprchovém gelu podle tabulky 3.



Tabulka 3

Prostiedek pro &isténi s obsahem povrchové aktivnich latek pouzity

pro vyrobu hydrogelovych disperzi z ptikladu 3

Slozka % hmotnostnich
Laurylether®sulfat sodny 4
Kokamidopropylbetain 1
Dodecylpolyglykosid 5
Parfém (SG 146, Quest) 1
Kyselina sorbova 0,37
Citran sodny . 2H,0 0,49
Hydroxid sodny‘" 1
Carbopol EDT2020% 0,9
Antil 1413™ © 0,97
H.0 do 100

Poznamka 1: NaOH slouzi k nastaveni pH na 5,24 + 0,1
Poznamka 2: Zesiténa polyakrylova kyselina

Poznamka 3: Oleat polyethylenglykolu/polypropylenglykolu
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Tabulka 4

Vlastnosti ,nudliékovitych® hydrogelovych &astic vyrobenych koextruzi

(pfiklad 3)

Piiklad Hydrogel Olejova faze Primér
silikonovy olej nudliéek

(60 Pas) prifez
(um)
Polymer Voda % hmot. | Velikost
kapicek
Typ % % (um)

3A Karagenan/ |1,2/0,4| 38,4 60,0 40 - 100 1
Aculyn

3B Karagenan/ |1,2/0,4 | 38,4 60,0 2-30 1
Aculyn

Aculyn je akrylovy kopolymer obsahujici neutralizovanou
karboxylovou kyselinu.

Priklad 4

Vliv sloZzeni polymeru na vlastnosti hydrogelu

Tato metoda ukazuje, jak je mozno ménit rheologické vlastnosti
hydrogelu, které ovliviiuji jeho uzivatelské vlastnosti, volbou
a koncentracemi  zesitujiciho (prvniho) polymeru a polymeru

modifikujiciho vlastnosti (druhého).

Metodou zesiténi s pouzitim karagenanu jako polymeru tvoficiho
sit a iontl drasliku jako zesitujiciho ¢inidla byla vyrobena fada
modelovych hydrogelovych &astic. Disperze byly pfipraveny variantou

extruzniho zplGsobu popsaného v pfikladu 3 s pouZitim vodného
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roztoku KCI jako modelového ¢isticiho prostiedku. Hydrogelové
disperze se liSily pouze koncentraci karagenanu (prvni polymer)
pouzitou v roztoku hydrogelového prekurzoru, kterd se pohybovala
v rozmezi od 1 do 6 % hmotnostnich. Vytvofily se pfiblizné kulovité

&astice, které vSechny mély prumér pfiblizné 3000 ym.

Ukazalo se, Ze vhodnym pfistrojem pro rozliSeni pevnosti
riznych gelovych prostfedkl je pfistroj Instron (Model 1122). Méreni
probihalo néasledujicim zpUsobem. Castice hydrogelu byla opatrn&
vyjmuta z disperze $pachtli a nadbytek kapaliny byl odstranén jejim
umisté&nim na material kimwipe. Pfiblizny primér ¢astic hydrogeld byl
zmé&fen kalibrem. Hydrogel byl potom pfinesen na kovovou zékladni
desku pfistroje Instron a zatéz 10 N byla snizovana, dokud se nedotkla
gastice hydrogelu. Potom byl zapnut pfistroj Instron a byla méfena sila
jako funkce vzdalenosti s pouzitim liniového zapisovaCe. Liniovy
zapisovaé byl nastaven na rychlost 1 mm/min a posuv papiru
50 mm/min, coZz umoznilo odecitani zatéze 2 N na plny rozsah. Sila
byla zaznamenavana pfi 0,50 mm, 1,00 mm a 1,50 mm. Elasticke
moduly vzorku byly vypodteny podilem sily vyvolané prifezem
hydrogelu a napéti. Je tfeba uvést, ze castice zlstaly b&hem méfeni

hydratovany.

Pevnost gelu méfena uvedenym zpusobem pro fadu modelovych
hydrogelovych ¢&astic je uvedena v obr. 1. Vysledky ukazuji, Ze
pevnost gelu vyrazné stoupala se stoupajici koncentraci karagenanu.
Kdyz byla koncentrace polymeru vy$8i nez 2 % hmotnostni, vyvolaval
gel pfi dotyku pomérné tvrdy pocit a neroztiral se hladce na kizi.
Ag&koliv tyto &astice by mohly zachytit prospé$na ¢&inidla a zlstat pfi
skladovani stabilni, pro pouZiti jako prostfedky pro &idténi by nebyly
optimalni, protoze dodavani prosp&sného ¢inidla by nebylo
stejnomérné a prostifedky by poskytovaly zrnity pocit. Tyto vysledky
také ukazuji, Ze pokud by bylo Zadouci sniZit pevnost gelu
hydrogelovych ¢astic, mohlo by toho byt dosaZzeno pouze snizenim

koncentrace polymeru v gelu. To by ve velké mife omezilo flexibilitu
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technologie. Jak bude ukazano dale, tomuto omezeni je mozno
piedejit pouzitim druhého polymeru pro modifikaci vlastnosti

hydrogelu, napfiklad jeho pevnosti.

Stejnymi zpUsoby jako bylo uvedeno vy3e byla pfipravena dalsi
fada modelovych ¢&astic hydrogelu. Kazdy roztok hydrogeloveho
prekurzoru obsahoval 2 % hmotnostni karagenanu a od 0 do 2 %
hmotnostnich akrylového kopolymeru, Acrysol ASE-60 (Rohm &
Haas). Tento polymer je ve funkci druhého polymeru modifikujiciho
vlastnosti. Velikost a tvar hydratovanych ¢astic byl vzdy velmi podobny
a byl podobny také véem dfive popsanym karagenanovym hydrogelim.
Vliiv pfidané latky Acrysol ASE-60 na pevnost gelu hydrogelovych
gastic vytvofenych zesiténim iontem K je ukazan na obr. 2. Vysledky
ukazuji, Ze pevnost gelu znaéné klesala se stoupajici koncentraci
Acrysolu, ackoliv celkova koncentrace polymeru stoupala. Hydrogely
obsahujici karagenan a acrysol v hmotnostnim poméru od 3 : 1 do
2:1 (v obr. 2 oznageno Sipkami) byly schopny uéinné zachycovat
prosp&$na &inidla jako emulgované zméké&ujici oleje, napfiklad
silikonovy olej, a pfitom se hladce roztirat na pokoZice bez

pozorovatelného pocitu zrnitosti.

Vys$e uvedeny pfiklad se uvadi pro ilustraci vyladéni pevnosti
gelu volbou polymerniho systému obsahujiciho polymer vytvafejici sit
a polymer modifikujici vlastnosti. Je dllezité, Ze neni tfeba pfikladat
pfili§ velky vyznam pfesnym uvedenym hodnotam pevnosti gelu. Autofi
vynalezu zjistili, ze kvantitativni vliv sloZzeni polymeru v hydrogelovem
prekurzorovém roztoku na pevnost ¢astic hydrogelu vyznamné zavisi
na povaze, velikosti ¢astic a koncentraci prospésného Cinidla, které
muzZe byt dispergovano v prekurzorovém roztoku. Ackoliv zmeény
vlastnosti maji stejné sméry, pfesné hodnoty se mohou meénit. | kdyz
je problematika komplexni, odbornik v oboru muize pro dosaZeni
spravné rovnovahy pevnosti gelu v kazdé situaci vyuZit kombinace
polymerll spadajicich do S$iroké definice prostfedkd tvoficich sit

a modifikujicich viastnosti.
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Pfiklad 5

Ukladani silikonového oleje na kliiZi ex vivo

Schopnost rGznych gisticich prostfedkd ukladat silikonovy olej
na kdzi béhem myti byla uréovana na modelu ex vivo zalozeném na

kizi prasete. Zplisob se popisuje dale.

0,5 ml testovaného prostiedku bylo aplikovano na d&tverce
5,08 x 5,08 cm vyfiznuté praseci kGzZe, ktera byla nejprve prfedem
navlh&ena pfi 37 °C vodovodni vodou. Kize byla prostfedkem mydlena
10 s a potom 10 s oplachovana pod tekouci teplou vodovodni vodou.
Potom byla kGZe jednou otfena papirovym ru¢nikem pro odstranéni
nadbytku vody a ponechana 2 min susit. Potom byl na kdzi pfitlaen
tlakem 10 g/cm2 prouzek lepici pasky na 30 s. PouzZitou lepici paskou
byla paska J-Lar Superclear™ o S$ifce 3 cm. Pfi tomto testovacim
postupu se silikon, ktery se ulozil na kiZi, pfenese spolu s casti

vnéjsich vrstev pokozky na pasku.

MnozZstvi silikonu a klze prilepenych na pasku bylo stanoveno
méfenim rentgenovou fluorescenéni spektroskopii. Prouzky pasky byly
vioZzeny do rentgenového fluorescenéniho spektrometru lepici stranou
smérem k paprsku pfistroje. Na pasku se polozi maska pro definovani
standardni oblasti ve stfedu pasky, ktera byla vystavena rentgenovym
paprskim. Komora na vzorek pfistroje byla pfed méfenim evakuovana
a spektrometr byl pouzit pro méfeni mnozstvi kiemiku a siry. MnoZstvi

siry bylo ukazatelem mnozstvi kize, ktera se pfenesla na pasku.

Mnozstvi kifemiku a siry naméfené na cCistém kousku lepici
pasky bylo odecteno od experimentalnich méfeni. Experimentalni
méfeni pro nasledujici kousky pasky byly seéteny a kumulativni soudty
kiemiku a siry byly vyjadfeny jako pomér kiemiku k sife na
jednotkovou plochu klze. Vy$8i pomér Si/S odpovida vy$s$i hladine

ukladani. Pro kazdé méfeni bylo pouZito celkem deset prouzki pasky.



10

15

20

MnoZstvi silikonu ulozena na vyfiznuté kGZi prasete uréené
podle popisu vy$e pro prostfedky popsané v pfikladech 2 a 3 jsou
uvedena v tabulce 5. Z téchto vysledk( vyplyva, ze hydrogelové
prostiedky poskytovaly v téchto testech vyznamné ukladani

silikonového oleje na kUzi.

Tabulka 5

Ukladani silikonu ze sprchového gelu

Priklad No. Ukladani silikonu
(pomér kiemik/sira)

Priklad 2 1,38
Priklad 3A 28,0
Priklad 3B 7,1
Kontrola 1’ 0,3

' Kontrolou v tomto pfikladu je sprchovy gel uvedeny

v tabulce 3, ktery neobsahuje Zadny silikon.

Priklad 6

Hydrogelové disperze vyrobené s riiznymi polymery

Tento pfiklad ilustruje, Ze mohou byt pfipraveny rGzné
hydrogelové disperze s rGznymi polymery za pfedpokladu, Ze maji
pozadované schopnosti tvofit gel a poskytuji pozadovanou pevnost
gelu. V dale popisovanych prostfedcich byl pouZit jako polymer
vytvarejici sit (prvni polymer) (Seacura 343 firmy Pronova Biopolymer)
a kationtovy modifikovany guar (Jaguar C-13S, Calgon) a synteticky
kationtovy polymer polydimethylalkylamoniumchlorid (Merquat 100™
Calgon) byly pouzity jako druhé vlastnosti modifikujici polymery.
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Prekurzorovy roztok hydrogelu byl pfipraven michanim 35 dill
silikonového oleje 60 Pas s 65 dily polymerniho roztoku s obsahem
1,5 % hmotnostnich Jaguaru C13S, 0,75 % hmotnostnich chitosanu,
0,10 % hmotnostnich Merquatu 100, 0,35 % hmotnostnich kyseliny
octové a 0,05 % hmotnostnich kokamidopropylbetainu pfi 300 ot/min
15 minut s pouzitim svrchniho michadla. Ziskana emulze obsahovala
kapiéky silikonového oleje s velikosti v rozmezi od 2 ym do 60 ym

dispergované v roztoku polymeru.

Extruzni zpusob popsany v pfikladu 3 byl pouZit pro vyrobu
disperzi s koncentraci 14,3 % hmotnostnich (5 % hmotnostnich
silikonového oleje vztazeno na celkovy prostfedek) hydrogeld. Systém
povrchové aktivnich latek byl stejny jako systém pouZity v pfikladu 3
(tabulka 3) kromé toho, Ze byla pouzita koncentrace latky Antil 141 0,3
namisto 0,97 %. Hydrogelova disperze obsahovala C{astice
nudlikovitého tvaru, které obsahovaly dispergovany silikonovy olej

s primérnou velikosti kapi¢ek v rozmezi 2 az 60 um.

Ukladani silikonového oleje z prostiedku podle tohoto pfikladu
(pfiklad 6) je ukazano v tabulce 6. Testy ukladani byly provadény
zpUsobem popsanym v pfikladu 5. Disperze vykazovala podobné
vlastnosti pfi ukladani jako jiné hydrogely s podobnou velikosti kapiCek
silikonu coZ ukazuje na to, Ze povaha a vlastnosti disperzi mohou byt

vvvvvv

dalezitéjsi pfi uréovani miry ukladani nez pfesny pouzity polymer.

Tabulka 6

Ukladani silikonového oleje na klizi prasete z &isticich prostiedku

s obsahem dispergovanych hydrogel{

Vzorek No. Si:S

Priklad 6 6,78

Kontrola (stejna kontrola jako v tab. 5) 0,3
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Priklad 7

Hustrace zvy8eného ukladani poskytnutého hydrogely

Jedna z prospéSnych vlastnosti pfi pouziti hydrogelovych
disperzi podle tohoto vynalezu je zvy$ené ukladani Cinidel obsazenych
v jejich strukturfe ve srovnani s &inidly, ktera se ukladaji samostatné.
Tento pfiklad ilustruje popisovany jev na pfikladu silikonového oleje.
Konkrétné bylo pfi testu ukladani popsaného v pfikladu 5 porovnavano
ukladani silikonového oleje z rlznych prostfedkd pro &isténi kaze.
Pfimou emulgaci silikonu 60 Pas do disticiho prostfedku z tabulky 3
takovym zplsobem, ze byla ziskana pfiblizné stejna velikost kapidek
silikonového oleje jako u hydrogelovych disperzi z pfikladd 3A, 3B a 6,

byla pfipravena fada prostredk.

Vysledky ukladani z hydrogelovych disperzi oproti samothym
emulzim silikonu se uvadéji v tabulce 7 a ukazuji, ze pfidanim ¢inidla
do dispergované hydrogelové domény je mozno dosahnout zlepseni

ukladani.

Tabulka 7

Zlepseni ukladani silikonového oleje z hydrogelu®

Vzorek No. | Velikost kapiéek Mira ukladani®
silikon. oleje pomér Si/S pomér Si/S

silikon v hydrogelu | samotné silikonove

emulze®
Prikliad 3B 2-30 ym 71 1,2
Priklad 3A 40-100 pm 28,0 8,3

Pfiklad 6 2-6 pm 6,78 2,0
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3) Vs8echny prostiedky pouzivaly zakladu povrchové aktivni latky
uvedeného v tabulce 3. Koncentrace silikonového oleje v hotovém

prostiedku byla ve vSech pfipadech 5 % hmotnostnich.
®) Ukladani bylo méfeno metodou ex vivo popsanou v pfikladu 5.

° Stejny silikonovy olej byl pouzit pfi vyrobé prostfedkl pro
¢isténi klze pfimou emulgaci silikonového oleje do Zisticiho

prostifedku na kuazi.

Pfiklad 8

Vvroba hydrogelové disperze obsahujici uhlovodikové oleje

Do hydrogelové disperze podle piedkladaného vynalezu je
mozno zaradit Sirokou $kalu pfisad. Pfedchazejici pfiklady ilustrovaly
nékolik obecnych rysl téchto disperzi s pouzitim silikonovych oleja.
Dal§i tfidou pouzitelnych latek jsou uhlovodikové oleje. Nékteré
z prospésnych ¢inidel z této tfidy latek jsou zvlh&ujici €Cinidla jako je
vazelina, zmékéujici latky jako je izopropylpalmitat a filtry proti
sluneénimu zareni jako Parsol NCX™ (2-ethylhexyl-P-
methoxycinamat). Tyto pfiklady ilustruji pouziti hydrogell pro dodavani

uhlovodikovych oleja.

Vyroba roztoku hydrogelového prekurzoru

40 % emulze rtznych uhlovodikovych olejl, tj. 100 % vazeliny,
smés 50 % izopropylpalmitatu a 50 % vazeliny a smés 50 % latky
Parsol MCX a 50 % vazeliny byly pfipraveny smichanim 40 dild
uhlovodikového oleje s 60 dily vodného roztoku polymeru, ktery
obsahoval 0,5 % hmotnostnich chitosanu (prvni polymer) (Seacure
343 firmy Pronova Biopolymer), 1,9 % hmotnostnich latky Jaguar
C13S (druhy polymer), 0,4 % hmotnostnich kokamidopropylbetainu
a 0,25 % hmotnostnich kyseliny octové pfi 300 ot/min 20 min
s pouzitim svrchniho michadla. Michani bylo provadéno pfi pokojové
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teploté kromé vzorku 100 % vazeliny. Emulze 100 % vazeliny byla
vyrobena tavenim vazeliny pfi 60 °C, ktera byla potom pfidana do
roztoku polymeru pokojové teploty a michana pfi pokojové teploté.

Vvroba hydrogelové disperze koextruzi

Extruzni proces popsany v prikladu 3 byl pouZit pro vyrobu
12,5 % hmotnostnich disperze hydrogell s obsahem 100 % vazeliny,
50 % izopropylpalmitat/50 % vazeliny a 50 % latky Parsol MCX/50 %
vazeliny za ziskani pfikladd 8A, 8B a 8C. Systém povrchové aktivnich
latek byl stejny jako systém pouzity v pfikladu 3 (tabulka 3) kromé
toho, Zze v prostiedku nebyla pouzita latka Antil 141. VSechny tyto
vzorky obsahovaly nudlickovité hydrogelové disperze s pramérem

pfiblizné 1000 nm.

Ptiklad 9

Vvroba hydrogelové disperze s obsahem tuhé mastné kyseliny

Pfedchazejici pfiklady ilustrovaly S$irokou $kalu hydrofobnich
olejl, ktera mulze byt zahrnuta do hydrogelovych disperzi podle
predkiadaného vynalezu. Dal8i tfidou pouzZitelnych latek jsou
dispergované hydrofobni pevné nebo voskovité Castice. Néktera z
prospésnych ¢&inidel v této tfidé latek jsou zvlhd&ujici Einidla jako
mastné kyseliny, zmék&ovadla, nékteré tuhé filtry proti sluneCnimu
zafeni jako je kyselina p-hydroxybenzoova, antimikrobialni latky jako
triclosan a latky proti akne jako je kyselina salicylova.

Tento ptiklad ilustruje pouziti hydrogeld pro dodavani téchto

pevnych nebo voskovitych hydrofobnich latek za pouZziti smési tuhych

mastnych kyselin jako konkrétniho pfikladu.
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Vyroba roztoku prekurzoru hydrogelu

22 g modifikovaného kukuficného 8krobu (Capsul™ firmy
National Starch & Chemical), 4,4 g karagenanu (Gelcarin GP11™
firmy FMC) a 0,55 g laurylsulfatu sodného (firmy BDH) bylo
rozpusténo v 83,05 g deionizované vody pfi 80 °C. Do uvedeného
roztoku polymeru bylo pfidano 210 g smési roztavenych mastnych
kyselin obsahujici 50 % hmotnostnich Kyseliny palmitove a 48 %
hmotnostnich kyseliny stearové za vytvofeni emulze mastnych kyselin
emulgaci pfi 60 °C. Emulze mastnych kyselin byla potom pfevedena
do mixéru Hobart Kitchen Aid a mixovana za chlazeni za vytvofeni
viskdézni té&stovité emulze mastnych kyselin. Emulze obsahovala

¢astice mastnych kyselin s primé&rem v rozmezi 1 az 40 ym.

Uvedena smés potom byla mixovana se stejnym mnozstvim
roztoku polymeru obsahujiciho 4 % latky Merquat 100 (firmy Calgon),
0,5 % chitosanu (Sea Cure 340 firmy Protan) a 0,4 % kyseliny octové
za vytvofeni prekurzorového roztoku hydrogelu s obsahem

dispergované mastné kyseliny.

Vvyroba hydrogelu extruzi

14 dilG prekurzorového roztoku hydrogelu bylo potom
koextrudovano s 86 dily kapalného ¢isticiho prostifedku z tabulky 3
s pouzitim zpUsobu popsaného v pfikladu 3 za vytvofeni disperze
hydrogelu. Tato disperze se skiadala z €astic gelu nudlickovitého tvaru

stejnomérné rozptylenych v povrchové aktivnim prostiedku.

Priklad 10

Daldi ilustrace hydrogelové disperze obsahujici pevnou mastnou

kyselinu

Tento ptiklad je velmi podobny pfedchazejicimu s tim rozdilem,

Ze byl pouzit rozdilny polymer tvofici gel.
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Vyroba roztoku hydrogelového prekurzoru

22 g modifikovaného kukufiéného Skrobu (Capsul firmy National
Starch & Chemical), 4,4 g karagenanu (Gelcarin GP11 firmy FMC) a
0,55 g laurylsulfatu sodného (firmy BDH) bylo rozpusténo v 83,05 g
deionizované vody pfi 80 °C. Do uvedeného roztoku polymeru bylo
pfidano 210 g roztavené smési mastnych kyselin obsahujici 50 %
hmotnostnich kyseliny palmitové a 48 % hmotnostnich Kkyseliny
stearové a smés byla emulgovana pfi 60 °C za vytvoieni emulze
mastnych kyselin. Emulze mastnych kyselin byla potom pievedena do
mixéru Hobart Kitchen Aid a mixovana za chlazeni za vytvofeni
viskdzni téstovité emulze mastnych kyselin. Emulze obsahovala

gastice mastnych kyselin s primé&rem v rozmezi 1 az 40 ym.

Uvedena smés byla potom smisena se stejnym mnozstvim
roztoku polymeru obsahujicim 10 % hmotnostnich  upiné
hydrolyzovaného roztoku polyvinylalkoholu (Airvol 350™ firmy Air
Product).

Vvroba hydrogelu extruzi

14 dild roztoku hydrogelového prekurzoru bylo potom
koextrudovano s 86 dily kapalného ¢isticiho prostiedku z tabulky 3
s pouzitim zpUsobu popsaného v pfikladu 3 za vytvofeni hydrogelove
disperze. Tato disperze se skladala z ¢astic gelu nudlickovitého tvaru

rovnomé&rné rozptylenych v povrchové aktivnim prostiedku.

Priklad 11

Ukladani mastnych kyselin z kapalného prostifedku pro gisténi

Ukladani mastnych kyselin na kGzi prasete bylo méfeno

metodou plynové chromatografie. Vyfez prasec¢i kGze o rozmérech
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5,08 cm x 5,08 cm byl nejprve omyvan 1 min pfiblizné 0,35 g
kapalného d¢isticiho prostiedku. OSetfend praseci klze byla potom
50 s oplachovana vodou. KiZe byla jednou vysu$ena papirovym
ruénikem, 2 min suSena na vzduchu a potom extrahovana 10 g
heptanu 30 min. Alikvoty heptanového roztoku byly nastfiknuty na
plynovou chromatografii pro stanoveni mnozstvi mastné kyseliny
ulozené na k(zi. Kontrolni vzorek obsahoval 7 dill vody, 7 dild emulze
mastné kyseliny pouzité pro vyrobu disperzi v pfikladech 9 a 10
a 86 dill povrchové aktivniho prostfedku uvedeného v tabulce 3
(pouzitého také pro pfipravu pfikladd 10 a 11). MnoZstvi mastné
kyseliny ulozené z pfikladd 9 a 10 se porovnavaji s kontrolou
v tabulce 8. Vysledky ukazuji, ze z téchto hydrogelovych disperzi se
uklada podstatné mnozstvi mastné kyseliny. Navic, jak je tomu také
u silikonového oleje, pfidavek mastné kyseliny do hydrogelového
prostiedku vyrazné zvySuje jeji ukladani (srovnej pfiklady 9 a 10

s kontrolou).

Tabulka 8

Ukladani mastné kyseliny z hydrogelovych disperzi za podminek

typickych pro gisténi klize

Vzorek No.¥ Ukladani mastné kyseliny |Jg/cm2
Ptiklad 9 5,10
Piiklad 10 4,2
Kontrola® <0,5

? V$echny vzorky obsahovaly 4 % hmotnostni mastné kyseliny
a pro pfipravu vSech vzorkll byla pouzita stejnd emulze mastné

kyseliny.
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b Kontrola byla pfipravena smisenim 7 dild emulze mastné
kyseliny pouzité pro vyrobu pfikladd 9 a 10 se 7 dily vody a potom
smichanim ziskané smési s 86 dily povrchové aktivniho prostifedku
z tabulky 3.

Piiklad 12

Vyroba hydrogelové disperze obsahujici lipid

Roztok roztaveného lipidu byl vyroben zahfatim 30 dild
glycerolu, 15 dilid cholesterolu (Cholesterol USP firmy Croda
Chemicals Ltd.), 7,5 dilG cukerného esteru (Ryoto S270™ firmy
Mitsubishi-Kasei-Foods Corp.) a 7,5 dild kyseliny stearove (firmy
Unichema International) na topné desce o teploté 150 °C. Ciry
roztaveny roztok lipidu byl potom ochlazen na pfiblizn& 98 °C a smisen
s 10 dily neutralizovaného roztoku prostfedku Aculyn 33 (firmy Rohm
& Haas, 2 % hmotnostni, pH: 7,5 - 8,00) a 30 dily roztoku karagenanu
Gelcarin GP11™ (2 % hmotnostni) za vytvofeni prekurzoru

hydrogelové disperze obsahujici cholesterol.

Extruzni zplsob popsany v pfikladu 3 byl pouZit pro pfipravu
disperze s koncentraci 17 % hmotnostnich (2,55 % hmotnostnich
cholesterolu, vztaZzeno na celkovy prostiedek) hydrogelu. Pro pfipravu
byl pouzit stejny povrchové aktivni systém jako v pfikladu 3
(tabulka 3). Ukladani cholesterolu z tohoto prostfedku pro Cisteni bylo
stanoveno jako v pfikladu 13. Pro porovnani bylo pouzito srovnavaciho
pfikladu s obsahem 2,5 % hmotnostnich cholesterolu stejnomérné
dispergovaného v kapalném G&isticim prostfedku. Prostfedek a zplsob

vyroby tohoto srovnavaciho pfikladu jsou uvedeny v tabulce 9 dale.
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Tabulka 9

SloZka % a.i.

Cholesterol 2,50

Kyselina stearova 1,25

Ester sacharozy 1,25

Glycerol 5,00

Genapol ZRO (SLES) 16,0 laurylethersulfat sodny
Amonyl 380BA(CAPB) 2,00 kokamidopropylbetain
Jaguar C-13-S 0,25

NaCl 0,30

Voda a vedlejsi slozky do 100 %

Vyroba

Glycerol, ester sacharoézy, kyselina stearova a cholesterol byly
spolu taveny na topné desce. Povrchové aktivni latky byly smichany
s nadbytkem vody. Povrchové aktivni latky byly pfidany do smési
lipid/glycerol a potom byl pfidan prostfedek Jaguar. Systém byl
nastaven na pH 5,3. Viskozita byla nastavena s pouzitim NaCl na
5000 mPas pfi 10 s a pfi teploté 25 °C.

Ptiklad 13

Ukladani cholesterolu na kizi

Ukladani cholesterolu na praseéi kazi z Cisticich prostiedkd bylo
uréovano nasledujicim zplsobem. 0,25 g disticiho prostiedku bylo
padesatkrat rozetfeno na praseéi kGzi 5 x 5 cm, ktera byla pfedem

namoéena vodovodni vodou. Klize byla potom oplachnuta 10 s
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deionizovanou vodou a osu$ena papirovym ruénikem. Pro extrakci
cholesterolu z kiize pro analyzu byly pouzity 3 mi ethanolu.

MnozZstvi cholesterolu extrahovaného z klze bylo stanoveno
spektrofotometricky. Extrakt ethanolem byl suSen v su$arné pfi 80 °C.
Do vysuseného vzorku bylo pfidano 100 pl methanolu. Do vzorku bylo
pfidano 1000 ul vodné reagencie na cholesterol firmy Sigma a smes
byla ponechana 5 min reagovat s extrahovanym cholesterolem. Vodny
roztok cholesterolu byl potom smisen s 500 pl chloroformu a nalit do
mikrocentrifugaénich zkumavek. Chloroform byl oddé&len z vodného
roztoku centrifugaci zkumavek 5 min pfi 13 000 ot/min. Po centrifugaci
byla pipetovana horni &ira vodna vrstva do kyvet a byla méfena
absorbance pii 500 nm spektrofotometrem a mnoZstvi cholesterolu

extrahovaného z klzZe bylo uréeno pomoci standardni kalibraéni kfivky.

Mnozstvi cholesterolu extrahovaného z kize oSetfené
prostfedkem z pfikladu 12 se porovnava s dvéma kontrolami
v tabulce 10. Data ukazuji, Ze ve srovnani s dvéma kontrolami se u
hydrogelového vzorku z pfikladu 12 dosahuje vyznamného ukladani

cholesterolu.

Tabulka 10

Ukladani cholesterolu ze sprchového gelu

Vzorek No. Ukladani cholesterolu pg/10 cm?
Piiklad 12 48.4
Kontrola 1% 26,5
Kontrola 2% 21,1

3 Kontrola 1 je kapalny G&istici prostfedek obsahujici 2,5 %
hmotnostnich dobfe dispergovaného cholesterolu. Prostfedek

a zpusob vyroby jsou uvedeny v tabulce 9.
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® Kontrola 2 je kapalny d&istici prostfedek neobsahujici

cholesterol. Mnozstvi cholesterolu uvedené v tabulce je cholesterol

extrahovany z klize prasete.

Pfiklad 14

ZpUsobem popsanym v prikladu 3 byl vyroben kapalny
prostiedek pro ¢&isténi obsahujici 10 % hmotnostnich silikonového
hydrogelu (5 % hmotnostnich silikonového oleje z celkového
prostiedku) a 90 % hmotnostnich povrchové aktivniho prostifedku
z tabulky 3 obsahujiciho 0,3 % hmotnostnich pfipravku Antil 141
namisto 0,97 % hmotnostnich. Stejnym zplsobem jak se popisuje
v tabulce 3 byl pfipraven prekurzorovy roztok silikonového hydrogelu
s obsahem 50 % hmotnostnich silikonového oleje 60 Pas, 0,47 %
hmotnostnich karagenanu GP911, 0,155 % hmotnostnich prostfedku
Aculyn-33, 0,31 % hmotnostnich polyvinylalkoholu (Airvol 540 firmy Air
Product) a 24,06 % hmotnostnich vody. Roztok hydrogelového
prekurzoru obsahuje kapicky silikonového oleje o velikosti v rozmezi 5

az 60 uym.

Uginek prostfedku pro ¢&isténi s obsahem silikonového hydrogelu
na pocit uZivatele na kUZi po pouziti prostfedku ve srovnani s
kapalnym prostiedkem pro ¢isténi bez disperze silikonového hydrogelu
byl vyhodnocovan podle nasledujiciho protokolu. Testované misto pro
kazdé hodnoceni je vnitfni povrch pfedlokti. Ruka a pfedlokti byly
pfedem namodeny pod tekouci vodovodni vodou (30 °C) pfiblizné
15 s. Potom bylo na ruku naneseno 3,5 g kapalného prostfedku pro
¢isténi s obsahem hydrogelu a pfislusna paze byla myta 20 s
a oplachnuta pod tekouci vodou po dobu 10 s. Pfedlokti bylo osu$eno
papirovym ruénikem. Postup byl opakovén pro druhou pazi s pouZzitim
stejného prostifedku pro ¢&i$téni neobsahujiciho silikonovy hydrogel.
V8echny testované osoby byly poZzadany o uréeni jejich pocitu na kizi

po pouziti pfipravku. Sedm z osmi testovanych osob citilo rozdil
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v pocitu na k(zi po pouziti a pét z t&chto sedmi osob daly pfednost
pocitu na kdzi u paze oSetfené kapalnym prostfedkem pro cisteéni

obsahujicim silikonovy hydrogel.

Priklad 15

Vyroba hydrogelovych disperzi jako t&lovych miék

Tento piiklad ukazal, ze je mozno pfipravit hydrogelove disperze
s pouzitim vodného roztoku vhodného k péci o kuzi. V tomto pfikladu
byla pro vyrobu hydrogelu pouzita smés vodného roztoku obsahujici
0,9 % hmotnostnich pfipravku Natrosol 250 HHR (hydroxyethylcelul6za
firmy Aqualon), 0,06 % hmotnostnich pfipravku Carbopol C981 (firmy
BF Goodrich), 0,4 % hmotnostnich NazPO4 a 0,05 % hmotnostnich

prostiedku Glydant Plus bez povrchové aktivni latky.

Prekurzorovy roztok hydrogelu vazeliny byl vytvofen smisenim
10 dild vazeliny (Snow White™ firmy Penreco) s 90 dily roztoku
vodného polymeru obsahujiciho 0,6 % hmotnostnich chitosanu
(Seacure 343 firmy Protan), 0,4 % hmotnostnich kyseliny octové
a 1,8 % hmotnostnich pfipravku Jaguar C13S (Rhone-Poulenc) pfi
60°C a 300 ot/min po dobu 15 min s pouzZitim svrchniho
mechanického michadla. Takto pfipravena emulze obsahovala kapi¢ky
vazeliny s velikosti v rozmezi 1 az 30 pm. 25 dild prekurzorového
roztoku hydrogelu vazeliny bylo nastfiknuto do 75 dild vodného
roztoku jehlou 1,628 mm za vytvofeni dlouhych nudlicek hydrogelu.
Vodny prostfedek obsahujici hydrogel vazeliny ve tvaru nudli¢ek byl
potom protladovan sitem o velikosti mesh 200 uym za vytvofeni
hydrogelovych disperzi. Tento vzorek obsahoval velké mékké Castice
hydrogelu s kapickami vazeliny a byl vhodny pro pouZiti k péci o kaZi.
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Pfiklad 16

Vliv podminek vyroby na tvorbu hydrogelu

Tento pfiklad ukazal, Ze tvorba hydrogelovych &astic zavisi na
michacim zafizeni pouzitém pro inkorporaci roztoku hydrogelového
prekurzoru do vodného roztoku. Tento vyhodny zplsob, oznagovany
jako extruze/michani s nizkym stfihem, poskytuje lepsi moznost fizeni
velikosti éastic hydrogelu a dosahuje se lep8iho zachycovani ve vodé

nerozpustného prospésného ¢&inidla v gasticich hydrogelu.

Roztok silikonového hydrogelového prekurzoru byl pfipraven
michanim 30 dild silikonového oleje 60 Pas v 70 dilech roztoku
polymeru obsahujiciho 0,4 % hmotnostnich prostfedku Seacure 343,
0,2 % hmotnostnich kyseliny octové a 2,0 % hmotnostnich prostiedku
Jaguar C13S pii 60 ot/min po dobu 7 min svrchnim mechanickym
michadlem. Takto pfipravena silikonova emulze obsahovala 30 %

hmotnostnich silikonového oleje s velikosti &astic pfiblizné 132 um.

Z tohoto hydrogelu byly pfipraveny dva vodné kapalne
prostiedky pro ¢isténi s rdznou viskozitou. Tyto dva vodné roztoky
s prostfedkem ukazanym v tabulce 11 obsahovaly v8echny 17,5 %
hmotnostnich povrchové aktivnich latek zahu8ténych 0,4 %
hmotnostnimi latky Carbopol ETD 2020 a 0,4 % hmotnostnimi
pfipravku Bentone. Viskozita téchto dvou prostfedkl pro &isténi byla
15 Pas, popfipadé 3,5 Pas a jejich pH bylo pfiblizn& 7,8. Pro vyrobu
hydrogelovych disperzi s velkymi &asticemi byl u té&chto kapalnych
prostfedktl pro &i§téni pouzZit vsadkovy zpisob a zplsob

koextruze/prlitokové michani.

Pii vsadkovém zpUsobu bylo pfidano 15 dild uvedeného
silikonového hydrogelového prekurzorového roztoku do 85 dilt
kapalného disticiho prostfedku a smés byla michana pfi 60 ot/min
15 minut pouZitim svrchniho michadla. Pro koextruzi/pratokové
michani bylo pouzito zafizeni popsané v piikladu 3. 15 dilG roztoku

silikonového hydrogelového prekurzoru bylo koextrudovano s 85 %
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hmotnostnimi kapalného &isticiho prostiedku tryskou pro dvé kapaliny
za vytvofeni dlouhych mékkych nudliek hydrogelu. Pfedem vytvrzene
nudlieky hydrogelu byly potom kontinualné protladovany priatokovym
michacim zafizenim s nizkymi stfiznymi silami rychlosti 20 ml/min pro
rozbiti hydrogelovych nudli¢ek na ¢&astice hydrogelu. Pro rozbijeni
hydrogelovych nudli¢ek byla pouzita dvé rdzna pratokova misici
zafizeni. Jednim je staticky pritokovy mixér o priméru 0,64 cm a
délce 15,2 cm. Druhy pritokovy mixér obsahoval dvé identicka sita
s velikosti otvorl pfiblizné 200 pm. Velikost hydrogelovych castic a
procenta silikonového oleje zachycena uvniti ¢astic hydrogelu jsou
uvedeny v tabulce 12. Vysledky jasné ukazaly, Ze u zplsobu
koextruze/pratokové michani bylo dosazeno mnohem lep$iho fizeni
velikosti hydrogelovych ¢astic a dosahlo se také mnohem lepsiho
zachyceni oleje uvnitf vytvofenych hydrogelovych ¢&astic nez pfi

zplsobu pfimého vsadkového michani.
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Kapalny prostiedek pro giSténi z pfikladu 16

Surovina Dodavatel Prostfedek Prostiedek
pro ¢isténi pro gisténi
s nizkou s vysokou
viskozitou viskozitou
Tergobetaine F™ Goldschmidt 26,7 % 26.7 %
Standapol EA-2L™ Henkel 18,0 % 18,0 %
Jodapon CI-ADH™ PPG-Mazer 5,8 % 5,8 %
DC3501 Dow Corning 1,0 % 1,0 %
silikonovy vosk
Bentone Clay Rheox 0,4 % 04 %
Carbopol ETD2020 BF Goodrich 0,45 % 0,45 %
Glycerol Fisher 2,5% 2,5 %
Izopropanol 2,0 % 0%
Parfém Givaudan-Roure 1,0 % 1,0 %
Glydant Plus Lonza 0,2 % 0,2 %
Deionizovana voda do 85 % do 85 %
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Velikost ¢astic hydrogelu a procento oleje zachyceného v pfikladu 16

Prostfedek pro €isténi Prostiedek pro €isténi
s nizkou viskozitou s vysokou viskozitou
Velikost % zachyce- Velikost % zachyce-
¢astic gelu ného oleje | castic gelu ného oleje
Pfimé 392 ym 68 % >710 ym 41 %
michani
Koextruze/ 230 ym 85 % 140 pym 75 %
staticky
mixér
Koextruze/ 306 um 88 % 326 ym 84 %
sito

Zastupuje:
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PATENTOVE NAROKY

Vodny prostfedek, vyznadujici se tim,

Z e obsahuje:

(a) 40 az 95 % hmotnostnich vodného roztoku s obsahem 5 az

50 % povrchové aktivni latky a s viskozitou vétsi nez 0,3 Pas; a
(b) 5 az 60 % hmotnostnich hydrogelové soustavy obsahujici:

() 0,1 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy
alespont jednoho polymeru rozpustného ve vodé, kde tento
polymer se pfi vioZzeni do vodného roztoku podle odst. (a)

stane nerozpustnym;

(i) 0,2 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy
polymeru rozpustného ve vodé a rozpustného nebo

dispergovatelného ve vodném roztoku podle odst. (a); a

(iii) 1,0 az 60 % ve vodé nerozpustného prospé&sného

ginidla zachyceného v siti vytvofené sloZzkami (i) a (ii);

kde &astice prospés$ného ¢&inidla (iii) maji velikost 0,2 az
200 um;

kde ¢astice hydrogelu jsou vétsi nez 25 ym;

kde velikost &astic hydrogelu (b) je vétSi neZ velikost &astic
prospé&sného Einidla, a kde prostfedek obsahujici hydrogel je
vytvofen nastfiknutim roztoku prekurzoru hydrogelu do
vodného roztoku nebo koextruzi roztoku prekurzoru hydrogelu

ve vodném roztoku.

Prostfedek podle naroku 1, vyznadujici se tim,

72 e polymer podle odstavce (i) se stane nerozpustnym pfi
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uvedeni do styku s vodnym roztokem z odstavce (a) tvorbou

gelu plsobenim tepla.

Prostifedek podle naroku 1 nebo 2, vyznacdujici se
tim, Ze uvedeny polymer vytvafejici gel se voli ze
skupiny polysacharidl vytvafejicich gel, jako je napfiklad
karagenan nebo agar, proteinl vytvarejicich gel jako je

napfiklad Zelatina a teplem gelujicich syntetickych polymer.

Prostfedek podle nékterého z narokd 1 az 3,
vyznacdujici se tim, Ze uvedenym polymerem
vytvarejicim gel je synteticky polymer zvoleny ze skupiny N-
akrylamidd a homo- nebo kopolymer( polymerd s obsahem
polyakrylatl nebo metakrylatd obsahujicich akrylovy nebo
metakrylovy ester alkoholu s dlouhym rozvétvenym nebo

pifimym Fetézcem.

Prostiedek podle nékterého z narokd 1 az 4,
vyznadujici se tim, Ze polymer podle
odstavce (i) se stane nerozpustnym pfi uvedeni do styku s
vodnym roztokem podle odstavce (a) srazenim nebo
koacervaci, pfiemz srazeni nebo koacervace jsou s vyhodou
zpUsobeny zménou pH, a kde polymerem (i) citlivym na pH

vodného roztoku je s vyhodou polyglukosamin.

Prostiedek podle naroku 1, vyznadujici se tim,
7 e srazeni nebo koacervace jsou zplUsobeny zménou
koncentrace elektrolytu, pfiéemz polymer (i) citlivy na
koncentraci elektrolytu vodného roztoku je zvolen s vyhodou
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z polyvinylalkoholu s molekulovou hmotnosti véts$i nez 13 000
a stupném hydrolyzy 78 az 100 %; a hydroxyalkylcelul6zy.

Prostfedek podle naroku 1, vyznadujici se tim,
7 e polymer podle odstavce (i) se stane nerozpustnym
zesiténim pusobenim zesitujiciho ¢inidla pfitomného ve

vodném roztoku podle odstavce (a).

Prostfedek podle naroku 1, vyznadujici se tim,

7 e polymer modifikujici vlastnosti (ii) se voli ze skupiny:
(a) akrylové polymery obsahujici karboxylovou kyselinu;

(b) neiontové polymery zvolené ze skupiny polyvinylalkohol,
polyvinylpyrrolidon, modifikovany kukufiény 8krob a hydroxy-

alkylcelul6za nebo hydroxyalkylmethylceluloza; a

(c) kationtové polymery.

Pouziti prostfedku podle nékterého z pfedchazejicich naroki
v produktu nebo krému pro &isténi té€la nebo péci o kizi.

ZplGsob vyroby vodného prostfedku obsahujiciho Castice

hydrogelu nasledujiciho sloZeni:

(a) 0,1 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy alesporfi
jednoho polymeru rozpustného ve vodé, kde tento polymer se
pfi vloZzeni do uvedeného vodného roztoku stane

nerozpustnym;

(b) 0,2 az 30 % hmotnostnich hydrogelové soustavy polymeru
rozpustného ve vodé a rozpustného nebo dispergovatelného ve

vodném roztoku; a
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(c) 1,0 az 60 % ve vodé nerozpustného prospé&3ného Cinidla
zachyceného v siti vytvofené (a) a (b);

kde uvedené d¢astice prospésSného ¢&inidla (c) maji velikost

¢astic 0,2 az 200 um;
kde &astice uvedeného hydrogelu jsou vétsi nez 25 ym; a

kde velikost &astic hydrogelu je vétsi nez velikost Castic
prospésného ¢&inidla; vyznadujici se tim,

Zz e zahrnuje kroky:

(i) rozpus$téni polymeru (a) a (b) za vytvofeni roztoku polymeru

ve vodé,

(i) dispergovani slozky (c) do roztoku polymeru za vytvofeni

roztoku prekurzoru hydrogelu;

(iii) vytvofeni vodného roztoku obsahujiciho 40 az 95 %
hmotnostnich vodného roztoku s obsahem 5 az 50 %
hmotnostnich povrchové aktivni latky a s viskozitou vétsi nez
0,3 Pas takovym zplGsobem, Ze prvni polymer (a) neni
rozpustny a druhy polymer (b) je rozpustny nebo
dispergovatelny ve vodném roztoku;

(iv) spojeni roztoku prekurzoru hydrogelu a vodného roztoku
vstfiknutim roztoku prekurzoru hydrogelu do vodneho roztoku
nebo koextruzi roztoku prekurzoru hydrogelu ve vodném
roztoku za vytvoieni dlouhych nudli¢ek hydrogelu, které se
tvofi pfi styku prekurzoru hydrogelu s vodnym roztokem,
pfidemZ tyto nudlicky jsou dostate¢né& odolné pro zachyceni
prospé&$ného ¢inidla av8ak dostateéné meékké, aby snadno

praskly pfi naneseni na substrat; a

(v) rozbiti  uvedenych nudli¢ek na  Castice  pomoci

mechanického michadla nebo pratokového mixéru.



11.

Zpusob podle naroku 10, vyznadujici se tim,
Z e piivedeni prvniho polymeru (a) do nerozpustného stavu
se zplsobi tvorbou gelu plGsobenim tepla, srazenim nebo

koacervaci nebo zesité&nim.

Zastupuje:
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Anotace P

Nazev vynalezu: Vodny

5 Vynalez se tyka disperzi/€astic hydrogelu schopnych zachytit ve

vodé nerozpustné prospésné Cinidlo a zarove_hladce se rozpadat pro
dosaZeni pozadovanych uzZivatelskych vlastnostiNPopisuje se take

zplsob vyroby disperzi/éastic hydrogelu.



10,000

5,000

<< 3,000f
2,000

1,000

500
300

2004 5 3 s 7

Pevnost gelu (102 N/c

Koncentrace karagenanu (% hmotnostnich)

Obr. 2

900
850 [Karagenan]=2 % hmot.
~ 800f Zvolené rozmezi
£ (Karagenan/Acrysol
. S 7501 . = 3/1 - 2/1)
S 700t /
2 650}
o
2 6001
> 1 I 1 [l ’
S 850575 1 15 2 25

Koncentrace Acrysolu (% hmotnostnich)



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

