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Verfahren zur Herstellung eines agglomerierte Teilchen enthaltenden Zahnpflegemittels sowie
Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens.

@ Ein Zahnpflegemittel, das sichtbare, funktionelle,
agglomerierte Teilchen aufweist, die ein wasserunlés-
liches pulvriges funktionelles Material und in Wasser
unldsliche, in Ethanol 1dsliche Ethylcellulose enthalten,
wird hergestellt. Dabei stellt man zuerst mindestens einen
alle Komponenten des Zahnpflegemittels enthaltenden
Strom aus einer gel- oder pastenférmigen Dentalzusam-
mensetzung her. In diesem Strom macht das gelbildende
Mittel die Oberfléche fiir die agglomerierten Teilchen kleb-
rig. Die agglomerierten Teilchen werden auf die Ober-
fliche des Stromes gerichtet, um sie dort zu dispergieren.
Die Menge der Teilchen reicht dabei nicht aus, um die
Oberfliche der Dentalzusammensetzung zu bedecken.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung eines Zahnpflegemittels, das
funktionelle, agglomerierte Teilchen aufweist, die ein wasser-
unlésliches pulvriges funktionelles Material und in Wasser
unldsliche, in Ethanol 16sliche Ethylcellulose enthalten, da-
durch gekennzeichnet, dass man mindestens einen Strom aus
einer gelférmigen oder pastenformigen Dentalzusammenset-
zung herstellt, die Wasser, ein Feuchthaltemittel, ein Reini-
gungsmittel, Poliermittel, Aromastoffe und ein gelbildendes
Mittel enthilt, das die Oberfliche der Zusammensetzung fiir
die agglomerierten Teilchen klebrig macht, wobei die Den-
talzusammensetzung den grosseren Teil des Zahnpflegemit-
tels ausmacht, einen Strom von im Zahnpflegemittel zu ver-
teilenden agglomerierten Teilchen herstellt, diesen auf die
Oberfliche des Stroms der Dentalzusammensetzung richtet
und die relativen Beschickungsgeschwindigkeiten und Antei-
le der Strome aus Dentalzusammensetzung und im Zahn-
pflegemittel zu dispergierenden agglomerierten Teilchen
steuert, so dass, wenn der Strom aus agglomerierten Teil-
chen mit dem Strom aus Dentalzusammensetzung in Beriih-
rung kommt, die agglomerierten Teilchen nicht ausreichen,
um die Oberfliche der Dentalzusammensetzung zu bedek-
ken, die agglomerierten Teilchen am Strom der Dentalzu-
sammensetzung festhaften und ein Zahnpflegemittel erhalten
wird, das verteilt die agglomerierten Teilchen in der ge-
wiinschten Menge enthilt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man soviele agglomerierte Teilchen einsetzt, dass siein
dem fertigen Zahnpflegemittel 0,1 bis 10 Gew.-% ausma-
chen.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der Strom aus einem Gelband besteht und alle Bestand-
teile des Zahnpflegemittels mit Ausnahme der im Zahnpfle-
gemittel zu verteilenden agglomerierten Teilchen enthilt, das
Gelband durch Hindurchpressen durch eine geeignet ge-
formte Offnung hergestellt wird und in einer Richtung mit
horizontaler Komponente fliesst, der Strom aus agglome-
rierten Teilchen Teilchengrdssen aufweist, die einer lichten
Maschenweite von 2,00 mm bis 0,177 mm entsprechen, die
agglomerierten Teilchen in Form eines fallenden Vorhanges
vorliegen, der so ausgerichtet ist, dass er nach unten in einer
Weise auf das Gelband fillt, dass die agglomerierten Teil-
chen gleichmissig iiber einen wesentlichen Teil der Breite des
fliessenden Gelbandes verteilt und von ihm festgehalten wer-
den, die Teilchen jedoch nicht ausreichen, um mehr als die
Hilfte der Oberfliche des Bandes zu bedecken, die den fal-
lenden Teilchen ausgesetzt ist, das Gelband mit den anhaf-
tenden agglomerierten Teilchen in einem unter Vakuum ste-
henden Behilter gesammelt und aus diesem kontinuierlich
entfernt wird, wenn weiteres, agglomerierte Teilchen enthal-
tendes Gel in diesen eintritt.

4, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man eine Vielzahl von bandférmigen Stromen aus einer
gelférmigen oder pastenformigen Dentalzusammensetzung
herstellt, die den grosseren Anteil des Zahnpflegemittels aus-
macht, einen Strom agglomerierter, im Zahnpflegemittel zu
verteilender Teilchen herstellt, diesen Strom aus agglome-
rierten Teilchen auf die Oberfldche mindestens eines der
Strome aus gelfdrmiger oder pastenformiger Dentalzusam-
mensetzung richtet und die relativen Beschickungsgeschwin-
digkeiten und Anteile der gelférmigen oder pastenformigen
Dentalzusammensetzung und der in ihr zu dispergierenden
agglomerierten Teilchen steuert, so dass, wenn der in Form
eines Vorhanges fallende Strom aus agglomerierten Teilchen
mit dem Strom aus gelférmiger oder pastenférmiger Zusam-
mensetzung in Beriihrung tritt, die agglomerierten, am Gel-
band oder Pastenband haftenden Teilchen nicht ausreichen,
um die Oberfliche des Bandes zu bedecken, und mindestens
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zwei der Vielzahl der Stréme der Dentalzusammensetzung
mit ihren grosseren Oberfldchen zusammenbringt, um die
agglomerierten Teilchen zwischen ihnen einzuschliessen.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet,
dass die Strome aus gelférmiger oder pastenférmiger Den-
talzusammensetzung aus einem Paar von Gelbdndern beste-
hen, die kontinuierlich in teilweise entgegengesetzten Rich-
tungen mit horizontalen Komponenten fliessen, und den
Strom aus agglomerierten Teilchen so ausrichtet, dass er
nach unten auf eines der fliessenden Gelbénder fallt und die
Menge der agglomerierten Teilchen in dem fallenden Vor-
hang nicht ausreicht, um mehr als die Halfte der ihm ausge-
setzten Oberfliche des Bandes zu bedecken.

6. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens geméss
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sie Mittel zur Er-
zeugung mindestens eines gelférmigen oder pastenformigen
Stroms aus Dentalzusammensetzung aufweist, Mittel zur Er-
zeugung eines Stroms aus im Zahnpflegemittel zu verteilen-
den agglomerierten Teilchen und zur Ausrichtung dieses
Stroms auf eine Oberfliche des Stroms der Dentalzusam-
mensetzung, die die agglomerierten Teilchen festhilt, und
Mittel zur Steuerung der relativen Beschickungsgeschwin-
digkeit und Anteile der Dentalzusammensetzung und der in
ihr zu dispergierenden agglomerierten Teilchen, so dass,
wenn der Strom aus agglomerierten Teilchen mit dem Strom
aus Dentalzusammensetzung in Berithrung tritt, die agglo-
merierten Teilchen nicht ausreichen, um die Oberfldche der
Dentalzusammensetzung zu bedecken, und die agglomerier-
ten Teilchen auf dem Strom der Dentalzusammensetzung
haften.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich-
net, dass die Mittel zur Erzeugung des Stromes aus gelférmi-
ger oder pastenformiger Dentalzusammensetzung ein Gel-
band erzeugen und einen Extruder zum Ausziehen des Gel-
bandes in einer Richtung mit horizontaler Komponente um-
fassen, die Mittel zur Erzeugung des Stromes aus agglome-
rierten Teilchen einen Vorhang aus diesen Teilchen bilden
und eine Schnecken- oder Schraubenfordervorrichtung und
Mittel zur Verteilung der zugefiihrten agglomerierten Teil-
chen in einen Vorhang von etwas geringerer Breite als die
60cite des Gelbandes umfassen und die Vorrichtung einen
Behilter aufweist, iiber dem oder in dem die Mittel zum
Ausziehen des Gels und die Mittel zur Erzeugung des Vor-
hanges aus agglomerierten Teilchen angeordnet sind.

8. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich-
net, dass die Mittel zur Erzeugung des Vorhanges aus agglo-
merierten Teilchen diese Teilchen nach unten richten, so dass
sie als senkrechter Vorhang auf das Gelband fallen, der Be-
hilter eine Auslasséffnung an seinem Boden aufweist, und
die Mittel zur Erzeugung des Gelbandes dieses so ausrichten,
dass, nachdem die agglomerierten Teilchen mit dem Gel-
band in Beriihrung getreten sind und von diesem festgehal-
ten werden, dieses senkrecht zum Auslass des Behdlters fillt,
und die Vorrichtung Mittel umfasst, die den Behélter unter
Vakuum halten, ferner eine Schraubenpumpe und einen sta-
tischen Mischer, wobei die Schraubenpumpe in Verbindung
mit dem Auslass aus dem Behilter, in dem das agglomerierte
Teilchen enthaltende Zahnpflegemittel hergestellt wird, so
angeordnet ist, dass das Zahnpflegemittel, ohne dass die ag-
glomerierten Teilchen im Zahnpflegemittel zerfallen oder ge-
16st werden, kontinuierlich aus dem Behélter und durch den
statischen Mischer zu einer Tubenabfiillvorrichtung ge-
pumpt werden kann, ohne dass das Aussehen der agglome-
rierten Teilchen in zu beanstandender Weise verdndert wird.

9. Vorrichtung nach Anspruch 6 zur Durchfithrung des
Verfahrens nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass
sie Mittel zur Erzeugung einer Vielzahl von Strémen aus gel-
formiger oder pastenformiger Dentalzusammensetzung um-



fasst, Mittel zur Erzeugung eines Stromes aus im Zahnpfle-
gemittel zu verteilenden agglomerierten Teilchen und zur
Ausrichtung dieses Teilchenstroms auf eine Oberfldche eines
Stroms aus gelfdrmigem oder pastenférmigem Dentalmate-
rial, Mittel zur Steuerung der relativen Beschickungsge-
schwindigkeiten und der Anteile des gelférmigen oder pa-
stenférmigen Dentalmaterials und der in ihm zu verteilenden
agglomerierten Teilchen, so dass, wenn der Vorhang aus ag-
glomerierten Teilchen mit dem Gel- oder Pastenstrom in Be-
rithrung kommt, die agglomerierten, am Gel- oder Pasten-
strom haftenden Teilchen nicht ausreichen, um die Oberfli-
che dieses Stroms, die dem fallenden Vorhang aus agglome-
rierten Teilchen ausgesetzt ist, zu bedecken, und Mittel zur
Ausrichtung eines getrennten Gelstroms zur Haftung mit
dem Gel, auf dem die agglomerierten Teilchen abgelagert
wurden, so dass die Teilchen zwichen beiden Stromen einge-
schlossen werden.

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich-
net, dass die Mittel zur Erzeugung von Strémen der Dental-
zusammensetzung ein Paar von Gelb4ndern bilden, die kon-
tinuierlich in Richtungen mit horizontalen Komponenten
fliessen, die Mittel zur Erzeugung eines Stromes aus agglo-
merierten Teilchen und ihrer Ausrichtung auf die Oberflache
eines Gelbandes die agglomerierten Teilchen in Form eines
Vorhanges nach unten auf ein fliessendes Gelband fallen las-
sen und die Mittel zur Steuerung der relativen Beschickungs-
geschwindigkeiten und Anteile des Gels und der agglome-
rierten Teilchen diese so steuern, dass die Menge der in
Form eines Vorhanges fallenden agglomerierten Teilchen
nicht ausreicht, um mehr als die Hélfte der diesem Vorhang
ausgesetzten Oberfliche des Bandes zu bedecken.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung ei-
nes agglomerierte Teilchen enthaltenden Zahnpflegemittels
sowie Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens.

Die genannten im Zahnpflegemittel vorhandenen agglo-
merierten funktionetlen Teilchen enthalten ein in Wasser un-
16sliches pulvriges funktionelles Material, wie ein Zahnpo-
liermittel, und in Wasser unlosliche, in Ethanol 18sliche
Ethylcellulose, vorzugsweise zusammen mit einem wasser-
16slichen Bindemittel, wie Polyvinylpyrrolidon. Das Zahn-
pflegemittel ist vorzugsweise in durchscheinenden oder
durchsichtigen Behiltern enthalten, so dass die agglomerier-
ten Teilchen in dem Zahnpflegemittel aus einem durchschei-
nenden oder durchsichtigen Gel erkennbar sind. Um er-
wiinschte visuelle Effekte zu erzielen, haben die Teilchen ge-
wohnlich eine Farbe, die sich vom iiblichen Zahnpflegemittel
abhebt.

Zahnpasten und Gele, die farblich kontrastierende Teil-
chen enthalten, sind bereits bekannt. Obgleich diese Teilchen
in einigen Féllen in erster Linie eine dsthetische Wirkung er-
zielen sollen, kdnnen sie funktionelle Komponenten, wie Po-
liermittel enthalten. Es sind auch verschiedene Zahnpflege-
mitte] bekannt, die Teilchen enthalten, die zu Anfang fithi-
bar sind, wihrend des Zdhnebiirstens jedoch unfiihlbar wer-
den. Obgleich diese Produkte Zustimmung gefunden haben,
hat es sich als erwiinscht erwiesen, eine andere Art von ge-
sprenkelten Zahnpflegemitteln auf den Markt zu bringen, in
denen wie bei den erfindungsgeméss herstellbaren Zahnpfle-
gemitteln die Teilchen, obgleich sie leicht erkennbar sind und
getrennt vorliegen, von Anfang an und auch wihrend des
Zihnebiirstens unfiihibar sind.

Zahnpflegemittel, die sichtbare und fiihlbare, im wesent-
lichen wasserunlésliche, agglomerierte Teilchen von Polier-

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

657715

mitteln enthalten, wurden bereits beschrieben. Auch Binde-
mittel wurden schon zur Herstellung solcher Teilchen ver-
wendet, und unter den wasserldslichen Bindemitteln wurden
Methylcellulose und Polyvinylpyrrolidon (PVP) erwihnt.
Methylcellulose ist jedoch wasserldslich und ergibt daher
keine Teilchen, die wihrend der langwierigen Verarbeitung
unversehrt bleiben. Ein Zahnpflegemittel, das eingekapselte
Siissungsmittel enthilt, wurde ebenfalls schon beschrieben.
Als Uberzug fiir das Siissungsmittel unter Bildung von Kii-
gelchen wurde unter einer Vielzahl anderer Materialien
Ethylcellulose als brauchbar angegeben. Wasserldsliche und
wasserunlosliche Bindemittel fiir Teilchen zum Einarbeiten
in Zahnpflegemittel wurden schon zusammen genannt, dabei
wurde Ethylcellulose jedoch nicht erwidhnt. Es wurden auch
schon Formulierungen fiir Zahnpasten angegeben, die di-
spergiert sichtbare agglomerierte Teilchen aus Zahnpolier-
mittel enthalten, wobei die Vorteile von sowohl wasserlésli-
chen als auch wasserunldslichen Agglomerierungs- oder Bin-
demittetn erkannt, Ethylcellulose aber nicht als Bindemittel
vorgeschlagen wurde. Schliesslich ist die Einkapselung von
Natriumfluorid in Mikrokapseln aus niederer Alkylcellulose,
wie Ethylcellulose und die Dispergierung dieser Kapseln in
einem Zahnpflegemittel bekannt. Hieraus ergaben sich je-
doch keine Vorschlége fiir die Agglomerierung von Materia-
lien zur Herstellung von Teilchen fiir die Einarbeitung in
Zahnpflegemittel.

Ethylcellulose, die in Wasser unléslich, in Ethanol aber
16slich ist, wird als Agglomerierungsmittel fiir ein funktio-
nelles, in Wasser unlosliches pulvriges Material zur Herstel-
lung von Teilchen mit verbesserten Eigenschaften fiir die
Einarbeitung in Zahnpflegemittel verwendet.

Die bekannten, mit wasserloslichen Bindemitteln, wie
Methylcellulose hergestellten agglomerierten Teilchen kén-
nen wéhrend der Verarbeitung nach dem Einmischen in die
anderen Komponenten des Zahnpflegemittels, wie zuvor
formulierte Gele oder Pasten, zerfallen, wenn das gespren-
kelte, die Teilchen enthaltende Zahnpflegemittel zu lange in
der Verarbeitungsvorrichtung gehalten wird, was passieren
kann, wenn mechanische Storungen zu einem Ausfall der
Vorrichtung fithren. Eine solche Beeintrichtigung der Teil-
chen kann eintreten, weil die Zahnpflegemittel Wasser ent-
halten, das die wasserloslichen Bindemittel der aggregierten
Teilchen 16sen und zu einer Trennung der Einzelteilchen der
Aggregate fiihren kann. Die Losung des Bindemittels kann
in solchen Fillen durch eine sofortige Verarbeitung auf ei-
nem Minimum gehalten werden. Wenn jedoch Stockungen
und damit lingere Verarbeitungszeiten eintreten, kénnen
Produktverluste verursacht werden. Aggregierte Teilchen fiir
Zahnpflegemittel, die mit in gewohnlichem Wasser unlsli-
chen Bindemitteln hergestellt werden, wie sie jedoch ohne
Hinweis auf die Verwendung von Ethylcellulose bekannt
sind, sind nach ihrer Dispergierung in Zahnpflegemittelgelen
oder -pasten fithlbar. Obgleich dies oft erwiinscht sein kann,
ist dies fiir einige Zahnpflegemittel, z. B. fiir solche fiir die
Verwendung durch Personen mit empfindlichem Zahnfleisch
nicht der Fall.

Mit der in den agglomerierten Teilchen als Bindemittel
enthaltenen Ethylcellulose bleibt die Unversehrtheit der ag-
gregierten Teilchen in erfindungsgemass herstellbaren, wiss-
rigen Zahnpflegemitteln ausreichend lange erhalten, um die
Verarbeitung nach der Einarbeitung der aggregierten Teil-
chen in das Zahnpflegemittel zu ermdglichen. Vermutlich
aufgrund der Gegenwart von Komponenten im Zahnpflege-
mittel, die die aggregierten Teilchen bei der Lagerung zu er-
weichen scheinen, wie Geschmacksstoffe und in einigen Fil-
len oberflichenaktive Mittel, werden die aggregierten Teil-
chen im Zahnpflegemittel wihrend der Lagerung ausrei-
chend erweicht, so dass sie, obgleich sie als solche unversehrt
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und in ihrem Aussehen getrennt voneinander erhalten blei-
ben, bis das Produkt verwendet wird, unfithlbar sind und
beim Zihnebiirsten leicht zerfallen.

In einigen bevorzugten Formulierungen, z.B. solchen,
die geringere Anteile an Geschmacksstoffen (und Zahnreini-
gungsmitteln sowie anderen Lésungsmitteln oder lipophilen
Substanzen) enthalten knnen, oder in Zahnpflegemitteln,
die Materialien mit geringerer Losungsfihigkeit (fiir die
Ethylcellulose) enthalten, kann die Gegenwart eines Hilfs-
bindemittels, das in Wasser 18slich ist, z. B. von Polyvinyl-
pyrrolidon zu der gewiinschten Unfiihlbarkeit fiihren. Auch
dann bleiben die aggregierten Teilchen aufgrund der Gegen-
wart der Ethylcellulose unversehrt.

‘Wenn einmal hergestellt, vorzugsweise in einem Verfah-
ren, bei dem ein wasserunldsliches funktionelles Material in
Pulverform (oder eine Mischung aus dem funktionellen Pul-
ver und einem wasserldslichen Bindemittel) mit einer Losung
der in Wasser unldslichen Ethylcellulose in einem fliichtigen
Losungsmittel «befeuchtet», verdichtet, in Teilchenform
iibergefiihrt und dann getrocknet wird, kdnnen die aggre-
gierten Teilchen in kontrollierter Form auf einen Strom des
Zahnpflegemittels gerichtet, an diesem zur Haftung gebracht
und gleichmissig verteilt werden, vorzugsweise unter Ver-
wendung bestimmter Vorrichtungen.

Die funktionellen agglomerierten Teilchen fiir die Einar-
beitung in Zahnpflegemittel bestehen aus Agslomeraten ei-
nes in Wasser unléstichen pulvrigen funktionellen Materials
und in Wasser unldslicher, in Ethanol 18slicher Ethylcellulo-
se, wobei manchmal vorzugsweise auch ein wasserldsliches
Bindemittel vorhanden ist.

Die funktionellen agglomerierten Teilchen enthalten zwei
wesentliche Komponenten, ndmlich ein in Wasser unlosli-
ches pulvriges funktionelles Material und in Wasser unlsli-
che, in Ethanol 16sliche Ethylcellulose. Die erste stellt das
funktionelle, Substanz verleihende Material und die zweite
das Bindemittel dar. Es kénnen zahlreiche funktionelle Ma-
terialien, die alle in Wasser unl6slich oder zumindest wenig
16slich sind, verwendet werden, einschliesslich firbender
Substanzen, wie Pigmente, Germizide, [onenaustauscher,
polymere Materialien, (die andere aktive Komponenten,
manchmal wasserldsliche Substanzen enthalten kdnnen) und
Geschmacksstoffe. Bevorzugt wird jedoch, dass das funktio-
nelle Grundmaterial fiir die agglomerierten Teilchen ein Po-
liermittel ist oder einen grésseren Anteil davon enthilt. Von
den Poliermitteln, die normalerweise in trockener Pulver-
form fiir die Herstellung der agglomerierten Teilchen ver-
wendet werden, werden die folgenden bevorzugt: Dicalcium-
phosphat, Tricalciumphosphat, unldsliches Natriummeta-
phosphat, Aluminiumoxid, Siliciumdioxid, Magnesiumcar-
bonat, Calciumcarbonat, Calciumpyrophosphat, Bentonit
und Zirkonsilikat sowie geeignete Gemische dieser Substan-
zen. Sowohl wasserfreie oder calcinierte Formen dieser Ma-
terialien, wie calciniertes Aluminiumoxid, und hydratisierte
Formen, wie Dicalciumphosphatdihydrat kénnen verwendet
werden. Oft werden jedoch die wasserfreien oder calcinierten
Materialien bevorzugt. Da die Agglomerate gewdhnlich in
erwiinschter opaker Form vorliegen, ist es nicht notwendig,
dass ihre Brechungsindices mit denen des Trigers (ein-
schliesslich anderer Komponenten) fiir das Zahnpflegemittel
iibereinstimmen. Jedoch kdnnen auch «transparente» Polier-
mittel mit einem solchen Brechungsindex von z. B. 1,44 bis
1,47 verwendet werden, um transparente oder durchschei-
nende agglomerierte Teilchen zu erhalten, die zur Herstel-
lung eines klaren, Poliermittel enthaltenden Gelzahnpflege-
mittels verwendet werden konnen. Solche «transparente»
Poliermittel umfassen vorzugsweise kolloidale Kieselsuren
und solche, die unter dem Warenzeichen Syloid, als Syloide
63, 65, 72 und 74 vertrieben werden, sowie unter dem Wa-
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renzeichen Santocel, als Santocel 100 und als Zeo 49, 113
und 119 sowie als Zeodent. Auch synthetische Alkalimetall-
aluminosilikatkomplexe kénnen besonders brauchbar sein,
da ihre Brechungsindices denen der Triiger fiir die Zahnpfle-
gemittel, einschliesslich Wasser, Glycerin, Sorbit und gelbil-
dender Mittel, wie sie normalerweise fiir die Herstellung von
Zahnpflegemitteln verwendet werden, sehr nahe kommen.

Deas fiir die Herstellung der agglomerierten Teilchen ver-
wendete wasserunl0sliche, pulvrige funktionelle Material hat
normalerweise eine Teilchengrdsse von 0,5 bis 20 pm, vor-
zugsweise von 1 bis 10 pm und insbesondere von 2 bis 8 pm.
In einigen Fillen kdnnen jedoch gréssere Teilchen verwendet
werden, z.B. wenn wihrend der Agglomerierung eine Teil-
chengrdssenverringerung eintritt, wie dies beim Mischen vor
der eigentlichen Agglomerierung der Fall sein kann.

Das Bindemittel fiir die agglomerierten Teilchen ist
Ethylcellulose. Dieses wirksame Bindemittel ist in Wasser
unléslich, in Ethanol jedoch 16slich und allméhlich 18slich in
einem wissrigen Glycerin-Sorbit Medium, das auch «Lo-
sungsmittel» fiir sie enthilt, wie Geschmacksstoffe und ober-
flichenaktive Mittel, die gewohnlich in erfindungsgemassen
Zahnpflegemitteln enthalten sind. Diese Ethylcellulose hat
gewdhnlich einen Ethoxygehalt von etwa 45 bis 50%, vor-
zugsweise von 48 bis 50% oder 48 bis 49,5%. Bei einer be-
vorzugten Ethylcellulose, wie sie von der Dow Chemical
Company unter dem Warenzeichen Ethocel Standard 10
Premium Ethyl Cellulose vertrieben wird, betriigt der Eth-
oxygehalt 48,0 bis49,5%, die Viskositit 0 bis 11 10~3Pas, der
Feuchtigkeitsgehalt maximal 2%, der Chloridgehalt als
NaCl maximal 0,15% und der Aschegehalt maximal 0,15%.

Ethylcelluloseharze, die sich als Bindemittel fiir die ge-
nannten agglomerierten Teilchen eignen, sind im Handel als
weisse bis hellgelb-braune kérnige Pulver mit einem Verethe-
rungsgrad von 2,25 bis 2,58 Ethoxygruppen je Anhydroglu-
coseeinheit erhéltlich, was einem Ethoxygehalt von 45,0 bis
49,5 Gew.% entspricht.

Bevorzugte Materialien haben einen Ethoxygehalt von
48,0 bis 49,5 Gew. %, weniger bevorzugte Materialien einen
Ethoxygehalt von 45,0 bis 46,5%. Selbstverstindlich sind
diese Produkte in verschiedenen Viskosititen erhiltlich, ge-
wohnlich von 3 bis 110 10 —3 Pas, wobei die viskoseren Mate-
rialien weniger bevorzugt sind. Die bevorzugte oder «Stan-
dard»-Qualitdt der Ethylcellulose ist in aromatischen Koh-
lenwasserstoffen, hydroaromatischen Kohlenwasserstoffen,
chlorierten aliphatischen Kohlenwasserstoffen und Naval-
substanzen 16slich. Sie ist auch 16slich in einwertigen alipha-
tischen Alkoholen, wie Ethanol; in einwertigen zyklischen
Alkoholen, wie Benzylalkohol, Phenylethylalkohol und Kie-
fernol; in Etheralkoholen, wie Glycolethern; in Ethern, wie
Diethylcellosolve, in Estern, insbesondere Acetaten, wie Iso-
propylacetat und sek. Amylacetat und Estern von Hydroxy-
sduren, wie Methylsalicylat, und Ketonen, wie Cyclohexa-
non und Acetophenon. Im allgemeinen ist die weniger be-
vorzugte Ethylcellulose mit «mittlerem» Ethoxygehalt weni-
ger 16slich als die Standardqualitit, die so besser geeignet
sein kann, wenn grossere Anteile an 16slich machenden Ma-
terialien in der Formulierung fiir das Zahnpflegemittel ent-
halten sind.

Die fiir die Bindemittelkombination bevorzugt brauch-
baren wasserldslichen zusitzlichen Bindemittel, die manch-
mal fiir die Herstellung der genannten agglomerierten Teil-
chen verwendet werden, umfassen u.a. Gummiarabicum Ge-
latine, natiirliche und modifizierte Stirken, Alkalimetallcarb-
oxymethylcellulose, insbesondere Natriumcarboxymethyl-

cellulose, Polyethylenglycole, Zucker, wie Glucose und Sac-

charose, Methylcellulose, Carboxyethylhydroxyethylcellulo-
se, Alginate, insbesondere Natriumalginat, Polyvinylatko-
hol, Karrageen, vorzugsweise Irisch Moos, Xanthangummi,



Tragantgummi und PVP. Man hat gefunden, dass PVP in
Gegenwart der Ethylcellulose bestindig ist, nicht {iberméssig
aus den agglomerierten Teilchen, in die es als Bindemittel in
Kombination mit der Ethylcellulose eingearbeitet ist, aus-
blutet und zur Einstellung der Bindungseigenschaften des
Kombinationsbindemittels verwendet werden kann, so dass
sich dieses leicht in der gleichen gewiinschten Gesamtmenge
fir die Verwendung in einer Vielzahl von Formulierungen
fiir Zahnpflegemittel anpassen lisst, wobei der Anteil der

Ethylcellulose zum PVP entsprechend variiert werden kann.

Wichtig ist auch, dass das K ombinationsbindemittel in den
agglomerierten Teilchen ausreichend hart und fest ist, so
dass sich diese wihrend der Verarbeitung der agglomerierten
Teilchen nicht {iberméssig [6sen und dennoch bei der Lage-
rung des Zahnpflegemittels, in das sie eingearbeitet sind,
ausreichend erweichen, so dass sie, wenn das Zahnpflegemit-
tel gebraucht wird, unfiihlbar sind. Sie erweichen jedoch
nicht so stark, dass sie in der Tube oder wihrend des Aus-
driickens Streifen bilden. Durch Verinderung des Verhilt-
nisses Ethylcellulose zu PVP durch Erhdhung des Anteiles
an PVP kann, falls gewiinscht, manchmal jedoch eine kon-
trollierte Streifenbildung erzielt werden.

Das bevorzugt verwendete PVP hat gewdhnlich ein Mo-
lekulargewicht von 30 000 bis 50 000 und vorzugsweise von
etwa 40 000. Ein solches Produkt, das von der GAF Corpo-
ration unter dem Warenzeichen Plasdone, als Plasdone K 29
bis 32 und K 26 bis 28 vertrieben wird, hat mit K-Werten be-
zeichnete durchschnittliche Molekulargewichte, wobei
K —30 ein durchschnittliches Molekulargewicht von etwa
40 000 angibt. Das PVP ist als leicht gefirbtes Pulver mit ei-
nem Feuchtigkeitsgehalt von unter 5%, einem Stickstoffge-
halt von 12,6 +0,4%, einem Arsengehalt von weniger als 2
ppm und einem Gehalt an Schwermetallen von weniger als
20 ppm erhéltlich. Es ist in kaltem Wasser und in einer Viel-
zahl organischer Alkohole, Siuren, Etheralkohole, Ketonal-
kohole, chlorierte K ohlenwasserstoffe, Ester und Ketone
16slich, aber unlslich in Kohlenwasserstoffen und einigen
Ethern, chlorierten Kohlenwasserstoffen, Ketonen und
Estern. Es ist mit zahlreichen natiirlichen und synthetischen
Harzen, anorganischen Salzen und vielen synthetischen or-
ganischen Tensiden vertréglich, einschliesslich solcher, die
iiblicherweise als Dentalreinigungsmittel verwendet werden,
z.B. Natriumsalzen von héheren Fettalkoholsulfaten und
Polyniedr. alkoxylierten Alkoholsulfaten.

Obgleich man hétte erwarten miissen, dass die besten ag-
glomerierten Teilchen mit den am wenigsten 16slichen Binde-
mitteln erhalten wiirden, hat man gefunden, dass die Ethyl-

- cellulose, wie sie vorliegend beschrieben ist, agglomerierte
Teilchen mit idealen Eigenschaften ergibt, die wihrend der
Verarbeitung und Lagerung unversehrt und getrennt vonein-
ander erhalten bleiben, beim Biirsten der Zihne mit dem
Zahnpflegemittel jedoch im wesentlichen unfiihlbar sind.
Falls gewiinscht, konnen die Eigenschaften der agglomerier-
ten Teilchen verdndert werden, z. B. durch Modifizierung des
Ethoxygehaltes der Ethylcellulose und/oder dadurch, dass
man sie mit anderen im wesentlichen wasserunléslichen be-
kannten Bindemitteln vermischt. In dhnlicher Weise kdnnen,
wenn der Gehalt an lipophilen Materialien im Zahnpflege-
mittel gering ist, so dass es wenig wahrscheinlich ist, dass die
agglomerierten Teilchen bei der Lagerung unfiihlbar werden
wasserlsliche Bindemittel, z. B. PVP zusammen mit der
Ethylcellulose verwendet werden, um die Erweichung der ag-
glomerierten Teilchen zu verbessern. Eine solche Verinde-
rung der Eigenschaften der agglomerierten Teilchen kann
auch dadurch erreicht werden, dass stirker wasserldsliche (s)
Bindemittel oder mehr dieses (r) Bindemittel (s) verwendet
wird, oder indem man das Molekulargewicht verindert, z. B.
durch Verringerung des Molekulargewichts des PVP. Die Ei-
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genschaften der agglomerierten Teilchen kénnen auch da-
durch verdndert werden, dass man die Anteile des funktio-
nellen Materials und des Bindemittels variiert, wie nachfol-
gend angegeben ist. So konnen Agglomerate hergestellt wer-
den, die wihrend der Verarbeitung nach dem Vermischen
besténdig sind, z. B. wihrend des Entliiftens und des Abfiil-
lens, jedoch rasch auseinanderbrechen, nachdem die Zahn-
creme aus ihrem Behélter ausgedriickt wurde, oder, falls ge-
wiinscht, kann dieses Auseinanderbrechen verzdgert werden,
so dass sich die Agglomerate wihrend des Biirstens der Zih-
ne hiirter und etwas fester anfithlen. Normalerweise bevor-
zugt man jedoch, dass die agglomerierten Teilchen beim Ge-
brauch im wesentlichen unfiihlbar sind, im Zahnpflegemittel
jedoch unversehrt vorliegen.

Das Bindemittel hat normalerweise eine Teilchengrosse
wie die des funktionellen pulvrigen Materials der agglome-
rierten Teilchen, insbesondere, wenn die Agglomerate zu-
mindest zum Teil durch Verdichten des pulvrigen Materials
hergestellt werden sollen. Da normalerweise die agglomerier-
ten Teilchen unter Verwendung der alkoholischen Losung
der Ethylcellulose hergestellt werden, ist deren Teilchengros-
se von verhéltnismissig geringer Bedeutung. Wenn jedoch
bevorzugt wasserlosliches Bindemittel vorhanden ist, soll
briicksichtigt werden, dass ihre Teilchengrosse vorzugsweise
die gleiche ist, wie die des funktionellen Materials.

Die agglomerierten Teilchen, die manchmal weiss oder
farblos und moglicherweise sogar durchscheinend oder
durchsichtig sind oder einem solchen Aussehen nahekom-
men, kdnnen auch gefirbt sein, normalerweise aufgrund ei-
nes geeigneten Anteiles an Farbstoff oder Pigment oder einer
Mischung von Farbstoffen und/oder Pigmenten. Jeder belie-
bige nichttoxische Farbstoff oder jedes Pigment mit einer ge-
eigneten Farbe, gewShnlich einer starken Farbe, z. B. einem
geeigneten Farbton mit einer Munsell Farbstirke von mehr
als 4 und einem Munsell-Wert im Bereich von 4 bis 7 kann
verwendet werden, und in einigen Fillen k6nnen weiche Far-
ben oder Pastelltone zufriedenstellend oder erwiinscht sein.
Am besten ist es gewOhnlich, einen Farbstoff oder ein Pig-
ment zu verwenden, das fiir Arzneimittel und Kosmetika
(D&C) oder fiir Nahrungsmittel, Arzneimittel und K osmeti-
ka (FD&C) zugelassen ist.

Reprisentative Beispiele fiir geeignete Farbstoffe sind
D&CRotNr. 2,3,6,7,8,9, 10, 11, 12, 13, 19, 30, 31, 36 und
37; D&C Blau Nr. 1; FD&C Blau Nr. 1 und 2; FD&C Rot
Nr. 1, 2 und 3; FD&C Gelb Nr. 5; kosmetisches griines Oxid
und kosmetisches rotes Oxid. Pigmente der zuvorgenannten
Farbstoffe, die als Pigmentfarben bekannt sind, sind eben-
falls fiir die Férbung der agglomerierten Teilchen geeignet,
jedoch werden normalerweise Farbstoffe bevorzugt. Die er-
wihnten Pigmente bestehen oft aus Farbstoffen auf feinen
pulvrigen unldstichen Trigern und die Pigmente sind eher im
zu firbenden Medium dispergiert als geldst. Die Teilchen-
grossen der verwendeten Pigmente konnen in dem zuvor fiir
die Poliermittel angegebenen Bereich liegen oder im Teil-
chengrdssenbereich des Bindemittels. Die Teilchengréssen
konnen feiner sein, z. B. im Bereich von 0,01 bis 1 pm liegt.
Die Teilchengrdssen der Farbstoffe konnen dhnlich sein. Da
diese normalerweise jedoch in geldstem Zustand, in Wasser
oder in einem L3sungsmittel, das vorzugsweise 6l16slich ist,
vorliegen, sind die Teilchengrdssen nicht wichtig, solange
das Pulver oder die Teilchen klein genug sind, um den Farb-
stoff im ausgewéhlten Losungsmittel leicht zu 15sen.

Die genannten agglomerierten Teilchen, die im erfin-
dungsgemiss herstellbaren Zahnpflegemittel enthalten sind,
konnen nach jeder geeigneten Methode hergestellt werden,
entweder in einem Nass- oder in einem Trockenverfahren.
Wenn Ethylcellulose das einzige Bindemittel ist und eine
Nassgranulierung angewandt wird, vermischt man vorzugs-
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weise zuerst die Ethylcellulose in trockener Pulverform mit
dem Poliermittel und dem Farbstoff oder dem Pigment, so-
fern diese verwendet werden, und Ethanol. Wasser und/oder
ein lipophiles Losungsmittel konnen zusammen mit dem
Ethanol vorhanden sein, und ein Farbstoff oder Pigment zur
Firbung der agglomerierten Teilchen kann ebenfalls zuge-
gen sein. Alternativ und oft bevorzugt wird das Poliermittel
in eine Ethanolldsung der Ethylcellulose eingemischt, die ei-
nen geeigneten Farbstoff oder ein Pigment enthalten kann.
Die Anteile der Komponenten sind so bemessen, dass agglo-
merierte Teilchen mit der gewiinschten Zusammensetzung
entstehen und der Anteil an Lésungsmittel (n) normalerwei-
se 5 bis 50% der Mischung, vorzugsweise 5 bis 25% aus-
macht. Die Dispersion kann in einem Hobart Mischer, einer
Dravo Pfanne oder einer anderen geeigneten Mischvorrich-
tung oder in einer Granuliervorrichtung fiir die Benetzung
von Pulver (n) hergestellt werden, wobei die Reihenfolge der
Zugabe der verschiedenen Komponenten der Dispersion in
der Weise eingestellt werden kann, dass die beste Arbeitswei-
se der Mischvorrichtung erreicht wird. Eine bevorzugte Me-
thode zur Herstellung der agglomerierten Teilchen besteht
darin, dass man die «befeuchtete» Mischung aus Poliermittel
und Ethylcellulose (mit Farbstoff oder Pigment, sofern ver-
wendet) durch ein Sieb mit gleichmissigen Offnungen
driickt, die gewShnlich eine Grosse von etwa 0,150 bis 2,00
mm haben, und die «ausgepressten» Agglomerate dann
trocknet, gewohnlich an der Luft oder in einem Ofen. An-
stelle von Sieben konnen andere Vorrichtungen, wie unter
Druck arbeitende Strangpressen verwendet werden, um die
Mischung in Pellets zu iiberfithren, worauf die gebildeten
Teilchen getrocknet werden. Diese werden dann klassifiziert,
normalerweise entsprechend einer lichten Maschenweite von
2,00 bis 0,177 mm, vorzugsweise von 0,420 bis 0,177 mm und
insbesondere von 0,595 bis 0,25 mm. Wenn die Granulierung
z.B. in einer Dravo Pfanne erfolgt, kann das Hindurchpres-
sen durch ein Sieb oder das Strangpressen selbstverstdndlich
unterlassen werden. Bei Teilchengréssen von mehr als 2,00
mm sind diese fiir die Einfiihrung in die Mundhdhle eines
Verbrauchers im allgemeinen wenig zufriedenstellend, und
bei einer Grosse von unter etwa 0,177 mm sind sie nicht
leicht erkennbar und daher hinsichtlich des Aussehens nicht
so attraktiv.

Anstelle der Nassgranulierung kann ein Trockenverfah-
ren angewandt werden, bei dem die Komponenten der ag-
glomerierten Teilchen zu einer grossen Tablette verpresst
werden, die dann aufgebrochen werden kann, worauf Teil-
chen der gewiinschten Grosse voneinander getrennt werden.
In einem solchen Tablettierverfahren kann es erwiinscht
sein, ein in Wasser unlosliches Gleitmittel, wie Talkum, Ma-
gnesiumstearat, Calciumstearat oder Stearinsdure zu ver-
wenden, das ebenfalls die Agglomerierung unterstiitzt. Sol-
che Materialien und andere in Wasser unldsliche Hilfsstoffe
konnen auch zugegeben werden, wenn eine Nassgranulie-
rung angewandt wird. Die so hergestellten Agglomerate sind
vorzugsweise trocken und enthalten keine Feuchtigkeit, je-
doch kann ein Feuchtigkeitsgehalt von bis zu 10 %, z.B. von
1 bis 5 % vorhanden sein, ohne dass schwerwiegende nach-
teilige Wirkungen auf die Eigenschaften der agglomenerten
Teilchen hervorgerufen werden.

Die Anteile an wasserunldslichem pulvrigen funktionel-
len Material, wie Zahnpoliermittel und Bindemittel, ndmlich
Ethylcellulose oder Ethylcellulose plus wasserldsliches Bin-
demittel, sind gewShnlich so bemessen, dass das Bindemittel
den kleineren Anteil und das pulvrige funktionelle Material
den grésseren Anteil der agglomerierten Teilchen ausmacht,
wobei jedoch andere Materialien, wie Farbstoffe und Hilfs-
stoffe ebenfalls vorhanden sein konnen. Im allgemeinen be-
tragt die Menge des Zahnpoliermittels oder des funktionel-
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len Materials 75 oder 80 bis 98 % der Agglomerate, vorzugs-
weise 85 bis 97 %, die Menge des Bindemittels oder der
kombinierten Bindemittel 2 bis 20 % und vorzugsweise 3 bis
15 % der Agglomerate und die Menge des Farbstoffs 0 bis 5
%, z.B. etwa 0,05 bis 1 % der Agglomerate, simtlich auf
Trockenbasis bezogen, ohne Wasser und Ethanol oder ande-
res Losungsmittel. Wenn eine Kombination von Bindemit-
teln vorhanden ist, liegt das Verhéltnis Ethylcellulose zu
wasserloslichem Bindemittel (PVP) im Bereich von 1:10 bis
10:1, vorzugsweise von 1:5 bis 5:1, insbesondere von 1:2 bis
2:1und vorallemvon 1:2bis 1:1, z.B. 2:3.

Das erfindungsgemdss herstellbare Zahnpflegemittel, in
dem die Agglomerate verteilt werden, kann aus jedem geeig-
neten Produkt bestehen, da es in erster Linie als Medium
fiir die Agglomerate dient, das diese im einzelnen und ge-
trennten Zustand hélt, und dabei seine normalen Funktio-
nen ausiibt. Opake Zahnpflegemittel stellen brauchbare Me-
dien fiir die beschriebenen Agglomerate dar, bevorzugt wer-
den jedoch durchsichtige oder durchscheinende Zahnpflege-
mittel, die normalerweise als Gel charakterisiert werden. Die
erfindungsgemadss herstellbaren Zahnpflegemittel enthalten
Wasser, ein Feuchthaltemittel, ein gelbildendes Mittel,
Zahnreinigungsmittel, Aromastoffe, und Zahnpoliermittel,
iiblicherweise zusammen mit Farbstoffen. Zu den zahlrei-
chen bevorzugten funktionellen Hilfsstoffen gehoren vor al-
lem Fluoride, Stabilisierungsmittel, Mittel gegen Karies und
antibakterielle Verbindungen.

Das zur Herstellung des Zahnpflegemittels verwendete
Wasser besteht vorzugsweise aus entionisiertem Wasser, ob-
gleich Stadtwasser, sowohl hart als auch weich, verwendet
werden kann. Das gelbildende Mittel besteht normalerweise
aus einem wasserldslichen natiirlichen oder synthetischen
Gummi oder gammighnlichem Material, zu denen Karra-
geen, Tragantgummi, Xanthangummi, Alginate, Alkalimetall-
carboxymethylcellulose, vorzugsweise Natriumcarboxyme-
thylcellulose, Hydroxymethylcarboxyethylcellulose, Polyvi-
nylpyrrolidon, Stidrke und hydrophile kolloidale Carboxyvi-
nylpolymere gehdren, wie sie unter dem Warenzeichen Car-
bopol 934 und 940 vertrieben werden. Obgleich als Feucht-
haltemittel zahlreiche Polyole verwendet werden konnen,
werden solche mit 3 bis 6 Kohlenstoffatomen und 3 bis 6
Hydroxylgruppen je Molekiil bevorzugt, und die Feuchthal-
temittel der Wahl sind Glycerin und Sorbit. Glycerin, im all-
gemeinen mit einer Reinheit von etwa 99 % oder mehr ist in
normalem Zustand fliissig und Sorbit, ein Feststoff, wird
hiufig als 70%ige wissrige Losung verwendet (70 % Sorbit,
30 % Wasser). Die drei genannten Komponenten kdnnen als
Hauptbestandteile des Trdgers fiir das Zahnpflegemittel be-
trachtet werden, in das auch Geschmacksstoffe und Reini-
gungsmittel eingearbeitet werden kénnen. Das Reinigungs-
mittel kann eine Seife umfassen, besteht jedoch normalerwei-
se aus einem synthetischen organischen oberfldchenaktiven
Mittel mit Reinigungseigenschaften, das keine Seife ist. Vor-
zugsweise ist dieses Reinigungsmittel anionisch, obgleich
auch nichtionische Reinigungsmittel brauchbar sind. Am-
pholytische Reinigungsmittel kénnen verwendet werden und
kationische Reinigungsmittel sind unter gewissen Umstén- -
den annehmbar.

Anionische Reinigungsmittel sind besonders brauchbar,
da sie exzellente Reinigungswirkung und schaumerzeugende
Eigenschaften in sich vereinigen. Normalerweise enthalten
diese Verbindungen in ausgewogener Weise hydrophile und
lipophile Gruppen, wobei die lipophile Gruppe gew6hnlich
eine hohere Fettalkyl- oder -acylgruppe mit 10 bis 18 Koh-
lenstoffatomen, vorzugsweise 12 bis 16 Kohlenstoffatomen
und die hydrophile Gruppe ein Alkalimetall, z. B. Natrium,
Kalium, eine Ammonium- oder niedere Alkanolammonium-
gruppe ist. Geeignete anionische Reinigungsmittel sind: was-



serlosliche Salze (normalerweise Alkalimetall- und vorzugs-
weise Natrium- oder Kaliumsaize) hoherer Fettsduremono-
glyceridsulfate, wie das Natriumsalz des monosulfatierten
Monoglycerids von hydrierten Kokosnussolfettsduren; ho-
here Alkylsulfate, wie Natriumlaurylsulfat; Alkylarylsulfo-
nate, wie das Natriumsalz von linearem Dodecylbenzolsulfo-
nat; hohere Alkylsulfoacetate; hohere Fettsdureester von
1,2-Dihydroxypropansulfonaten; Natriumsalze von sulfa-
tierten polyethoxylierten Alkoholen und die im wesentlichen
gesittigten hoheren aliphatischen Acylamide niederer ali-
phatischer Aminocarbonsdureverbindungen, wie N-
Lauroylsarcosin und die Natrium-, Kalium- und Ethanol-
aminsalze von N-Lauroyl-, N-Myristoyl- und N-Palmitoyl-
sarcosin, wobei alle diese Sarcosinverbindungen vorzugswei-
se im wesentlichen frei von Seife oder dhnlichen héheren
Fettsdurematerialien sind. Von den nichtionischen Reini-
gungsmitteln sind ethoxyliertes Sorbitanmonostearat mit
etwa 20 Molen Ethylenoxid je Mol; Kondensationsprodukte
aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Propylenglycol (Pluro-
nics); polyethoxylierte hohere Fettalkohole, wie die Neodole
(z.B. 23—-6,5 und 45— 11); Kondensationsprodukte aus o-
Olefinoxiden mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen, mehrwerti-
gen Alkoholen mit 2 bis 10 Kohlenstoffatomen und 2 bis 6
Hydroxylgruppen und entweder Ethylenoxid oder Gemi-
schen aus Ethylenoxid und Propylenoxid brauchbar. Qua-
ternisierte Imidazolylderivate, wie Miranol C,M und andere
Miranole stellen brauchbare amphotere Reinigungsmittel
dar, und die quaterndren Ammoniumhalogenide, wie Dime-
thyldicetylammoniumbromid kationische Reinigungsmittel.

Bei den verschiedenen Poliermitteln, die im Tréger fiir
das Zahnpflegemittel bzw. im Trager plus Reinigungsmittel
plus andere Hilfsstoffe dispergiert werden kdnnen, handelt
es sich bevorzugt um die zuvor fiir die Uberfithrung in Ag-
glomerate beschriebenen. Ebenfalls brauchbar smd syntheti-
sche feinteilige Kieselsduren wie sie unter den Warenzeichen
Cab-0O-Sil M-5, Syloid 244, Syloid 266, Aerosil D-200, Zeo-
syl 200 und Zeothix 265 vertrieben werden, die normalerwei-
se nur in einem geringen Prozentsatz des Poliermittels ver-
wendet werden, und gewGhnlich nicht mehr als 1 bis 9
Gew.% des gesamten Zahnpflegemittels ausmachen, und fiir
die Verdickung oder Uberfiihrung des Trégers in ein Gel
brauchbar sind und die Klarheit des Zahnpflegemittels ver-
bessern.

Die erfindungsgemiss herstellbaren Zahnpflegemittel
enthalten Aromastoffe; sie konnen auch siissende Materia-
lien aufweisen. Beispiele hierfiir schliessen geschmacksbil-
dende Ole, wie das Ol der griinen Minze, Pfefferminz-, Win-
tergriin-, Sassafras-, Nelken-, Salbei-, Eukalyptus-, Zimt-,
Zitronen- und Orangendl ein, bevorzugte Siissungsmittel
sind Saccharose, Laktose, Maltose und Saccharin. Bevor-
zugte Fluorid enthaltende Zahnpflegemittel weisen vorteil-
haft einen Gehalt an Natriumfluorid, Zinn(IDfluorid, Ka-
liumfluorid, Kaliumzinn(II)fluorid, Natriumhexafluorstan-
nat, Zinn(IT)chlorfluorid und/oder Natriummonofluor-
phosphat auf.

Die Aromastoffe umfassen gewdhnlich eine Vielzahl es-
sentieller Ole, hauptsdchlich Terpene; Ester, Alkohole, Alde-
hyde, Ketone und andere aromatische Substanzen, von de-
nen viele einen aromatischen Geruch und Duft verbreiten.
Da der Geschmack aus der gleichzeitigen physiologischen
und psychologischen Reaktion einer Substanz im Mund re-
sultiert und vom Geschmack, Geruch und Gefiihl bestimmt
wird, wobei der Geruch von primérer Bedeutung ist, ist es
nicht iiberraschend, dass aromatische Materialien wichtige
Komponenten von Geschmacksstoffen sind. Es wird aus die-
sem Tatbestand und der chemischen Beschaffenheit dieser
Materialien Nutzen gezogen, da wie zuvor ausgefiihrt,
Ethylcellulosebindemittel sich in den beschriebenen Agglo-
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meraten langsam 16st und damit zu einem Erweichen der
Agglomerate, aber nicht zu ihrem Zerfall fiihrt. Zum Bei-
spiel sind die Terpene, die Kohlenwasserstoffe und eine
wichtige Klasse von Parfiim oder Duftstoffen darstellen,
gute Losungsmittel fiir die in den Teilchen enthaltene Ethyl-
cellulose, ebenso viele andere Duftstoffe, wie die zuvor als
geschmacksbildende Ole angegebenen, und andere auf dem
Gebiet der Parfiims und Duftstoffe bekannte. Die aromati-
schen Essenzen sind in den erfindungsgemaiss herstellbaren
Zahnpflegemitteln enthalten, um die Ethylcellulose in den
Agglomeraten zu erweichen und um sie dadurch unfiihibar
zu machen. Es ist nicht notwendig, fiir diesen Zweck eine an-
dere Komponente zum Zahnpflegemittel oder den Agglome-
raten zu geben. Wegen des verhéltnismassig kleinen Anteils
an Aromastoff, der normalerweise in einem Zahnpflegemit-
tel enthalten ist, wobei die Menge des lipophilen Anteils des
Aromastoffes oft noch geringer ist, kann ein erwiinschtes
langsames Erweichen der agglomerierten Teilchen eintreten,
gewohnlich auferund der verhdltnisméssig geringen Massen-
iibergangsgeschwindigkeit fiir das «Losungsmittel», die we-
gen der gelatindsen Beschaffenheit des Zahnpflegemittels be-
sonders niedrig ist. Selbst, wenn somit etwas Aromamaterial
an der Grenzfldche der Agglomerate die Ethylcellulose zu er-
weichen beginnt wihrend das Zahnpflegemittel gemischt
wird, ist die Losung der Ethylcellulose im Aromastoff bald
gesdttigt, was eine weitere rasche Losung der Ethylcellulose
verhindert. Auch wihrend des Zeitraumes, in dem ein Zahn-
pflegemittel normalerweise vor dem Verkauf und dem Ge-
brauch gelagert wird, der oft mindestens etwa 2 Wochen be-
tragt und manchmal mehr — bei bestimmten Zahnpflegefor-
mulierungen ist es erwiinscht, sie altern zu lassen, um den
Geschmack und die Einheitlichkeit des Produktes zu verbes-
sern, werden die Agglomerate unfiihlbar, bleiben aber un-
versehrt und getrennt erhalten.

Manchmal kann neben dem Ethylcellulosebindemittel
zusitzlich ein wasserl6sliches Bindemittel, wie PVP, vorhan-
den sein. In diesem Produkt hilt die Ethylcellulose das Ag-
glomerat zusammen, bis es durch die lipophilen Bestandteile
im Zahnpflegemittel «16slich» gemacht ist. Die bevorzugte
Verwendung von PVP ermdglicht, dass weniger Ethylcellu-
lose verwendet wird und erleichtert die gewiinschte Erwei-
chung der Agglomerate in Zahnpflegemitteln, die weniger an
16slich machenden Aromastoffen und anderen lipophilen Be-
standteilen erhalten.

Obgleich die Aromastoffe, insbesondere die lipophilen
Aromastoffe, die eine wesentliche Losungswirkung auf die
Ethylcellulose ausiiben, die wichtigsten langsam 16slich ma-
chenden Komponenten der erfindungsgeméss herstellbaren
Zahnpflegemittel sind, kénnen die oberflachenaktiven Mit-
tel, die einen lipophilen Anteil aufweisen, ebenfalls eine
merkliche 10slich machende Wirkung ausiiben und aufgrund
ihrer Netzwirkung den Masseniibergang in einer Zahnpasta-
tube fordern und dadurch die Losungsgeschwindigkeit der

- Ethylcellulose verbessern. Es ist auch moglich, dass Kombi-
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nationen der anderen Bestandteile des Zahnpflegemittels ein-
schliesslich einiger Siissungsmittel und Trdgerkomponenten
die Losung der Ethylcellulose im gewiinschten Umfang un-
terstiitzen, ohne eine vorzeitige Erweichung der Agglomerate
zu fordern.

Farbende Substanzen, wie die zuvor in bezug auf die Ag-
glomerate aufgefiihrten, konnen verwendet werden, norma-
lerweise in geringerer Menge, um eine Grundmasse zu lie-
fern, die mit den Agglomeraten kontrastiert. Ferner konnen
im Zahnpflegemittel zahlreiche andere Hilfsstoffe vorhanden
sein, einschliesslich Konservierungsmittel, Silikone, Chloro-
phyllverbindungen und ammonisierte Materialien. Norma-
lerweise wird, wenn ein als Gel vorliegendes Zahnpflegemit-
tel hergestellt wird, das durchsichtig oder durchscheinend
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sein soll, ein Poliermittel ausgewhlt, dessen Brechungsindex
weitgehend mit dem iibrigen Medium des Zahnpflegemittels
iibereinstimmt. Selbstverstindlich wird in solchen klaren
Gelformulierungen die Menge unléslicher Materialien, die
zu einer Triibung des Gels fithren wiirde, normalerweise auf
einem Minimum gehalten. Wenn z. B. der pH-Wert des
Zahnpflegemittels eingestellt wird, der pH-Wert liegt vorteil-
haft im Bereich von 3 bis 10, besser im Bereich von 3,5 bis 5,
wenn Zinn(IT)-ionen vorhanden sind, und im Bereich von 4,5
bis 7, wenn solche Ionen nicht vorhanden sind, kénnen orga-
nische Sduren, wie Zitronensiure, Malonsiure und Fumar-
sduren verwendet werden.

In den erfindungsgemiss herstellbaren Zahnpflegemit-
teln ist ein Zahnpoliermittel gewhnlich gleichmissig im
Tréger aus Wasser, Feuchthaltemittel und gelbildendem
Mittel verteilt, der bereits das Zahnreinigungsmittel und die
gewiinschte Menge Aromastoff enthélt. Dann werden die
Agglomerate, die vorzugsweise ebenfalls ein Poliermittel ent-
halten und oft ein anderes als es in der Grundmasse des
Zahnpflegemittels enthalten ist, vorzugsweise gleichmissig
im Zahnpflegemittel verteilt, wobei sie gewdhnlich 0,1 bis 10
%, vorzugsweise 0,5 bis 5 %, insbesondere 1 bis 3 % und vor
allem 1,5 bis 2,5 % des Zahnpflegemittels ausmachen. Die
Grundmasse fiir das Zahnpflegemittel enthélt gewShnlich
etwa 5 bis 30 % Wasser, vorzugsweise 10 bis 25 % und ins-
besondere 10 bis 20 %; etwa 20 bis 70 % Feuchthaltemittel,
vorzugsweise Polyolfeuchthaltemittel, insbesondere 45 bis 65
% und vor allem 50 bis 60 %; etwa 0,1 bis 5 % gelbildendes
Mittel, vorzugsweise 0,1 bis 1 % und insbesondere 0,2 bis 0,5
%. Das Feuchthaltemittel besteht vorzugsweise aus einer
Mischung von Glycerin und Sorbit, wobei der Glyceringe-
halt 5 bis 40 % der Grundmasse, fiir das Zahnpﬂegemit_tel
vorzugsweise 20 bis 30 % und der Sorbitgehalt 5 bis 50 %,
vorzugsweise 25 bis 35 % ausmacht. Das bevorzugte gelbil-
dende Mittel ist Natriumcarboxymethylcellulose und ein be-
vorzugter Anteil davon betrigt etwa 0,3 bis 0,4 %. Das
Zahnreinigungsmittel liegt normalerweise in einer Menge
von 0,5 bis 3 % vor. Ein bevorzugtes Reinigungsmittel ist
Natriumlaurylsulfat. Die Menge des Poliermittels in der
Grundmasse fiir das Zahnpflegemittel, das Poliermittel in
den Agglomeraten ausgenommen, betrigt normalerweise 10
bis 40 %, vorzugsweise 15 bis 30 % und insbesondere 20 bis
25 %, Kieselsiuren vom Typ Syloid 244 eingeschlossen, die
auch als Verdickungsmittel verwendet werden.

Die verschiedenen anderen Materialien, einschliesslich
der Aromastoffe, die gewdhnlich 0,5 bis 2 Y% betragen, Farb-
stoffe, Konservierungsmittel, Siissungsmittel und Zahnhr-
ter (Fluoride) machen insgesamt normalerweise nicht mehr
als 10,% des Zahnpflegemittels, vorzugsweise 2 bis 7 % aus.
Die Verwendung der verschiedenen Bestandteile in den an-
gegebenen Mengen und in bezug auf die agglomerierten Teil-
chen und das Medium, in dem diese verteilt sind, fiihrt zu ei-
nem attraktiven Produkt, das bei der Lagerung bestindig ist,
und in dem die Agglomerate gleichmissig und mit vorteil-
haftem Aussehen verteilt sind.

Die Herstellung der die Agglomerate enthaltenden Zahn-
pflegemittel ist, wenn die Agglomerate erst einmal vorliegen,
verhéltnisméssig einfach, jedoch ist es wichtig, dass nur mi-
nimal mechanisch geriihrt wird, um einen Zerfall, ein Erwei-
chen und eine Losung der Agglomerate im Zahnpflegemittel
zu verhindern oder zu verzdgern. Man nimmt an, dass die
vorhandenen lipophilen Materialien und Losungsmittel, wie
die in den Aromadlen, die Ethylcellulose langsam 13sen, je-
doch nicht in einem zu beanstandenden Umfang, wenn wiih-
rend der Verarbeitung nicht stark geriihrt wird. Wenn sich
das Zahnpflegemittel wihrend des Vermischens auf erhdhter
Temperatur befindet, moglicherweise durch auferlegte Her-
stellungsbedingungen, ist es noch wichtiger, méglichst wenig
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zu rithren. Bei der Herstellung der agglomerierten Teilchen
unter Verwendung von Ethylcellulose als Bindemittel oder
eines kombinierten Bindemittels sind die Herstellungsbedin-
gungen weniger streng, jedoch ist immer noch Sorgfalt erfor-
derlich. Geeignete Vorrichtungen fiir die Verteilung der ag-
glomerierten Teilchen im Zahnpflegemittel konnen her-
kommliche Baubury oder Teigmischer sein, die mit geringen
Geschwindigkeiten laufen, oder andere unter milden Bedin-
gungen laufende Mischvorrichtungen, vorausgesetzt, das
Vermischen verlduft unter kontrollierten Bedingungen, um
ein wesentliches Zerbrechen, eine Losung oder einer Zerfall
der Agglomerate zu verhindern. Bei Verwendung solcher
Mischer liegt die Geschwindigkeit der Mischblitter norma-
lerweise in der Grdssenordnung von 1 bis 5 UpM und das
Vermischen dauert gewdhnlich 1 bis 5 Minuten. Nach Been-
digung des Mischvorganges kann das Zahnpflegemittel ent-
liftet und in Behilter abgefiillt werden, z. B.durchsichtige
elastische oder zusammendriickbare Tuben. Wenn das Ver-
mischen unter Vakuum erfolgt, kann eine Entliiftung unter-
lassen werden.

Obgleich die Vorrichtung und das Verfahren zur Herstel-
lung der agglomerierte Teilchen enthaltenden Zahnpflege-
mittel zum Standard gehéren, bevorzugt man ein vor kur-
zem entwickeltes neues Verfahren zur Erleichterung der Ein-
mischung der Agglomerate in das gelformige Zahnpflegemit-
tel ohne iibermdssiges Riihren. Diese Vorrichtung und das
Verfahren sind nachfolgend erliutert. In den beigefiigten
Abbildungen zeigt die

Fig. 1 schematisch eine Vorrichtung fiir die Herstellung
eines agglomerierte Teilchen enthaltenden Zahnpflegemittels
aus einer Zahnpflegemasse und den zuvor hergestellten ag-
glomerierten Teilchen.

Fig. 2 vergrossert eine perspektivische Ansicht eines Teils
der «Tiipfelvorrichtung» die die Aufbringung der agglome-
rierten Teilchen auf einen Gelstrom oder ein Band veran-
schaulicht.

Fig. 3 schematisch eine andere Vorrichtung fiir die Her-
stellung eines agglomerierte Teilchen enthaltenden Zahnpfle-
gemittels und

Fig. 4 vergrossert eine perspektivische Ansicht eines Teils
der «Tiipfelvorrichtung» der Figur 3, die die Aufbringung
der agglomerierten Teilchen auf Gelstrome oder Binder ver-
anschaulicht.

Nachfolgend sind anhand der Figuren 1 bis 4 bevorzugte
Ausfithrungsformen des erfindungsgemissen Verfahrens be-
schrieben.

Figur 1 zeigt einen Behilter 111 zur Herstellung des Gels,
der oft vorzugsweise aus einem Hobart oder Dopp Mischer
besteht, in dem die verschiedenen Komponenten der Zahn-
pflegemasse, einschliesslich des Trégers, des gelbildenden
Mittels, des Poliermittels, des Aromastoffes, des Farbstoffes,
des Reinigungsmittels, des Konservierungsmittels und ande-
rer Hilfsstoffe zusammengemischt werden, manchmal unter
Vakuum, um eine Grundmasse herzustellen, zu der die ag-
glomerierten Teilchen, vorzugsweise funktionelle Teilchen,
z.B. solche auf der Basis eines Zahnpoliermittels gegeben
werden, um die getiipfelte oder gesprenkelte Zahnpaste her-
zustellen. Ein mit variierbarer Antriebsgeschwindigkeit lau-
fender Motor und/oder eine Antriebsvorrichtung 113 beti-
tigt mit kontrollierbarer Geschwindigkeit eine Verdrin-
gungspumpe 115, um das Gel zu einem Auslass 117 zu befor-
dern, vorzugsweise einer begrenzten flachen Offnung, damit
dieses als flaches Band oder anderer geeigneter Strom 119
ausgepresst wird, auf die die agglomerierten Teilchen 121 in
Form getrennter Teilchen abgelagert werden. Die Pumpe
115 kann so eingestellt werden, dass sie die Beschickungsge-
schwindigkeit des Gels und auch die Beschickungsgeschwin-
digkeit der agglomerierten Teilchen steuert, so dass der ge-



wiinschte Anteil an agglomerierten Teilchen kontinuierlich
zu dem fliessenden Gel gegeben werden kann. Vorzugsweise
unterwirft die Pumpe 115 das Gel nur einer geringen oder
keiner Scherwirkung, damit seine Konsistenz (Viskositit) er-
halten bleibt, und vorzugsweise werden Schraubenpumpen
mit aus Elastomeren bestehenden Wianden verwendet, z.B.
solche des Moyno Typs. Der Auslass 117 befindet sich vor-
zugsweise in einem ummantelten Gef#iss oder Behdlter 123
und ist gewoOhnlich so angeordnet, dass Bénder aus Gel mit
den agglomerierten Teilchen auf ihrer Oberfliche, die in die-
sem Behilter gebildet werden, nahe der Mitte des Behilters
sehkrgcht zu dessen Boden fallen, aus dem sie durch die zen-
trale Offnung 125 entfernt werden konnen.

Die dem Zahngel in der vorgeschriebenen Menge zuzufii-
genden agglomerierten Teilchen befinden sich in einem
Trichter 127 fiir eine mit kontrollierbarer Fliessgeschwindig-
keit laufende Beschickungsvorrichtung 129, vorzugsweise
eine Schnecke, mit einer Geschwindigkeitskontrollvorrich-
tung 131. Die Beschickungsvorrichtung fiihrt die agglome-’
rierten Teilchen in gewiinschter kontrollierter Menge durch
einen Auslass 133 auf eine trichterférmige Leitvorrichtung
135, die den austretenden Strom agglomerierter Teilchen so
ausrichtet, dass diese beim Verlassen einen fallenden Strom
oder Vorhang bilden, der das aus dem Auslass 117 fliessende
Gelband trifft, wobei die agglomerierten Teilchen vorzugs-
weise im wesentlichen senkrecht fallen und auf dem Innenteil
des Gelbandes abgelagert und von ihm festgehalten werden,
ohne dass sie am Gel vorbeifallen. Vorzugsweise bedeckt der
Vorhang aus agglomerierten Teilchen einen wesentlichen
Teil, z.B. 40 bis 95 %, insbesondere 60 bis 90 % der Breite
des Gelbandes. Er sollte nicht so breit sein, dass ein wesentli-
cher Anteil der agglomerierten Teilchen das Band verfehlt.
Andererseits ist es erwiinscht, dass dieser Vorhang, wenn
moglich, eine nur geringere Breite als das Gelband hat, z.B.
von 80 bis 90 %. Leitungen 137, 139 und 141 stellen eine
Verbindung zu den Vakuumgquellen 143 und 145 her. Ob-
zwar Vakuum erwiinscht ist, um zu verhindern, dass Luft-
blasen in das Zahnpflegemittel eindringen, kann bei einer
sorgfaltigen Verarbeitung das Eindringen solcher Blasen
auch ohne Anwendung von Vakuum vermieden werden.
Nachdem das die agglomerierten Teilchen enthaltende
Zahnpflegemittel durch den Auslass 125 gefallen ist, pumpt
eine Pumpe 147, vorzugsweise eine Schraubenpumpe wie
eine vom Moyno Typ, die von dem mit variierbarer Ge-
schwindigkeit laufenden Motor 149 angetrieben wird, das
Produkt sachte in einen statischen Mischer 151, vorzugswei-
se vom Kenics Typ, wo es sacht, ohne Zerfall oder Losung
der agglomerierten Teilchen gleichméssig gemischt wird. Es
tritt dann durch die Leitung 153 in einen Auffangbehélter
155, der ein Beschickungsbehdlter fiir eine nichtgezeigte
Zahnpastenabfiillvorrichtung sein kann. )

In Figur 2 ist eine Gelbeschickungsvorrichtung 157 mit
einem Abgaberohr 159 und einer Diise 117 gezeigt, wobei die
Diise eine flache rechteckige Offnung 161 aufweist. Die Gel-
beschickungsvorrichtung und die Offnung in der Diise sind
verschieden einstellbar. So kann die Beschickungsrichtung
wie gewiinscht verdndert werden, ebenfalls der Abgabewin-
kel, jedoch sollte die Beschickungsrichtung eine horizontale
Komponente aufweisen. Sie liegt gewShnlich bei 0 bis 45°,
z.B. 10 bis 30° zur Horizontalen. Auch die rechteckige Off-
nung kann in ihrer Grosse verdndert werden, so dass sie be-
grenzter ist. Es muss jedoch darauf geachtet werden, dass
das Gelband zusammenhéngt und es nicht iiber die Gelfe-
stigkeit hinaus verdiinnt wird. Gewdhnlich ist es 1 mm bis 1
cm, z. B. 2 bis 6 mm dick. Der Gelstrom oder das Gelband
wird so ausgerichtet, dass der Strom oder Vorhang aus ag-
glomerierten Teilchen genau auf das Band fallen kann, vor-
zugsweise wenn die agglomerierten Teilchen im wesentlichen
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senkrecht fallen und sich das Gel in einer Richtung mit hori-
zontaler Komponente bewegt, so dass sich das Gel unter den
fallenden agglomerierten Teilchen bewegt, die mit ihm in Be-
rithrung treten und auf ihm haften bleiben. Das Gelband 163
ist abwértsfallend gezeigt, und nach rechts, wihrend agglo-
merierte Teilchen 165 aus dem Auslass 167 der Leitvorrich-
tung 135 (Figur 2) auf dieses Band fallen.

In Figur 3 ist der Behilter 211 fiir die Herstellung eines
Gels gezeigt, der der gleiche sein kann, wie in Figur 1 und in
dhnlicher Weise arbeitet. Die Ventile 213 und 215 in der Lei-
tung 217 ermdglichen zusammen mit der mit kontrollierter
Geschwindigkeit laufenden Verdrangungspumpe 219 die
Riickfithrung des Gels durch den Mischer, falls dies ge-
wiinscht ist. Die Leitungen 220 und 221 und die Ventile 222
und 223 ermdglichen die Abgabe von Zahngel oder Zahnpa-
ste fiir die Herstellung eines Zahnpflegemittels, das keine ag-
glomerierten Teilchen enthilt. Wenn die Mischvorrichtung
211 Zahngel enthélt, ermdglichen die Leitung 225 und das
Ventil 227, wenn es ge6ffnet ist, bei geschlossenen Ventilen
215, 222 und 223 und geoéffnetem Ventil 213 sowie im Be-
trieb befindlicher Gelpumpe 219 die Abgabe des Gels in
kontrollierter Geschwindigkeit zur Gelbeschickungsvor-
richtung 229 und durch die Leitung 231 zu einer dhnlichen,
aber gegeniiberliegenden Gelbeschickungsvorrichtung 233.
Beide Vorrichtungen weisen verhéltnisméssig begrenzte fla-
che Offnungen und Diisen auf, die in Figur 4 besser veran-
schaulicht sind. Vorteilhaft besitzen sie auch zusitzliche
stittzende Vorrichtungen fiir das Gel, wenn dieses die Diisen
verldsst, um seine Bandform zu erhalten und seinen Fluss zu
fithren. Die Pumpe 219 kann so eingestellt sein, dass sie die
Gelbeschickungsgeschwindigkeit steuert, so dass bei Steue-
rung der Beschickungsgeschwindigkeit der agglomerierten
Teilchen der gewiinschte Anteil dieser Teilchen kontinuier-
lich zu dem fliessenden Gel gegeben werden kann. Vorzugs-
weise ist die Pumpe 219 gleich der zuvor beschriebenen Pum-
pe 115. Die Gelbeschickungsvorrichtungen oder Extruder
229 und 233 und die Leitung 231 befinden sich vorzugsweise
in einem ummantelten Kessel oder Behilter 235 und sind ge-
wohnlich zentral angeordnet, so dass Schichten aus Gel mit
agglomerierten Teilchen in deren Inneren, die in einem sol-
chen Kessel gebildet werden, nahe der Mitte des Kessels
senkrecht oder im wesentlichen senkrecht zu dessen Boden
fallen, aus dem sie durch einen Auslass, der mit der Leitung
237 in Verbindung steht, entfernt werden. Der nicht mit ei-
ner Ziffer versehene Auslass befindet sich am Boden des
Kessels, und es wird bevorzugt, dass die Gelbeschickungs-
vorrichtung 233 nahe dem Auslass endet, um eine Kriuse-
Iung des die agglomerierten Teilchen enthaltenden, aus zwei
Schichten bestehenden Bandes zu vermeiden, die zu einem
Einschluss von Luft fiihren kann, wenn kein Vakuum ange-
wandt wird. Bevorzugt wird auch, dass die Form des Auslas-
ses der Form des Bandes entspricht (gewdhnlich flach recht-
eckig) und zu ihr orientiert ist, um Stauungen bei der Entfer-
nung des Zahnpflegemittels aus dem ummantelten Kessel
auf einem Minimum zu halten, und damit zeitliche Verzoge-
rungen, einen Einschluss von Luft und die Losung des Bin-
demittels fiir die agglomerierten Teilchen weitestgehend zu
verringern.

Die dem Zahngel in einer vorgegebenen Menge zuzufii-
genden agglomerierten Teilchen befinden sich im Trichter
230 einer mit gesteuerter Fliessgeschwindigkeit arbeitenden
Beschickungsvorrichtung 232, vorzugsweise vom Schnecken-
typ, mit einer Geschwindigkeitskontrollvorrichtung und ei-
ner Antriebskombination 234, die die agglomerierten Teil-
chen mit gewiinschter gesteuerter Geschwindigkeit zu einem
Auslass des Rohres 236 auf einem Verteiler 238 fithrt, der
diese so ausbreitet, dass sie den Verteiler in Form eines fal-
lenden Stroms oder diinnen Vorhanges verlassen, der in
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Grosse und Orientierung den Bandern entspricht, die von
den Diisen 229 und 233 erzeugt werden. Anstelle der
Schneckenfordervorrichtung kénnen andere Fordervorrich-
tungen vom Schrauben-, Band- und Vibrationstyp verwen-
det werden. Die Leitung 228 ist mit einer Vakuumquelle ver-
bunden, die wie die Vakuumleitung 259 betrieben oder nicht
betrieben werden kann.

Die Ventile 239 und 241 sind so angeordnet, dass wahl-
weise das Produkt durch die Leitung 243 fallen kann oder
Verbindung mit der Pumpe 245 besteht, die vorzugsweise
vom Moyno Typ ist. Die Schraubenpumpe 245, die vom
Motor 247 angetrieben wird, pumpt das Produkt sachte
durch die Leitung 249 zum statischen Mischer 251, vorzugs-
weise vom Kenics Typ, wo es sacht ohne Zerfall oder Lo-
sung der in ihm enthaltenen agglomerierten Teilchen gleich-
méssig gemischt wird. Es passiert dann die Leitung 253 zum
Auffangbehalter 255, der ein Beschickungstank fiir eine
nicht gezeigte Zahnpastaabfiillvorrichtung sein kann.

Obgleich die beschriebene Vorrichtung und das Verfah-
ren ohne Anwendung von Vakuum betrieben werden
kon1616nen, ist ein solches oft erwiinscht, um das Eindrin-
gen von Luft in die Zahnpflegematerialien zu verhindern. Es
kann dann vollstindig oder teilweise unter Vakuum gearbei-
tet werden. Vorzugsweise befinden sich die Beschickungsvor-
richtungen fiir die agglomerierten Teilchen und die Vorrich-
tung fiir die Aufbringung der agglomerierten Teilchen unter
Vakuum. Dementsprechend sind die Vakuumleitungen oder
Abzweigungen 259 und 228 in der Zeichnung angegeben.

In der Figur 4 weisen die Gelbeschickungsvorrichtungen
229 und 233 Diisenteile 275 und 277 mit begrenzten flachen
Offnungen 263 und 265 auf, die wie dargestellt mit einstell-
baren stiitzenden Fiithrungen 267 und 269 verbunden sind
und die richtige Ausrichtung der Gelbdnder oder -bahnen er-
leichtern, so dass der Vorhang aus agglomerierten Teilchen
genau auf diese fallen kann. Das Gelband auf der Fithrung
267 ist mit 271 bezeichnet und ist ohne auf ihm abgelagerte
agglomerierte Teilchen dargestellt. Ein dhnliches Band 272
auf der Fithrung 269 befindet sich unter der Ableitung von
der ersten Fiithrung und nahe dem Auslass aus dem Kessel.
Vorzugsweise fillt der Vorhang aus agglomerierten Teilchen
senkrecht oder im wesentlichen senkrecht auf das Gelband
271 nachdem das Band die Fiithrung 267 verlassen hat, sich
aber noch in einer Richtung mit einer horizontalen Kompo-
nente, z.B. mit 60° von der Horizontalen bewegt. Wenn man
darauf achtet, kénnen jedoch einige agglomerierte Teilchen
auf dem Gel 271 abgelagert werden, wihrend sich dieses
noch in Kontakt mit dem Triger befindet. Wenn das Gel-
band 271 mit den anhaftenden agglomerierten Teilchen
senkrecht oder im wesentlichen senkrecht fillt, tritt es mit
dem Band 272 in Beriihrung und die beiden Bénder schlies-
sen die agglomerierten Teilchen zwischen ihnen ein. Um eine
Kriuselung zu vermeiden, was einen Lufteinschluss verursa-
chen kann, kann sich die Fithrung 269 vorzugsweise entwe-
der in gerader Linie oder als konvexe Kurve bis nahe, ge-
wohnlich § bis 25 cm zur Auslasséffnung aus dem Kessel er-
strecken, und das Gelband passiert den orientierten und
dhnlich geformten Auslass ohne Kriuselung, wobei die Aus-
fithrungsgeschwindigkeit auf dem gleichen Wert gehalten
wird, wie die Summe der Zugabegeschwindigkeiten.

Die Zufuhrgeschwindigkeiten (und Dicken) der Gelbin-
der konnen etwa die gleichen sein oder sie konnen gewdhn-
lich im Bereich 1:4 bis 4:1 zueinander variiert werden. Die
gesteuerte und anteilige Beschickung aus agglomerierten
Teilchen tritt aus dem Abgaberohr 236 in den Verteiler 238,
der in expandierter Form mit den Seitenwandungen 279 und
281, dem Boden 283 und den teilenden Dornen 285 gezeigt
und in «Pascal’s Dreieck» Form angeordnet ist. Die Beschik-
kungsvorrichtungen fiir die agglomerierten Teilchen und das
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Gel sowie die Offnungen in den Diisen der Gelbeschickungs-
vorrichtung sind einstellbar wie in bezug auf die Figur 2 an-
gegeben wurde. Der erste oder obere Gelstrom oder das Gel-
band wird so ausgerichtet, dass der Strom oder Vorhang aus
agglomerierten Teilchen, gewShnlich 0,5 bis 5 mm dick ge-
nau auf das Gelband féllt, vorzugsweise wenn die agglome-
rierten Teilchen im wesentlichen senkrecht fallen und das
Gel sich in einer Richtung mit horizontaler Komponente be-
wegt, so dass das Gel unter die fallenden agglomerierten
Teilchen tritt, die mit ihm in Beriihrung treten und auf ihm
haften. Das Gelband 271 ist nach rechts abwértsfallend ge-
zeigt, wihrend die agglomerierten Teilchen 273 aus dem Ver-
teiler 238 durch die Leitvorrichtung 235 (Figur 4) auf dieses
fallen, und das Band 272 fillt nach links unter das Band 271.

Die beschriebenen Vorrichtungen der Figuren 1 bis 4 und
die entsprechenden bevorzugten Verfahren erméglichen die
Herstellung von gesprenkelten Zahnpflegemitteln in wirksa-
mer und schneller Weise, ohne dass herkdmmliche Scher-
Mischvorrichtungen erforderlich sind. Die agglomerierten
Teilchen klumpen nicht zusammen, noch zerfallen sie und,
da das Verfahren schnell vor sich geht, ldsst sich das Produkt
rasch herstellen und in Tuben abfiillen, bevor eine merkliche
Erweichung oder Losung des Bindemittels eintritt. So erhilt
man das bevorzugte klare gelférmige Zahnpflegemittel, ge-
wohnlich mit in ihm attraktiv verteilten, einzeln sichtbaren,
getrennten funktionellen agglomerierten Teilchen ohne Trii-
bung aufgrund eines Aufbrechens der Agglomerate und ei-
ner Verteilung des feinteiligen funktionellen Materials, wie
des Poliermittels, im Zahnpflegemittel.

Andere Vorteile der Erfindung umfassen die Immobili-
sierung der agglomerierten Teilchen in bezug auf das Gel-
band und die daraus resultierende geringere Losung jegli-
chen Bindemittels in einem I6senden Material, das in dem
Gel vorhanden sein kann. Die Zufithrung des Gels in einem
Bogen, der iiber einem Behélterauslass senkrecht wird, nach-
dem die agglomerierten Teilchen abgelagert wurden, verrin-
gert die Verweilzeit in der Vorrichtung vor der Entfernung
und damit die Losung des Bindemittels fiir die agglomerier-
ten Teilchen, wodurch ein Zerfall der agglomerierten Teil-
chen verhindert wird. Der Sandwich-Effekt, der in den Figu-
ren 3 und 4 veranschaulicht ist, fithrt zu einer noch besseren
Verteilung der agglomerierten Teilchen in der Zahnpflege-
mittelmasse und ist besonders gut fiir Zusammensetzungen,
an denen die agglomerierten Teilchen nicht fest haften.

Die Erfindung umfasst also die Herstellung eines Zahn-
pflegemittels, das dispergiert in ihm getrennte agglomerierte
Teilchen enthilt.

Dieses Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass man
mindestens einen Strom aus einer gelformigen oder pasten-
férmigen Dentalzusammensetzung herstellt, die Wasser, ein
Feuchthaltemittel, ein Reinigungsmittel, Poliermittel, Aro-
mastoffe und ein gelbildendes Mittel enthdlt, das die Ober-
flache der Zusammensetzung fiir die agglomerierten Teil-
chen klebrig macht, wobei die Dentalzusammensetzung den
grosseren Teil des Zahnpflegemittels ausmacht, einen Strom
von im Zahnpflegemittel zu verteilenden agglomerierten
Teilchen herstellt, diesen auf die Oberfléche des Stroms der
Dentalzusammensetzung richtet und die relativen Beschik-
kungsgeschwindigkeiten und Anteile der Strome aus Dental-
zusammensetzung und im Zahnpflegemittel zu dispergieren-
den agglomerierten Teilchen steuert, so dass, wenn der
Strom aus agglomerierten Teilchen mit dem Strom aus Den-
talzusammensetzung in Berithrung kommt, die agglomerier-
ten Teilchen nicht ausreichen, um die Oberfliche der Dental-
zusammensetzung zu bedecken, die agglomerierten Teilchen
am Strom der Dentalzusammensetzung festhaften und ein
Zahnpflegemittel erhalten wird, das verteilt die agglomerier-
ten Teilchen in der gewiinschten Menge enthélt.



Eine Vorrichtung zur Durchfiihrung dieses Verfahrens
umfasst Mittel zur Erzeugung eines sich bewegenden oder
fliessenden Stroms aus Dentalzusammensetzung, der ge-
wohnlich aus einem Zahnpflegemittel ohne die in ihm zu ver-
teilenden agglomerierten Teilchen besteht, und von solcher
Beschaffenheit ist, dass die agglomerierten Teilchen an ihm
haften. In einer solchen Vorrichtung kann ein Strom oder
ein Band aus Dentalgel erzeugt werden, indem man letzteres
durch eine geeignete Offnung presst, so dass es in gewiinsch-
ter Form aus dieser Offnung tritt, vorzugsweise als flaches
Band. Der Strom oder Vorhang aus agglomerierten Teilchen
mit bevorzugten Teilchengrdssen entsprechend einer lichten
Maschenweite von 2,00 bis 0,177 mm wird gewShnlich auf
das Gelband in solcher Weise gerichtet, dass sich diese
gleichmadssig iiber den inneren Teil der Oberfldche des flies-
senden Bandes verteilen und an diesem haften, worauf das
Gelband mit anhaftenden agglomerierten Teilchen in einem
Behélter aufgenommen werden kann, aus dem es vorzugs-
weise kontinuierlich entfernt wird, wenn mehr agglomerierte
Teilchen enthaltendes Gel in diesen tritt oder in ihm erzeugt
wird. Gemdiss einer bevorzugten Ausfiihrungsform werden
die agglomerierten Teilchen zwischen zwei Bander aus Zahn-
pflegemittel gebracht (Sandwiching) und die agglomerierten
Teilchen mittels einer Pascal Dreieckanordnung von Sperren
in die Form eines gleichméssigen fallenden Vorhangs ge-
bracht.

Die folgenden Beispiele erldutern die Erfindung. In der
Beschreibung, den Beispielen und in den Patentanspriichen
sind alle Teile Gewichtsteile, sofern nichts anderes angege-
ben ist.

Beispiel 1

5 Teile pulvrige Ethylcellulose (10 10 ~3Pas) mit den zu-
vor angegebenen physikalischen Eigenschaften wurden in 5
Teilen 95 %igem Ethanol geldst und in einem Hobart-
Mischer mit 95 Teilen calciniertem Aluminiumoxid (Micro-
grit WCA 9F) mit Teilchengrdssen von 0,5 bis 10 pm und ei-
ner durchschnittlichen Teilchengrdsse von 3 bis 5 pm ver-
mischt. Das Vermischen erfolgte fiir etwa 4 Minuten bis die
Mischung einheitlich war, worauf man sie durch ein Sieb mit
einer lichten Maschenweite von 2,00 mm driickte und das
ausgepresste Material in einem Ofen 1 Stunde bej 65°C
trocknete. Die getrockneten Agglomerate wurden dann
durch ein Sieb mit einer lichten Maschenweite von 0,595 mm
gesiebt und der Schnitt, der auf einem Sieb mit einer lichten
Maschenweite von 0,25 mm blieb, wurde gesammelt. Die ge-
trockneten Agglomerate enthielten das calcinierte
Aluminiumoxid und Ethylcellulose. Die so erhaltenen Ag-
glomerate haben eine eckige Form, wobei das Verhéltnis
maximale Linge zu maximaler Breite gewShnlich im Bereich
von 1 bis 2 liegt und bei den meisten Teilchen im Bereich von
1,1 bis 1,5. Das eckige Aussehen der Teilchen kann ein Fak-
tor sein, der die Zahnpflegemittel im Aussehen so attraktiv
macht, zumindest fiir einige Verbraucher.

Eine Grundmasse fiir ein durchsichtiges oder durchschei-
nendes Zahnpflegemittel, die alle Komponenten mit Aus-
nahme der Agglomerate enthélt, wird aus folgenden Be-
standteilen hergestellt:

Bestandteile Gewichtsteile
Glycerin, 99,3% rein 25,00
Natriumcarboxymethylcellulose 0,35
Sorbit, 70%ige wissrige Losung 36,04
Polyethylenglycol 600 3,00
Wasser 3,00
Natriumsaccharin 0.25
Natriumbenzoat )
blauer Farbstoff, FD&C Blau 0,50
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Nr. 1,1%ige wiissrige Losung 0,20
Natriummonofluorphosphat,
1 bis 60 pm 0,76
Siliciumdioxid, Zeo 49 18,00
Synthetisches Siliciumdioxid,
Syloid 244 5.50
Natriumlaurylsulfat 1,20
Aromastoffe (Ol der griinen Minze,
Pfefferminz-, Wintergriin-, Nelkendl,
etc. nach Wunsch) 1,20

95,00

5 Teile der beschriebenen Agglomerate mit Teilchengros-
sen von —0,595 mm + 0,25 mm wurden in einem mit einer
Geschwindigkeit von etwa 2 UpM laufenden Mischer mit 95
Teilen der beschriebenen Grundmasse fiir das Zahnpflege-
mittel vermischt, worauf die Mischung entliiftet und auto-
matisch in mit einer Kappe verschlossene zusammendriick-
bare Tuben abgefiillt wurde, die dann verschlossen wurden.
Wiihrend des Vermischens, der Entliiftung und des Abfiil-
lens bleiben die Agglomerate, die im wesentlichen gleichmés-
sigim Zahnpﬂegemlttel verteilt sind, getrennt voneinander
und ungelSst in der Grundmasse erhalten, so dass beim Off-
nen der Tube nach deren Fiillen, und vorzugsweise nach
etwa einmonatiger Lagerung beim Ausdriicken der Zahnpa-
ste die Agglomerate in ihrer urspriinglichen unversehrten
Form erscheinen, die mit dem bliulichen Gel kontrastiert.
Wenn das Produkt unmittelbar nach dem Abfiillen ohne La-
gerung bewertet wird, sind die Agglomerate fiihlbar. Nach
der Lagerung vor dem Gebrauch fiir 2 Wochen bis 1 Jahr
oder mehr sind sie jedoch aufgrund der Losung der Ethylcel-
lulose durch das Aromadl ausreichend erweicht, manchmal
mit Unterstiitzung des Zahnreinigungsmittels oder anderer
oberflichenaktiver Mittel, die vorhanden sein kénnen, und
anderer Komponenten, so dass sie als getrennte und nicht
«verschmierte» Teilchen erscheinen, aber in zufriedenstellen-
derweise unfiihlbar sind. Wahrend des Zahnebiirstens wer-
den die agglomerierten Teilchen leicht in ihrer Grosse verrin-
gert, sie reizen das Zahnfleisch nicht und sind nach Beendi-
gung des Zihnebiirstens leicht aus der Mundhéhle entfernbar.

Obgleich die Gegenwart des anionischen Reinigungsmit-
tels in der Grundmasse hilfreich sein kann, nimmt man an,
dass die kontrollierende Komponente dieser Grundmasse
die 1,2 % Aromastoff sind. Fiir die Erzielung der besten Di-
spersionen der Agglomerate sind 0,5 bis 2 % und vorzugs-
weise 0,8 bis 1,5 % eines solchen Stoffes oder einer Mi-
schung hiervon erwiinscht, von denen mindestens die Hilfte
normalerweise als Losungsmittel fiir die Ethylcellulose wirk-
sam sind. Der Aromastoff enthélt gewohnlich mehr als 50 %
und oft mehr als 80 % lslichmachende K ohlenwasserstoffe,
Ester, Alkohole und Aldehyde.

Bei der Herstellung der erfindungsgemaéssen Zahnpflege-
mittel, bei der die Agglomerate in einer Gelgrundmasse di-
spergiert werden, muss beim Vermischen darauf geachtet
werden, dass die Agglomerate nicht zerfallen. Bei jedem An-
zeichen hierfiir sollte das Vermischen unterbrochen werden
und, vorausgesetzt, das Aussehen des Zahnpflegemittels ist
nicht wesentlich beeintrichtigt, gewShnlich durch eine unan-
nehmbare Triibung, sollte sofort in Tuben abgefiillt werden.
Anstelle des vorstehend beschriebenen Mischverfahrens ist
es oft vorteilhaft, eine andere zuvor beschriebene Verarbei-
tungstechnik anzuwenden, bei der ein gleichméssiger
«Strahl» der Agglomerate mittels Schwerkraft auf einem
kontinuierlich fallenden ausgezogenen Band des Gels abge-
lagert wird, auf dem die Agglomerate haften, so dass eine
gleichmissige Verteilung der Agglomerate im Zahnpflege-
mittel erreicht wird. Wenn das erfindungsgemdisse, Agglome-
rate enthaltende Zahnpflegemittel in eine zusammendriick-
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bare Aluminiumtube abgefiillt wird, sind die Agglomerate
im Zahnpflegemittel bis zum Ausdriicken aus der Tube nicht
sichtbar, liegen aber dann in der ausgedriickten Zahnpaste in
Form getrennter Teilchen vor, die dieser ein attraktives Aus-
sehen verleihen. Wenn jedoch an Stelle normaler Alumi-
niumtuben elastische durchsichtige Tuben, z.B. Tuben aus
Polyvinylchlorid oder einem anderen geeigneten Polymeren
verwendet werden, kann man die Agglomerate durch die
Tube und duch das durchsichtige Gel hindurch sehen und
ihre Bewegung beim Ausdriicken der Zahnpaste beobachten.
Dies bewirkt einen weiteren dsthetischen Effekt und macht
das Zihnebiirsten, insbesondere fiir Kinder interessanter.
Ausserdem machen die funktionellen Agglomerate die Per-
son, die ein solches Zahnpflegemittel benutzt, auf die Gegen-
wart des Poliermittels oder anderer funktioneller Bestandtei-
le im Zahnpflegemittel aufmerksam und erinnern ihn an die
Wichtigkeit des Zahnebiirstens, damit diese Komponenten
wirksam werden.

Die oben angegebene Formulierung ist fiir ein gelfdrmi-
ges Zahnpflegemittel bestimmt, in der die normalerweise ver-
wendeten 41,04 % Sorbitlosung auf 36,04 % verringert wur-
den, um die Einfiihrung der 5 % Agglomerate zu ermégli-
chen. Aufgrund dieser Verinderung kénnen die Prozentsiitze
der anderen Komponenten des Zahnpflegemittels die glei-
chen bleiben wie in einem Produkt ohne agglomerierte Teil-
chen, mit Ausnahme der Hauptkomponente, d.h. der Sorbit-
18sung. Bei Variierung des Gehalts der Agglomerate fiir sol-
che Zahnpflegemittel kann die Formulierung in gleicher
Weise modifiziert werden. Es ist jedoch auch méglich, von
der anfinglichen Gelformulierung auszugehen, d.h. von
41,04 % Sorbitlésung und die anderen Komponenten ent-
sprechend zu verringern, damit der gewiinschte Prozentsatz
an Agglomeraten eingefithrt werden kann.

In der obigen Formulierung kann anstelle von 1 % des
Microgrit 1% Ultramarinblau Pigment verwendet werden,
so dass die agglomerierten Teilchen eine bestimmte blaue
Fédrbung erhalten. Anstelle der angegebenen Menge Ultra-
marinblau kann man 0,5 bis 2,0 % des Pigmentes oder Mi-
schungen von Pigment (en) und Poliermittel (n) im Verhilt-
nis 1:10 bis 10:1 verwenden. Alternativ kann etwa 0,1 bis 1
% jedes geeigneten wasserunioslichen (oder dllslichen)
Farbstoffes verwendet werden. In solchen Fillen kann die
Farbstofflosung in der Grundstofformulierung fiir das
Zahnpflegemittel enthalten sein oder nicht, vorausgesetzt, es
wird ein ausreichender Kontrast zwischen den Agglomeraten
und der Grundmasse erzielt.

Selbstverstindlich konnen die verschiedenen Komponen-
ten der Formulierung durch andere ersetzt werden, z. B. die
zuvor beschriebenen, wobei ebenfalls brauchbare Produkte
erhalten werden. Z.B. konnen die verschiedenen erwihnten
Pigmente und Farbstoffe verwendet werden, das Natrium-
laurylsulfat kann durch das Natriumsalz von ethoxylierten
hoheren Fettalkoholsulfaten oder das Natriumsalz von hy-
drierten Kokosnussfettsiuremonoglyceridmonosulfaten er-
setzt werden, und anstelle der Poliermittel kdnnen Dical-
ciumphosphatdihydrat und/oder Dicalciumphosphat (was-
serfrei) oder deren Gemische verwendet wereden. Die Antei-
le der verschiedenen Komponenten kénnen um 4 10%
+20% und +30% variiert werden, solange sie innerhalb der
angegebenen Bereiche bleiben, wobei zufriedenstellende Pro-
dukte mit dhnlichen Eigenschaften erhalten werden, obgleich
die in diesem Beispiel angegebenen Mengenanteile bevorzugt
werden.

Beispiel 2

75 Teile wasserfreies Dicalciumphosphat und 15 Teile
Dicalciumphosphatdihydrat, beide mit einer durchschnittli-
chen kleinsten Teilchengrdsse von etwa 4 pm, wurden mit 10
Teilen Ethylcellulose und 10 Teilen Ethylalkohol in einem
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Hobart-Mischer vermischt. Alternativ und vorzugsweise
kénnen Ethanol und Ethylcellulose vorgemischt und dann
mit einer Vormischung der Dicalciumphosphate vermischt
wird. Die gebildete Masse wird durch ein Sieb mit einer
lichten Maschenweite von 2,00 mm gedriickt und dann in ei-
nem Ofen I Stunde bei 65°C getrocknet. Die getrockneten
Agglomerate werden durch ein Sieb mit gleichmiissigen Off-
nungen von 0,42 mm gesiebt, worauf man die Agglomerate,
die ein Sieb mit einer lichten Maschenweite von 0,177 mm
nicht passieren, sammelt. Die agglomerierten funktionellen
Teilchen werden dann mit einer Zahnpflegemittelgrundmas-

‘se der Formulierung gemdss Beispiel 1 vermischt, mit der

Abweichung, dass das Poliermittel in dieser Grundmasse
durch Natriumaluminosilikat ersetzt ist, wie es unter der
Handelsbezeichnung Zeolith 4A vertrieben werden. Der Pro-
zentsatz der agglomerierten Teilchen im Endprodukt betrug
2 %, wobei die Menge der Sorbitlésung um 3 % erhéht war.

Diese Formulierung kann dadurch variiert werden, dass
man das Poliermittel in den agglomerierten Teilchen durch
hydratisiertes Aluminiumoxid mit einer durchschnittlichen
Teilchengrdsse von unter etwa 10 pm, Calciumcarbonat des-
sen Teilchen im wesentlichen alle eine Grosse von unter etwa
7.4 um haben oder unlésliches Natriummetaphosphat mit ei-
ner durchschnittlichen Teilchengrdsse von etwa 5 pm ersetzt,
wobei alle diese Teilchengréssen letzte Teilchengrossen sind.

Bei den Zahnpflegemitteln dieses Beispieles handelt es
sich um agglomerierte Teilchen enthaltende durchsichtige
oder durchscheinende Produkte, die ein dsthetisch angeneh-
mes Aussehen haben. Die sichtbaren Teilchen des agglome-
rierten Poliermittels, die ganz oder teilweise durch andere
funktionelle unigsliche Materialien ersetzt werden kdnnen,
sind im wesentlichen gleichméssig als sichtbare getrennte
Teilchen in der Grundmasse des Zahnpflegemittels disper-
giert und sind nach dreimonatiger Lagerung beim Gebrauch
im wesentlichen nicht fiihlbar.

Beispiel 3

Anstelle Diethylcellulose in Ethanol oder einem anderen
geeigneten Losungsmittel zu 16sen, werden Agglomerate
durch Vermischen des Poliermittels und der Ethylcellulose,
manchmal in Gegenwart einer verringerten Menge Ethanol
unter Bildung einer Pulvermischung hergestellt. Diese Mi-
schung wird in einer Rotationstablettenpresse zu Stiicken
mit einer Dicke von etwa 6 mm und einem Durchmesser von
25 mm verpresst. Diese Stiicke werden dann in einer oszillie-
renden Granuliervorrichtung zu kleineren Teilchen granu-
liert, vorzugsweise zu solchen, die ein Sieb mit einer lichten
Maschenweite von 0,595 mm passieren und auf einem Sieb
mit einer lichten Maschenweite von 0,25 oder 0,177 mm lie-
gen bleiben. Diese Art der Herstellung der agglomerierten
Teilchen kann auch auf die von den vorhergehenden Beispie-
len angegebenen Formulierungen fiir Agglomerate ange-
wandt werden. Obgleich der Bindungseffekt der Ethylcellu-
lose nicht so gross sein kann, sind die Produkte dieses Bei-
spieles zur Einarbeitung in Zahnpflegemittel unter Erzielung
eines dsthetischen Aussehens und funktioneller Wirkungen
ebenfalls zufriedenstellend. Wenn der Bindungseffekt der
Ethylcellulose in der vorstehenden Formulierung nicht aus-
reicht, kann ihr Anteil erhéht werden, manchmal bis zu 100
oder 200 %, jedoch ist eine solche Erhéhung mit zusitzli-
chen Kosten verbunden und daher wird das «Nassverfah-
ren», bei dem Losungen der Ethylcellulose in Ethanol oder
einem anderen geeigneten Losungmittel verwendet werden,
oft bevorzugt.

Beispiel 4
95 Teile calciniertes Aluminiumoxid (Microgrit WCA
9F) mit Teilchengréssen im Bereich von 0,5 bis 10 pm und



einer durchschnittlichen Teilchengrosse im Bereich von 3 bis
5 ym werden mit drei Teilen pulvrigem Polyvinylpyrrolidon
der GAF Corporation, Handelsbezeichnung K-39—32 ver-
mischt. 2 Teile des in Beispiel 1 verwendeten Ethylcellulose-
pulvers werden in 5 Teilen Ethanol (95%ig) geldst, und die
PVP-Aluminiumoxid Mischung wird in einem Hobart-
Mischer mit der Lésung vermischt. Man mischt etwa 4 Mi-
nuten bis die Mischung einheitlich ist, worauf sie durch ein
Sieb mit einer lichten Maschenweite von 2,00 mm gedriickt
und das hindurchgedriickte Material in einem Ofen wie in
Beispiel 1 getrocknet wird. Die getrockneten Agglomerate
werden dann ausgesiebt und gesammelt, ebenfalls wie in Bei-
spiel 1. Die so erhaltenen Agglomerate haben eine eckige
Form, gewOhnlich mit einem Verhaltnis von maximaler Lin-
ge zu maximaler Breite wie die in Beispiel 1. Wie in Beispiel 1
‘wird eine durchsichtige oder durchscheinende Grundmasse
fiir ein Zahnpflegemittel hergestellt, die alle Komponenten,
mit Ausnahme der Agglomerate enthélt, wobei man jedoch
anstelle der 36,04 Teile Sorbitlosung 39,0 Teile Sorbitlosung
verwendet.

2 Teile der beschriebenen Agglomerate mit Teilchengrds-
sen von —0,5 mm +0,25 mm werden sacht in einem lang-
sam mit etwa 2 UpM laufenden Mischer mit 98 Teilen der
angegebenen Zahnpflegemittelgrundmasse vermischt, wor-
auf die Mischung entliiftet und automatisch in mit Kappen
verschlossene zusammendriickbare Tuben abgefiillt wird, die
dann verschlossen werden. Das angewandte Verfahren war
wie in Beispiel 1. Wenn das Produkt unmittelbar nach dem
Abfiillen ohne Lagerung bewertet wird, sind die Agglomera-
te fithlbar. Nach der Lagerung fiir 2 Wochen bis 1 Jahr oder
mehr sind sie aufgrund der Losung des PVP durch die vor-
handene Feuchtigkeit und der Lésung der Ethylcellulose
durch das Aromadl, die beide anscheinend manchmal durch
das Zahnreinigungsmittel oder andere oberflichenaktive
Mittel, die vorhanden sein kdnnen, unterstiitzt werden, und
manchmal auch durch andere Komponenten jedoch ausrei-
chend erweicht, dass sie unfithibar sind.

Wenn die Menge des Aromastoffs in der Gelgrundmasse
auf 0,6 %, d.h. die Hilfte der obigen Formulierung verrin-
gert wird, ist das PVP-Ethylcellulose Bindemittelsystem fiir
die agglomerierten Teilchen noch wirksam und diese Teil-
chen sind nach der Lagerung in zufriedenstellenderweise un-
fithlbar. Das Bindemittelsystem ist auch wirksam, wenn die
Menge des Aromastoffes variiert wird und 0,3 %, 0,9 %
bzw. 1,5 % betrigt. Jedoch kdnnen die grosseren Anteile an
Aromastoff (und/oder anderer lipophiler Losungsmittel)
eine etwas frithere Loslichmachung bewirken als erwiinscht.
In diesen Féllen wird der Anteil an PVP und Ethylcellulose
vorzugsweise variiert, z. B. auf 2 Teile PVP und 3 Teile
Ethylcellulose. Wenn in dhnlicher Weise die Fiihlbarkeit der
agglomerierten Teilchen grosser ist als erwiinscht, kdnnen sie
durch Erh6hen des PVP-Anteils, z. B. auf das Zweifache der
Ethylcellulose weicher gemacht werden. Die Menge der ag-
glomerierten Teilchen und deren Grésse kann innerhalb der
angegebenen Bereiche veriindert werden. Es kdnnen auch
andere der zuvor angegebenen Materialien anstelle des Alu-
miniumoxidpoliermittels verwendet werden, einschliesslich
andere Arten von wasserunldslichen funktionellen Substan-
zen. Die in Beispiel 1 beschriebenen Variationen der Formu-
lierungen und Verfahren sind auch auf dieses Beispiel an-
wendbar und ergeben brauchbare Agglomerate und diese
Agglomerate enthaltende Zahnpflegemittel.

Beispiel 5
75 Teile wasserfreies Dicalciumphosphat und 15 Teile
Dicalciumphosphatdihydrat, beide mit einer durchschnittli-
chen kleinsten Teilchengrdsse von etwa 4 um, werden mit 5
Teilen Ethylcellulose, 5 Teilen PVP und 10 Teilen Ethylalko-
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hol in einem Hobart-Mischer vermischt. Alternativ und vor-
zugsweise konnen das Ethanol und die Ethylcellulose vorge-
mischt und dann mit einer Vormischung der Dicalcium-
phosphate mit PVP vermischt werden. Die gebildete Masse
wird durch ein Sieb mit einer lichten Maschenweite von 2,00
mm gedriickt und dann in einem Ofen 1 Stunde bei 60 °C ge-
trocknet. Die getrockneten Agglomerate werden anschlies-
send durch ein Sieb mit einer lichten Maschenweite von 0,42
mm gesiebt, wobei die Agglomerate, die ein Sieb mit einer
lichten Maschenweite von 0,177 mm nicht passieren, gesam-
melt werden. Darauf werden die agglomerierten funktionel-
len Teilchen mit einer Zahnpflegemittelgrundmasse der in
Beispiel 4 angegebenen Formulierung vermischt, mit der Ab-
weichung, dass das Poliermittel in dieser Grundmasse durch
Natriumaluminosilikat, Handelsbezeichnung Zeolith 44, er-
setzt wurde.

Die auf diese Weise erhaltenen, Agglomerate enthalten-
den Zahnpflegemittel sind durchsichtig oder durchscheinend
und haben ein dsthetisch schones Aussehen. Wenn die For-
mulierungen und die Verfahrensbedingungen wie in Beispiel
2 variiert werden, erhélt man ebenfalls gute Produkte mit
den gewiinschten Eigenschaften.

Beispiel 6

Das funktionelle Poliermittel des Beispiels 5 wird durch
eine Mischung aus 10 Teilen wasserfreiem Dicalciumphos-
phat und 90 Teilen Calciumcarbonat ersetzt, wobei die Ge-
samtmenge des Poliermittels die gleiche ist und auch die glei-
chen Verfahren angewandt werden. Das erhaltene Produkt
ist hinsichtlich der funktionellen Wirkungen und des istheti-
schen Aussehens in gleicher Weise zufriedenstellend. Ahnli-
che Ergebnisse werden erhalten, wenn andere Mischungen
der Poliermittel fiir die Agglomerate verwendet und deren
Anteile variiert werden.

Beispiel 7

Anstelle die Ethylcellulose und das PVP im Ethanol oder
einem anderen geeigneten Losungsmittel zu 16sen werden
Agglomerate wie in Beispiel 6 durch Vermischen des Polier-
mittels, PVP und Ethylcellulose, manchmal mit einer verrin-
gerten Menge Ethanol, zu einer Pulvermischung vereinigt.
Diese Mischung wird in einer Rotationstablettenpresse zu
Stiicken mit einer Dicke von etwa 6 mm und einem Durch-
messer von 25 mm verpresst. Die Stiicke werden dann in ei-
ner oszillierenden Granuliervorrichtung zu kleineren Teil-
chen granuliert, vorzugsweise zu solchen, die ein Sieb mit ei-
ner lichten Maschenweite von 0,42 mm passieren und auf ei-
nem Sieb mit einer lichten Maschenweite von 0,25 oder 0,177
mm liegen bleiben. Obgleich die Bindungswirkung des PVP
und der Ethylcellulose nicht so gross sein kann, eignen sich
die Produkte dieses Beispiels in zufriedenstellender Weise fiir
die Einarbeitung in Zahnpflegemittel und verleihen diesen
dsthetisches Aussehen und funktionelle Effekte. Wenn die
Bindungswirkung des PVP und der Ethylcellulose in den
vorstehenden Formulierungen nicht ausreicht, kénnen deren
Anteile erhoht werden, manchmal bis auf 100 oder 200 %,
jedoch verursacht eine solche Erhéhung zusitzliche Kosten,
so dass das «Nassverfahren», bei dem Lésungen von PVP
und Ethylcellulose zur Anwendung kommen, oft bevorzugt
werden.

Préiparat 1
In den vorstehenden Beispielen wird das Polyvinylpyrro-
lidon, d.h. der wasserldsliche Bindemittelanteil des kombi-
nierten Bindemittels teilweise (50 %) oder ganz durch die
folgenden wasserldslichen Bindemittel ersetzt: Gummiarabi-
cum, Gelatine, Maisstérke, Natriumcarboxymethylcellulose,
Natriumalginat, Polyvinylatkohol, Karrageen, Xanthan-
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gummi und Tragantgummi. Die so hergestellten Agglomera-
te behalten, wenn sie in Gelzahnpflegemittel wie die in den
vorstehenden Beispielen beschriebenen eingearbeitet werden,
wihrend der Verarbeitung ihre Individualitit und Unver-
sehrtheit, werden aber bei der Lagerung im Zahnpflegemittel
unfiihlbar, wobei sie ihre urspriingliche Gestalt behalten,
ebenso wie die Agglomerate, die mit PVP-Ethylcellulose Bin-
demitteln hergestellt wurden. Jedoch sind die PVP-Ethylcel-
lulose Bindemittel im allgemeinen in ihrer Vereinigung er-
wiinschter Eigenschaften, einschliesslich der Verarbeitungs-
stabilitéit, der Vertréiglichkeit mit den anderen Komponenten
des Zahnpflegemittels und der Anderung von Fiihibarkeit in
Unfiihlbarkeit ohne Verlust an Integritit der Agglomerate
und wesentliche Verdnderung ihres Aussehens iiberlegen.

Priparat 2

Agglomerate verschiedener Zusammensetzungen wurden
mit solchen auf der Basis von Ethylcellulose und PVP vergli-
chen. Die Agglomerate wurden im allgemeinen nach dem
Nassverfahren des Beispiels 4 hergestellt. Die Formulierung
fiir die Agglomerate enthielt 95 % calciniertes Aluminium-
oxid, 2 % Ethylcellulose und 3 % PVP, wobei diese Materia-
lien die gleichen waren wie in Beispiel 4. Die Agglomerate
der Vergleichsversuche wurden ebenfalls nach dem Nassver-
fahren hergestellt, mit einer Ausnahme, die nach dem Trok-
ken- oder «Stiick»-Verfahren des Beispiels 7 hergestellt wur-
de.

Die Agglomerate wurden in folgender Weise untersucht:
100 mg jeder Art wurden abgewogen, getrennt auf Glasob-
jekttriger gegeben, worauf zu jedem 4 Tropfen Wasser ge-
fiigt und jeder Objekttrdger mit einem anderen Objekttriger
bedeckt und dann die Zeit bis zur physikalischen Verdnde-
rung und die Art der physikalischen Veréinderung der Kérn-
chen notiert wurde. Wenn 2 % Natriumcarboxymethylcellu-
lose als Bindemittel verwendet wurden, verloren die Agglo-
merate innerhalb von 15 Sek. ihre Integritét, was auch der
Fall ist, wenn als Bindemittel fiir die Agglomerate 2 % Hy-
droxypropylmethylcellulose verwendet wurden, was dann je-
doch 2 Minuten erforderte. Agglomerate, die mit einem Bin-
demittel aus 2 % Methylcellutose und 3 % PVP hergestellt
wurden, erweichen, quellen und verlieren ihre Integritit nach
etwa 2 Minuten. Wenn 5 % PVP als einziges Bindemittel
verwendet wurde, erweichten die Agglomerate nach 8 Minu-
ten. Wenn das Bindemittel aus 1 % Methylcellulose (400 cP)
bestand, verloren die Agglomerate ihre Integritit nach etwas
mehr als 5 Minuten, und wenn das Bindemittel aus 10 % Po-
lyethylenglycol 6000 und 1 % Magnesiumstearat bestand,
wobei die Agglomerate nach dem Trockenverfahren herge-
stellt wurden, verloren diese ihre Integritdt nach 19 Minuten.
Die «Kontroll»-Agglomerate mit 2 % Ethylcellulose und 3
% PVP waren im gleichen Test noch nach iiber 6 Stunden
intakt.

Beispiel 8

Unter Verwendung der Formulierung und des Verfah-
rens gemiss Beispiel 1 wurde mit der Vorrichtung der Figu-
ren 1 und 2 ein agglomerierte Teilchen enthaltendes klares
Gelzahnpflegemittel hergestellt. Die verschiedenen gelférmi-
gen (oder pastenférmigen) Komponenten wurden im Mi-
scher 111 zusammengemischt und vorzugsweise mit einer
Moyno Pumpe zum Extruder gepumpt, der wie angegeben
an seinem Ende eine flache schlitzformige Diise mit einer
verhéltnismissig engen rechteckigen Offnung aufweist. Vor-
zugsweise ist diese Diise von der Horizontalen in einem Win-
kel von etwa 10 bis 45°, z.B. 30° nach unten geneigt.

Die Beschickungsgeschwindigkeit der die agglomerierten
Teilchen zufithrenden Vorrichtung, eine Acrisan Schnecken-
fordervorrichtung, wird so eingestellt, dass sie der Geschwin-
digkeit der Gelzufiihrung entspricht. Wenn z.B. ein Zahn-
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pflegemittel mit einem Gehalt an 3 % agglomerierten Teil-
chen erwiinscht ist und die Beschickungsgeschwindigkeit fiir
das Gel 3 kg je Minute betrégt, werden die agglomerierten
Teilchen mit einer Geschwindigkeit von 93 g je Minute zuge-
fiihrt. Zur Aufrechterhaltung des gewiinschten Verhdltnisses
der Beschickungsgeschwindigkeiten oder zur Anpassung,
wenn Anderungen in diesen Verhéltnissen zur Herstellung
verschiedener Produkte erwiinscht sind, werden die her-
kommlichen elektronischen oder mechanischen Vorrichtun-
gen verwendet.

In der Zeichnung ist der Beschickungsmechanismus fiir
die agglomerierten Teilchen in der Figur 1 nur schematisch
dargestellt und die Figur 2 zeigt nur das Ende davon, jedoch
sind verschiedene Arten von Fordervorrichtungen, ein-
schliesslich Schrauben-, Band-, Wiegeband-, elektronisch ge-
steuerten gravimetrischen Férdervorrichtungen und andere
verwendbar und das Abgabeschema kann verdndert werden.
Die Abgabe erfolgt so, dass, wenn iiberhaupt, wenige agglo-
merierte Teilchen am Gel vorbeifallen und der Gelstrom hilt
die auftreffenden agglomerierten Teilchen fest. Die agglome-
rierten Teilchen fallen getrennt und das Gel bewegt sich

- schnell genug unter ihnen hinweg, gewShnlich mit einer Ge-
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schwindigkeit von 10 bis 100 cm/Sek., z.B. 20 bis 50 cm/
Sek., dass einzelne agglomerierte Teilchen auf das Gel auf-
treffen und an ihm festhaften, wobei sehr wenige auf andere
bereits festgehaltene Teilchen auftreffen und von ihnen ab-
prallen. Ferner haften alle oder nahezu alle dieser abprallen-
den Teilchen anschliessend an der Dentalzusammensetzung.

Das herunterfallende Gel, an dem die agglomerierten
Teilchen haften, bleibt nicht lange im Behélter, in dem oder
iiber dem sich die agglomerierten Teilchen freigebende Vor-
richtung befindet, da es durch die Mitte dieses Behdlters fallt
und der grosste Teil nahezu unmittelbar zum Auslass tritt.
Diese kurze Verweilzeit im «Tiipfetkessel» ist sehr erwiinscht
und hilft, die Integritit der agglomerierten Teilchen im
Zahnpflegemittel zu erhalten. Die Verweilzeiten im Behélter
konnen variieren. Typische Verweilzeiten sind 20 Sek. bis 2
Minuten, je kiirzer desto besser. Der rasche Durchsatz, das
Fehlen beweglicher agglomerierter Teilchen und die zentrale
Gelabfithrung aus dem Kessel helfen ebenfalls, um eine Zu-
sammenlagerung der agglomerierten Teilchen in zu bean-
standenden Klumpen zu vermeiden. Das zusétzliche Volu-
men des Behilters ist vorgesehen, um Gel zu halten, das in
einem Zeitraum zugefiithrt wird, wihrend dessen die Abfiihr-
vorrichtung temporér angehalten wird, bevor die Beschik-
kung zum Behilter gestoppt werden kann. So kann der Be-
hilter oft nur eine geringe Menge des mit agglomerierten
Teilchen versehenen Gels enthalten, z.B. 10 bis 25 % seines
Volumens. Alternativ kann das andere Material als «Wall»
wirken, der das Gel mit den agglomerierten Teilchen inner-
halb des Behélters abgrenzt.

Nach dem Verlassen des Behélters wird das Gel sachte
mittels einer Moyno Pumpe durch einen statischen Mischer
gepumpt, um eine vollstindige Vermischung zu gewéhrlei-
sten. Der bevorzugte statische Mischer, ein Kenics Mischer
ist in Chemical Engineering unter Handling Viscous Materi-
als — Motionless Mixer for Viscous Polymers, 19. Mérz
1973 beschrieben. Obgleich es erwiinscht ist, vor der Abfiih-
rung des Gels zu einer Abfiillvorrichtung einen Mischer oder
einen geeigneten Behélter vor einer solchen Vorrichtung zu
verwenden, kann mit dem vorliegend beschriebenen Verfah-
ren und der Vorrichtung ohne einen solchen Mischer oft eine
ausreichende Verteilung der agglomerierten Teilchen im Gel
erzielt werden, so dass in einigen Fillen kein Mischer ange-
wandt wird.

Die Verfahrensbedingungen werden nicht als kritisch er-
achtet, jedoch liegt gewdhnlich das angewandte Vakuum im
Bereich von etwa 300 bis 700 mm Hg, z.B. von 400 bis 600



mm Hg. Die Temperaturen konnen etwa Raumtemperatur
oder hoher sein, z.B. im Bereich von 10 bis 40°C. Der Druck
zum Auspressen des Gels variiert mit der Gelviskositét, je-
doch wird ein Druck von 0,03 bis 0,7 kg/cm? als angemessen
erachtet.

Die verschiedenen Teile der beschriebenen Vorrichtung
sollten, da sie zur Herstellung eines in die Mundhdhle gelan-
genden Produktes verwendet werden, aus einem nichtkorro-
dierenden sicheren Material bestehen. Nicht rostende Stdhle
haben sich als bevorzugt erwiesen, und die Mischer, Extru-
der, Pumpen und Ventile sowie andere Teile, die mit den
fliissigen oder gelformigen Materialien in Beriithrung kom-
men, bestehen vorzugsweise aus nicht rostendem Stahl, wie
er normalerweise in der lebensmittelverarbeitenden Industrie
verwendet wird.

Wenn ein 2 % agglomerierte Teilchen enthaltendes
Zahnpflegemittel mit Siliciumdioxid, Sorbit, Glycerin, Car-
boxymethylcellulose, Natriumlaurylsulfat, Aromastoff und
Wasser im Gel sowie Aluminiumoxid und Ethylcellulose in
den agglomerierten Teiichen, wie das des Beispiels 1 unter
Verwendung der beschriebenen Vorrichtung hergestellt wird,
erhdlt man ein erwiinschtes Produkt, in dem die agglome-
rierten Teilchen gleichmassig im klaren Gel verteilt sind,
ohne dass eine Triibung oder zerfallene Agglomerate be-
merkt werden. Ahnliche Ergebnisse werden erhalten, wenn
andere, agglomerierte Teilchen enthaltende Zahnpflegemit-
tel, wie solche geméss dem Stand der Technik und die der
Beispiele 2 bis 9 unter Anwendung des erfindungsgeméssen
Verfahrens und der erfindungsgemassen Vorrichtung herge-
stellt werden.

Bei der praktischen Durchfiithrung des erfindungsgemés-
sen Verfahrens bevorzugt man zwar, dass das Dentalgel oder
die Paste in flacher Bandform vorliegt, jedoch sind auch Va-
riationen dieser Form mdoglich, z.B. bogenférmige Biander
und sogar zylindrische oder rohrformige Strome.

Ebenso bevorzugt man zwar, dass der Strom oder Vor-
hang aus agglomerierten Teilchen aus einem geeignet diin-
nen geraden Vorhang dieses Materials besteht, z. B. mit einer
Dicke von 0,1 mm bis 1 cm, wie 0,5 bis 5 mm, der aufgrund
der Schwerkraft féllt, doch konnen die agglomerierten Teil-
chen auch gewaltsam gegen ein Zahnpflegemittel gerichtet
werden. Z.B. konnen in einigen Fillen agglomerierte Teil-
chen horizontal gegen einen sich senkrecht bewegenden
Strom aus Zahnpflegemittel gerichtet werden, wobei die
nicht festhaftenden Teilchen fiir eine Riickfilhrung gesam-
melt werden. Ferner kann dem Strom aus Zahnpflegemittel
eine rotierende Bewegung verliehen werden, so dass er mit
seiner gesamten ausgesetzten Oberfliche einseitig auf ihn ge-
richtete agglomerierte Teilchen «aufpickt». Transportierte
agglomerierte Teilchen kénnen auf einen Gelstrom aufpral-
len und auf ihm unbeweglich und getrennt abgelagert wer-
den. Zwar sind solche Variationen ebenso falls anwendbar,
doch wird das vorliegend beschriebene Verfahren als iiberle-
gen erachtet.

Der Anteil der dem Band oder der Bahn aus Gelzahn-
pflegemittel zugefithrten agglomerierten Teilchen ist im Ver-
gleich zum gesamten, die agglomerierten Teilchen enthalten-
den Zahnpflegemittel und dem zugefiihrten Gel gering. Die
Beschickungsgeschwindigkeit fur die agglomerierten Teil-
chen wird gewdhnlich so eingestellt, dass die Menge der auf
das Gel gerichteten agglomerierten Teilchen nicht ausreicht,
um dieses zu bedecken, und vorzugsweise reicht sie nicht
aus, um mehr als die Hilfte des Teils des Gels zu bedecken,
der dem Vorhang aus agglomerierten Teilchen ausgesetzt ist.
Zwar kénnen, wie zuvor erwihnt, verschiedene Wege ange-
wandt werden, um die agglomerierten Teilchen zum Haften
auf dem Gelband zu bringen, jedoch bevorzugt man, dass
die agglomerierten Teilchen senkrecht in Form eines Vor-
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hanges auf das Gelband fallen, das sich, mit einer horizonta-
len Komponente bewegt. Die Bewegung kann horizontal
sein oder eine wesentliche horizontale Komponente aufwei-
sen, worauf das Gel nach der Aufnahme der agglomerierten
Teilchen fillt, jedoch wird normalerweise eine Neigung von
der Horizontalen von z. B. 10 bis 60° bei senkrecht fallenden
agglomerierten Teilchen, nachdem diese eine Abgabevor-
richtung verlassen haben, bevorzugt. Die Viskositét des Gels
ist nicht kritisch, solange die agglomerierten Teilchen ausrei-
chend auf ihm haften, ebenso ist die Grosse der Teilchen
nicht kritisch, doch entsprechen sie normalerweise einer
lichten Maschenweite von 2,00 bis 0,177 mm, vorzugsweise
von 0,595 bis 0,177 mm und insbesondere von 0,595 bis
0,250 mm. Die agglomerierten Teilchen weisen vorzugsweise
scharfe Rinder auf und werden beim Fallen auf den Gel-
strom partiell in diesen eingebettet, so dass sie sofort unbe-
weglich werden, jedoch kénnen dhnlich gute Ergebnisse
auch mit abgerundeten Agglomeraten erhalten werden, Ob-
zwar die agglomerierten Teilchen vorzugsweise in einem kla-
ren Gel sichtbar sind, was das Produkt dsthetisch attraktiver
macht, k6nnen sie einen Brechungsindex aufweisen, der sie
unsichtbar macht. Damit umfasst die Bezeichnung «agglo-
merierte Teilchen» sowohl sichtbare als auch unsichtbare ge-
trennte Teilchen verschiedener Materialien, wobei Agglome-
rate aus feinteiligen Poliermitteln bevorzugt werden. Obwohl
es ferner bevorzugt ist, dass die Agglomerate aus feinteiligem
Poliermittel und Bindemittel bestehen, kénnen sie auch an-
dere «aktive» Komponenten, wie therapeutische Substanzen,
farbende Stoffe, Aromastoffe und Fluoride enthalten.

Die Zahnpflegemasse, auf der die agglomerierten Teil-
chen abgelagert werden, kann aus dem gesamten Zahnpfle-
gemittel mit Ausnahme der agglomerierten Teilchen beste-
hen, jedoch ist dies nicht notwendig. Es ist moglich, einige
Komponenten des Zahnpflegemittels nach der Zugabe der
agglomerierten Teilchen zuzufiigen. Z.B. kann es erwiinscht
sein, den Aromastoff, der einige fliichtige Komponenten ent-
halten kann, vor dem Kenics Mischer einzumischen, jedoch
nach der Ablagerung der agglomerierten Teilchen, wahrend
Vakuum an das Produkt angelegt wird. Ein solches Verfah-
ren hat den Vorteil, dass der Aromastoff erhalten bleibt und
Verluste an fliichtigeren Komponenten aufgrund der An-
wendung von Vakuum wihrend der «Titpfelung» verhindert
werden. Ferner verbleibt den Aromakomponenten, die das
Bindemittel der agglomerierten Teilchen 16slich machen, we-
niger Kontaktzeit mit den agglomerierten Teilchen. Der Ke-
nics oder ein anderer statischer Mischer, der mit verhéltnis-
méssig geringer Scherwirkung 1duft, mischt den Aromastoff
jedoch ausreichend gleichméssig in das Zahnpflegemittel ein.
Ahnlich kénnen andere Komponenten, gewdhnlich kleinere
Mengen an Hilfsstoffen dem Zahnpflegemittel im Anschluss
an die Einarbeitung der agglomerierten Teilchen zugefiigt
werden.

Der ummantelte Behélter, in den das agglomerierte Teil-
chen enthaltende Zahnpflegemittel fallt, kann unter Vakuum
stehen oder zur Atmosphire offen sein. Anstelle in einem
Behilter eingeschlossen zu sein, kann die «Tiipfelvorrich-
tung» unter sich einen Sammelbehélter aufweisen. Bevorzugt
wird jedoch, dass die Vorrichtung abgedeckt und unter Va-
kuum ist, wenn die Einschliessung von Luft sonst ein Pro-
blem darstellen wiirde. So liegt ein Behlter fiir die «Tiipfel-
vorrichtung» und ein Behdlter fiir die Sammlung des gebilde-
ten Produkts vor. Das erfindungsgemisse Verfahren und die
Vorrichtung eignen sich fiir die Herstellung einer Vielzahl
verschiedener Zahnpflegeformulierungen, die unterschiedli-
che Anteile an agglomerierten Teilchen enthalten. Die Va-
riierung der Menge der agglomerierten Teilchen ist eine ein-
fache Sache, da lediglich die Geschwindigkeit der Zufuhr der
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agglomerierten Teilchen verdndert und die Gelbeschickungs-
geschwindigkeit entsprechend eingestellt werden muss.

Die verschiedenen erfindungsgemss erzielten Vorteile
sind: eine effizientere Verfahrensweise, weniger Mischer mit
sich bewegenden Teilen und die Stabilisierung des Zahngels
oder der Zahnpaste. Es ist bekannt, dass verschiedene Zahn-
pflegemittel durch eine iiberméssige mechanische Verarbei-
tung verfliissigt werden. Das erfindungsgemisse Mischver-
fahren fiir die Zugabe der agglomerierten Teilchen zum
Zahnpflegemittel vermeidet eine solche Verarbeitung und er-
moglicht die Aufrechterhaltung der gewiinschten Viskositiit
des Zahngels.

Beispiel 9

Ein Verfahren zur Herstellung eines agglomerierte Teil-
chen enthaltenden Zahnpflegemittels wird wie in Beispiel 8
durchgefiihrt, jedoch wird die Vorrichtung gemiss Figur 3
und 4 verwendet. Es werden dementsprechend zwei Gelbin-
der hergestellt, jedes mit der Hilfte der gesamten Formulie-
rung, die Agglomerate ausgenommen. Die flachen schlitzf5r-
migen Diisen sind in einem Winkel von etwa 30° von der
Horizontalen nach unten geneigt. Die Gelgeschwindigkeit
betréigt etwa 20 bis 50 cm/Sek. und das Gel ist vorzugsweise
klebrig genug, dass bei entsprechend gesteuerten Bedingun-
gen die meisten Agglomerate, die den ersten Gelstrom tref-

16

fen, an ihm haften, wobei der Rest oder im wesentlichen der
gesamte Rest durch den anderen Gelstrom in Stellung ge-
bracht wird.

Die die Agglomerate zufithrende Vorrichtung ist in Fi-

s gur 4 gezeigt. Sie besteht aus einer mit Dornen versehenen
Pascall Dreieckanordnung. Sie ist nach unten in einem Win-
kel von etwa 30° von der Horizontalen geneigt und ihre Brei-
te macht am Abgabeende etwa 90 % der Gelstrome aus. Ob-
wohl die Pascall Dreieckanordnung bevorzugt wird, kénnen

10 auch andere Beschickungsvorrichtungen verwendet werden.

Das gebildete Zahnpflegemittel hat alle Vorteile des
Zahnpflegemittels gemiss Beispiel 8. Das Verfahren und die
Vorrichtung dieses Beispiels sind besonders geeignet, um
Agglomerate geordnet und in gleichméssiger Verteilung auf

15 einem Gelzahnpflegemittel zu halten, wenn dieses nicht stark
klebend ist. Hierdurch wird ein Abprallen der Agglomerate
vermieden, Verluste an Agglomeraten bleiben erspart und es
ist nicht notwendig, nicht anhaftende Agglomerate zuriick-
zufiihren oder zu verwerfen. Selbst mit nicht klebenden Ge-

20 len und/oder nicht anhaftenden Gelen und/oder nicht anhaf-
tenden Agglomeraten kann die Herstellung des Endproduk-
tes so gesteuert werden, dass ein gleichméssiger erwiinschter
Gehalt an Agglomeraten in ihm enthalten ist, da Verluste an
Agglomeraten auf einem Minimum gehalten werden.
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