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Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die Erfindung betrifft ein fiir kosmetische Zusammensetzungen geeignetes anorganisches Material in
Teilchenform. Die Erfindung betrifft insbesondere ein Schleif- und/oder Massage- und/oder Reinigungsmateri-
al. Die Erfindung betrifft ferner eine kosmetische Zusammensetzung, die das anorganische Material enthalt.

Hintergrund der Erfindung

[0002] Abschleifen und Reinigen der Haut sind ein wesentliches Element der Kérperpflege. Schleifende Zu-
sammensetzungen sind aus der Technik gut bekannt. Solche Zusammensetzungen kénnen durch Abrasion
Make-up-Reste und tote Zellen von der Oberflache der Haut entfernen, um ein Verstopfen der Poren zu ver-
hindern. Dies wird durch abrasive, in den Zusammensetzungen suspendierte Teilchen erreicht.

[0003] Bisher wurden zwei teilchenférmige abrasive Materialien verwendet, namlich Calciumcarbonat und
das Endokarp von Aprikosenkernen. Neuerdings wurde erkannt, dal} diese abrasiven Materialien eine natirli-
che Sandigkeit aufweisen und daf} die Herstellung eines abrasiven Materials mit einem anfanglichen Hautge-
fuhl, das wahrend der Verwendung der kosmetischen Formulierung verschwindet, erwiinscht ist.

[0004] So ist in der EP-A-670 712 eine schleifende Zusammensetzung offenbart, die ein teilchenférmiges
Schleifmaterial mit einer TeilchengréRe im Bereich von 0,03 bis 3 mm enthalt, wobei das teilchenférmige Ma-
terial ein Kieselsaure-Agglomerat mit einer Teilchen-Anfangsgrofie im Bereich von 0,01 bis 0,2 pm (Mikron)
enthalt, das unter den Gebrauchsbedingungen der Zusammensetzung zerbrdselt, wobei die Zusammenset-
zung zu Teilchen mit einer mittleren GréRe von weniger als 40 pym (Mikron) zerfallt.

[0005] In diesem Dokument ist nur ein Typ von Kieselsaure-Agglomerat offenbart, und es ist als Agglomerat
von Sident 22S beschrieben.

[0006] In diesem Dokument ist offenbart, da® die natirliche Sandigkeit der suspendierten abrasiven Teilchen
vermieden wird. Es ist ferner offenbart, daf sich Teilchen mit einer mittleren GréRe von weniger als 40 pm (Mi-
kron) nicht sandig anfiihlen und daf die mittlere TeilchengréRe nach dem Zerfallen der Schleifteilchen geringer
ist als 40 pm.

[0007] Dennoch ist vermerkt, daf’ die Teilchen trotz verminderter Sandigkeit vom Anwender immer noch als
Ruckstand auf der Haut verspurt werden.

[0008] Ein erwiinschtes Merkmal nach dem Zerfall der Teilchen ware das Verspiren eines cremigen glatten
Schaums des Produkts auf der Haut durch den Anwender und ein sanftes Reinigen. Es ist vermerkt, daR die
Verwendung von Kieselsaure-Agglomeraten, die in der EP-A-670 712 beschrieben sind, diese Wirkung nicht
ergeben, da sie nicht vollstandig zerfallen und darum nicht durch einen Verdickungseffekt, den kleinere Teil-
chen bereitstellen kdnnen, zu dem resultierenden Schaum beitragen.

[0009] Darum besteht Bedarf an Schleifteilchen, die, obgleich sie die erforderliche Schleifleistung bereitstel-
len, schrittweise so weit zerfallen, daf sie nicht mehr nachgewiesen werden. Es ist ferner erwlinscht, dal3 sol-
che Schleifteilchen beim Zerfallen in einer kosmetischen Zusammensetzung einen cremigen glatten Schaum
ergeben.

Test und Definitionen
i) Olabsorption

[0010] Die Olabsorption wird durch das ASTM-Spatelausstreichverfahren (American Society of Test Material
Standards D, 281) bestimmt.

[0011] Der Test beruht auf dem Prinzip des Mischens von Leinél mit der Kieselsaure durch Zerreiben mit ei-
nem Spatel auf einer glatten Flache, bis sich eine starre knetartige Paste bildet, die beim Schneiden mit einem
Spatel nicht zerbricht oder sich trennt. Das Volumen des verwendeten Ols wird dann in die folgende Gleichung
eingesetzt:
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Olabsorption = cm’ Olabsorption x 100

Gew.-Kieselsdureprobe in g
= cn® 01/100 g Kieselsdure.

ii) Gewichtsmittlere Teilchengréfie

[0012] Die gewichtsmittlere TeilchengrofRe des wasserunldslichen teilchenférmigen Materials vor der Agglo-
meration wird unter Verwendung eines Malvern Mastersizer Model X, hergestellt von der Firma Malvern Instru-
ments, Malvern, Worcestershire, mit einer MS15-Probenprasentationseinheit bestimmt. Dieses Instrument
setzt unter Verwendung eines energiearmen He/Ne-Lasers das Prinzip der Fraunhoffer-Beugung ein. Die was-
serunldslichen teilchenférmigen Materialien werden durch Ultraschall in Wasser 7 min unter Bildung einer wal-
rigen Suspension dispergiert und anschlieRend mechanisch gerihrt, bevor mit ihnen das in dem Anleitungs-
handbuch fur das Instrument aufgefuhrte Melverfahren unter Verwendung einer 45-mm-Linse in dem Detek-
torsystem durchgefihrt wird.

[0013] Das Malvern-TeilchengroRemelRgerat mildt die gewichtsmittlere TeilchengrofRen des wasserunldsli-
chen teilchenférmigen Materials. Die gewichtsmittlere TeilchengroRe (d,,) oder das 50 Percentil, das 10 Per-
centil (d,,) und das 90 Percentil (dg,) werden leicht aus den durch das Instrument erzeugten Daten erhalten.

iii) Granulatfestigkeit

[0014] Die EP-A-670 712 beschreibt einen Test zur Messung der Agglomeratfestigkeit in trockenen, pulveri-
sierten Zustanden. Es wird angenommen, dal dieser Test fur die bei Verwendung einer kosmetische Zusam-
mensetzung herrschenden Bedingungen beim Zerfallen der Granalien in einem walrigen System nicht repra-
sentativ ist.

[0015] Darum war die Entwicklung eines reprasentativeren Tests notwendig, der in Gegenwart von Wasser
durchgefihrt wird und bei dem die Granalien eine kontrollierte Desaggregation erfahren.

[0016] Die Granulat-Zerfalls-Charakterisierung wurde unter Verwendung eines programmierbaren Microson
XL2020-Sonicator Ultraschall-Flissigprozessor, hergestellt von Misonix Inc. Farmingdale, New York, und in
GroRbritannien von der Firma Labcaire Systems Ltd. Avon vertrieben, durchgefihrt.

[0017] Der Microson XL2020-Sonicator-Ultraschallprozessor besitzt eine maximale Ausgabe von 550 Watt
mit einem 20-KHz-Wandler und ist mit einem 19 mm (3/4 in.)-Gewindehorn ausgestattet. Der Prozessor besitzt
eine variable Amplitudensteuerung und einen in einen Pulszyklus-Zeitgeber integrierten Mikroprozessor-ge-
steuerten digitalen Zeitgeber mit Anzeige der ausgegebenen Energie und der verstrichenen Zeit.

[0018] Der piezoelektrische Wandler wandelt die elektrische Energie bei einer Frequenz von 20 KHz in me-
chanische Energie um. Die Oszillation der piezoelektrischen Kristalle wird Ubertragen und durch ein Ti-
tan-Durchschlaghorn fokusiert, das Energie in die Flussigkeit, die behandelt wird, abstrahlt. Ein als Kavitation
bekanntes Phanomen, die Bildung und das Kollabieren von mikroskopischen Dampfblaschen, das von den
starken Schallwellen hervorgerufen wird, erzeugt eine Scher- und ReilRwirkung. Fast die gesamte Aktivitat fin-
det unmittelbar vor der Sondenspitze statt.

[0019] Der Generator liefert Energie-Hochspannungspulse bei 20 KHz und ist fir verschiedene Belastungs-
bedingungen, wie Viskositat und Temperatur, eingestellt. Er mif3t die Impedanzanderung und erhéht oder senkt
die Energie an der Sondenspitze automatisch.

[0020] Die 19 mm (3/4 in.)-Sonde ist ein Horn von mittlerer Intensitat fur Verarbeitungsvolumina zwischen 25
und 500 cm?®. Die maximale Amplitude an der Spitze der Sonde betragt 60 um (Mikron). Daher besitzen Ultra-
schallprozessoren, die bei einer Ausgabesteuerungseinstellung von 10 betrieben werden, an der Spitze der
Sonde eine 60 pm (Mikron)-Amplitude (Peak-zu-Peak-Amplitude der abstrahlenden Flache der Spitze).

[0021] Darum besteht eine lineare Beziehung zwischen dem Ausgabe-Steuerknopf (oder Amplituden-Ein-
stellknopf) und der Amplitude an der Spitze der Sonde, das heil’t, eine Amplitude von 6 pm (Mikron) pro Steu-
erknopf-Einstellung. Der Generator entnimmt demnach fir eine gegebene Ausgabesteuerungseinstellung En-
ergie zur Aufrechterhaltung einer konstanten Amplitude an der Spitze. Diese wird an dem prozentualen Aus-
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gabeenergie-MelRgerat angezeigt und ist die Energie in Watt (das heil3t, Ausgabe = %/100-550 verfligbare
Watt = x Watt abgegeben).

[0022] Ein Artikel, der von MR S. Berliner (Direktor, Technischer Service, Heat Systems-Ultrasonics Inc.) an-
I&Rlich des 9th Annual Technical Symposium of the Ulrasonic Industry Association, mit dem Titel "Application
of Ultrasonic Processors (Power vs Intensity in Sonification)" tUiberreicht worden ist, stellt weitere ausfiihrliche
Informationen Uber die an dieser experimentellen Technik beteiligten Prinzipien bereit.

Verfahren:

[0023] Ein 250-cm3-Pyrex-Becherglas wird isoliert und mit einem Deckel, der zum Einpassen der Ultraschall-
sonde mit einem 19 mm (3/4 in.)-Loch in der Mitte und zur Aufnahme der Temperatursonde mit einem 3 mm
(1/8 in.)-Loch an der Seite ausgestattet war, versehen.

[0024] In das isolierte Becherglas werden die gewtinschte Menge an deionisiertem Wasser, das bei konstan-
ter Temperatur von 21 °C gehalten wird, und die gewlinschte Menge an anorganischem Granulat unter Erhalt
eines Endgewichtes von 200 g eingewogen. Ein magnetischer Riuhrstab wird in das Becherglas gegeben, und
das Becherglas wird auf eine Heizplatte eines Magnetriihrers gestellt, der mit einem Temperatursensor (Hei-
dolph MR3003-Magnetrihrer-Heizplatte mit einem Edelstahl-PT-100-Temperatursensor und Riihrergeschwin-
digkeit in U/min, erhaltlich von Orme Scientific, Manchester) ausgestattet war. Der Becherglas-Inhalt wird mit
der Einstellung 3 (= 300 U/min) gerihrt, die Ultraschallsonde wird bis zu einer Tiefe von 16 mm (5/8 In.) in die
Flissigkeit eingetaucht, und der Temperatursensor wird zur kontinuierlichen Temperaturaufzeichnung in die
Flussigkeit eingetaucht.

[0025] Der Sonicator-Ultraschallprozessor wird eingeschaltet, und die Informationen iber Bearbeitungsdauer
und Pulsmodus, je nach Anforderung, werden programmiert.

[0026] Die Kavitation wird durch Drehen des Ausgabesteuerknopfes zu der gewlinschten Amplitudeneinstel-
lung, wahrend das Temperaturprofil sorgfaltig aufgezeichnet wird, auf das System Ubertragen. Die zur Auf-
rechterhaltung der Amplitude an der Spitze erforderliche Energieausgabe in Prozent wird ebenfalls je nach Ein-
stellung aufgezeichnet.

[0027] Nach Abschlul® des Kavitationsverfahrens wird der Riihrer abgeschaltet, und der Magnetrihrstab wird
entnommen. Das manuelle Rihren wird mit einem Spatel zur Aufrechterhaltung der Dispersion fortgesetzt.

+ 45 pm (Mikron)-NaRsieb-Testverfahren

[0028] Die anorganische Teilchendispersion wird durch ein 45 uym (Mikron)-Sieb gegossen. Der Rickstand in
dem Becherglas wird jeweils unter Verwendung der Halfte der Menge des Ausgangswassers durch das Sieb
gewaschen. Anschlielend wird das Sieb bis zu einem konstanten Gewicht in einem Ofen bei 105 °C getrock-
net. Sodann wird der auf dem 45 pm (Mikron)-Sieb zurlickbleibende Riickstand gewogen und in Prozent des
Anfangsgewichts des anorganischen Granulats ausgedriickt. Je grof3er die auf dem Sieb zurlickgehaltene
Menge, desto starker ist die Agglomeratfestigkeit des Granulats und desto schwieriger ist es, es aufzubrechen.
Ein optimales Produkt weist keinen, auf dem Sieb zuriickbleibenden Rickstand auf.

[0029] Es wurde festgestellt, dald ein Granulat in kosmetischen Zusammensetzungen fir ein zufriedenstellen-
des Zerfallen weniger als 5, vorzugsweise weniger als 2, am meisten bevorzugt weniger als 1 Riickstand auf
einem + 45 pm (Mikron)-Sieb nach Ultraschallbehandlung mit der Einstellung 10 (60 um (Mikron)-Amplitude)
fur die Dauer von 7 min aufweist.

iv) TeilchengréReverteilung durch Siebanalyse

[0030] Eine exakte Messung der echten TeilchengréReverteilung der Granulatzusammensetzung erfolgt un-
ter Anwendung der Siebanalyse.

[0031] 100 g der Probe werden auf ein Sieb einer Serie von ES-Sieben in Intervallen von etwa 50 um (Mikron)
unter Abdeckung des TeilchengroRebereichs des Granulats gegeben. Die Siebe sind in einer Reihenfolge an-
geordnet, wobei das feinste Sieb unten und das grébste Sieb oben im Stapel angeordnet sind. Die Siebe wer-
den in einen mechanischen Schuttler gegeben, z.B. Inclyno Mechanical Siebe Shaker von der Firma Pascall
Engineering Co. Ltd., gegeben, mit einem Deckel abgedeckt und 10 min gerittelt. Jede Siebfraktion wird genau
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gewogen, und die Ergebnisse werden berechnet:

%-Ruckstand = CGew. von RuUckstand * 100
Gew. der Probe

v) spezifische BET-Oberflache

[0032] Die spezifische Oberflache wird unter Anwendung des Stickstoff-Standardadsorptionsverfahrens von
Brunauer, Emmett und Teller (BET) unter Anwendung eines Einpunkteverfahrens mit einem Sorpty-1750-Gerat
der Firma Carlo Erba, Italien, bestimmt. Vor der Messung wurde die Probe unter Vakuum bei 270 °C 1 h ent-
gast.

Allgemeine Beschreibung der Erfindung

[0033] Eine erste Aufgabe der Erfindung ist die Bereitstellung eines anorganischen Materials in Granulatform,
wie es im Anspruch 1 definiert ist, mit einer solchen Granulatfestigkeit, dal auf einem 45 pm (Mikron)-NaRsieb
nach Ultraschallbehandlung fur 7 min mit einer Schwingungsamplitude von 60 pm (Mikron) weniger als 5, vor-
zugsweise weniger als 2, besonders bevorzugt weniger als 1 Gew.-% als Rickstand zurlickbleiben.

[0034] Vorzugsweise enthalt das anorganische Material mindestens 95 Gew.-% amorphe Kieselsauren.

[0035] Mehr bevorzugt, enthalt das anorganische Material mindestens 95 Gew.-% amorphe Kieselsaure-Ag-
glomerate.

[0036] Das anorganische Material in Granulatform enthalt mindestens 95% (Gew./Gew.) eines wasserunlos-
lichen teilchenférmigen Materials.

[0037] 5 bis 90% des wasserunléslichen teilchenférmigen Materials ist hergestellt aus einem wasserunlésli-
chen teilchenférmigen Material einer gewichtsmittleren TeilchengréRe von weniger als 20 ym (Mikron) und ei-
ner Olabsorptionskapazitat von 90 bis 145 cm®100 g, das aus amorphen Kieselsauren ausgewahlt ist, und 5
bis 90% der wasserunldslichen teilchenférmigen Substanz ist hergestellt aus einer amorphen Kieselsaure, die
eine gewichtsmittlere TeilchengrdRe von weniger als 20 pm (Mikron) sowie eine Olabsorption von 150 bis 190
cm®/100 g aufweist.

[0038] Vorzugsweise besitzt das anorganische Material eine Teilchengrofie von 95% unter 1000 um (Mikron)
und 95% Uber 45 pm (Mikron), und zwar gemessen durch Siebanalyse.

[0039] Das anorganische Material in Granulatform kann durch jede Agglomerations- oder Kompaktiertechnik
hergestellt werden.

[0040] Die Agglomeration kann beispielsweise durch Pfannengranulation, Trockenwalzenkompaktieren, Ex-
trusion, Spruhgranulation oder Drehscheibengranulation erreicht werden.

[0041] Wenn die Agglomeration auf einem Pfannengranulator durchgefihrt wird, liegt das Wasser: Fest-
stoff-Verhaltnis fur die erfindungsgeméafRen Produkte vorzugsweise im Bereich von 1,0:1 bis 1,25:1. Dieses
Verhaltnis ist zum Erreichen von Agglomeraten mit korrekter Festigkeit wichtig, da unterhalb dieses Materials
ein Pulver zuriickbleibt und sich oberhalb dieses Materials eine Paste bildet. Bei Anwendung dieses Verfah-
rens missen die Agglomerate trocken sein. Dieses Trocknen kann auf mehreren Wegen erfolgen, z.B. in ei-
nem Ofen oder in einem Wirbelbett. Wahrend dieses Trocknungsschrittes wird in den Agglomeraten der erfor-
derliche Festigkeitsgrad aufgebaut.

[0042] Nach dem Kompaktieren werden die Agglomerate dann je nach dem bei der Produktanwendung ge-
winschten TeilchengréRebereich in der GrofRe reduziert.

[0043] Aufgrund der porésen Natur der Agglomerate ist es mdglich, daf sie als Abgabehilfsstoffe fur Substan-
zen, durch die sich kosmetische Vorteile ergeben, wirken, wie farbende Pigmente, Duftstoffe, Parfime und wei-
tere kosmetische Bestandteile. Solche Substanzen kénnen in den Poren des Materials enthalten sein.

[0044] Sind gefarbte Granulate erforderlich, kdnnen der Granulat-Zusammensetzung geeignete gefarbte Pig-

mente, beispielsweise Pigmentdispersionen unter der Handelsbezeichnung Cosmenyl, oder Pigmentpulver
unter der Handelsbezeichnung Hostaperm oder Cosmetic Pink RC 01 (D & C Rot-Nr. 30), die von der Firma

5/12



DE 697 16 952 T3 2007.11.22

Hoechst in den Handel gebracht werden, oder Ultramarine Qualitat 54, das von der Firma Holliday Pigments
in den Handel gebracht wird, ohne Beeinflussung der Festigkeit des Granulats zugesetzt werden.

[0045] Eine zweite Aufgabe der Erfindung ist die Bereitstellung einer kosmetischen Zusammensetzung, die
ein solches anorganisches Material in Granulatform enthalt.

[0046] Bei der Anwendung einer kosmetischen Zusammensetzung, beispielsweise durch manuelles Massie-
ren auf der Haut, fihren die erzeugten Scher- und Brechkréfte dazu, daf3 die Teilchen des anorganischen Ma-
terials in Granulatform nach kurzer Zeit, typischerweise nach 10 bis 25 s, vorzugsweise in weniger als 20 s, so
zerfallen, daf3 sie nicht mehr verspurt werden kénnen.

[0047] Vorzugsweise liegt die kosmetische Zusammensetzung in Form einer Flissigkeit, Emulsion oder
Mehrfachemulsion vor.

[0048] Durch geeignete Einstellung des Feststoff-zu-Flissigkeits-Verhaltnisses und der Viskositat der flissi-
gen Phase kann die Zusammensetzung jede physikalische Form von einer dicken Paste oder einem Gel bis
zu einer niederviskosen Flissigkeit annehmen.

[0049] In den erfindungsgemalen kosmetischen Zusammensetzungen kann die Konzentration des anorga-
nischen Materials in Granulatform 1 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 10 Gew.-%, mehr bevorzugt 3 bis 10
Gew.-%, noch mehr bevorzugt 3 bis 5 Gew.-% betragen.

[0050] Die erfindungeméafle kosmetische Zusammensetzung kann, je nach Endanwendung des Produkts,
eine oder mehrere zusatzliche Komponenten enthalten, wobei typische Endanwendungen Kérperreinigungs-
produkte, beispielsweise Duschgele, Gesichtsreiniger und Shampoos sind.

[0051] Die Reinigungszusammensetzungen enthalten ferner ein oder mehrere oberflachenaktive Mittel, die
vorzugsweise aus anionischen, nichtionischen, amphoteren und zwitterionischen oberflachenaktiven Mitteln
und aus Gemischen hiervon ausgewahlt sind. Die oberflachenaktiven Mittel kénnen in einer Gesamtmenge
von 1 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise von etwa 2 bis 30 Gew.-% vorhanden sein.

[0052] Wasser ist eine weitere Komponente der erfindungsgemafen kosmetischen Zusammensetzungen
und kann in einer Menge von 10 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise von 20 bis 80 Gew.-% und mehr bevorzugt von
40 bis 75 Gew.-% vorhanden sein.

[0053] In den erfindungsgemaflen kosmetischen Zusammensetzungen ist es bevorzugt, dall ein oder meh-
rere Verdickungs- oder Suspensionsmitteln enthalten sind, so daf} das anorganische Material in Granulatform
in der gesamten Zusammensetzung stabil dispergiert bleibt. Diese Mittel kdnnen je nach Art der Mittel in den
Zusammensetzungen in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 60 Gew.-% vorhanden sein.

[0054] Die erfindungsgemaflen kosmetischen Zusammensetzungen kénnen auch weitere Komponenten fir
Haare oder Haut, die herkémmlicherweise in kosmetischen Zusammensetzungen vorkommen, enthalten.

[0055] Die erfindungsgemafien Zusammensetzungen kdnnen auch durch herkdbmmliche Herstellungsverfah-
ren fir kosmetische Zusammensetzungen, z.B. Gesichtsscheuermittel, hergestellt werden. Erfolgt die Suspen-
dierung durch tensidische Lamellenphasenbildung, ist es zur erfolgreichen und stabilen Einarbeitung des teil-
chenférmigen Materials allerdings bevorzugt, dafl das teilchenférmige Material vor der Bildung der Lamellen-
phase, die die Dispersionsteilchen stabilisiert, in die Zusammensetzung eingearbeitet wird. Fir Cremes und
Pasten kann die Grundzusammensetzung alternativ durch Mischen der Grundbestandteile unter Zugabe von
Verdicker oder Suspensionsmittel, falls verwendet, und durch anschlieRendes Einmischen bei niedriger Scher-
kraft des zuvor hergestellten teilchenformigen Materials hergestellt werden.

[0056] Wichtig ist, daf’ bei der Herstellung der erfindungsgemalen Zusammensetzungen jedes beliebige Mi-
schen bei ausreichend niedriger Scherkraft erfolgen kann, so dal das anorganische Material in Granulatform
keinen Kraften unterliegt, die hoch genug sind, um das Zerfallen der Teilchen zu bewirken.

Ausflhrliche Beschreibung der Erfindung

[0057] Die Erfindung wird in den folgenden Beispielen weiter beschrieben.
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Vergleichsbeispiel 1

[0058] Ein Kieselsaure-Granulat wurde nach der EP-A-670 712 hergestellt. Eine hochstrukturierte einzelne
Kieselsaure, Sorbosil TC15 (erhaltlich von der Firma Joseph Crosfield und Sons — England), wurde in einer
PulverchargengréfRe von 200 g, Labormalstab, mit deionisiertem Wasser (Wasser:Feststoffverhaltnis 2,1:1)
unter Verwendung eines Sirman-SV6-Mischers, der von der Firma Metcalfe Catering Equipment Ltd, Blaenau
Ffestiniog, Wales, geliefert wurde, agglomeriert.

[0059] Das resultierende NaRagglomerat wurde sodann in einem Ofen 4 h bei 150 °C getrocknet, vorsichtig
durch ein 500 pm (Mikron)-Sieb gepref3t und zur Einstellung der TeilchengréReverteilung bei 106 ym (Mikron)
gesiebt.

[0060] Die Kieselsaure besal} die folgenden Eigenschaften:

Sorbosil TC15%

Olabsorption (cm®/100g) 339
gewichtsmittlere TeilchengrdfBe pm D10 5,6
(Mikron) D50 12,9
D3O 29,3
spezifische Oberfliche (m’g™!) 260

* — erhaltlich von der Firma Crosfield Ltd, England.

[0061] Zur Durchfuhrung der Charakterisierung von Granulatzusammensetzungsfestigkeit und Zerfall wurde
mit dem agglomerierten Kieselsdure-Granulat unter Verwendung eines Microson XL2020-Sonicator, wie in Teil
iii) von Tests und Definitionen beschrieben, eine Ultraschallbehandlung durchgefihrt.

[0062] Das Gewicht des im Test verwendeten Granulats betrug 1 g, und zum Erreichen eines Endgewichts
von 200 g wurde deionisiertes Wasser zugesetzt. Der Ultraschallprozessor wurde zum Erreichen der maxima-
len Amplitude an der Spitze fir eine Dauer von 7 min im gepulsten Zeittaktmodus programmiert. Der Prozessor
wurde zum Pulseinschalten fir 30 s und zum Pulsabschalten fir 20 s zum Erreichen einer Gesamtbearbei-
tungszeit von 7 min mit minimaler Warmezunahme programmiert. Der Ausgabesteuerknopf wurde zum Errei-
chen einer maximalen Amplitude von 60 um (Mikron) an der Spitze auf die Einstellung 10 eingestellt, und das
Programm wurde gestartet. Die Temperatur der Dispersion wurde kontinuierlich aufgezeichnet, und es wurde
ein Anstieg auf 42 °C festgestellt.

[0063] Nach Beendigung der Kavitation wurde die anorganische Teilchendispersion durch ein 45 pm (Mi-
kron)-Sieb gegossen und wie in Teil iii) von Tests und Definitionen beschrieben, bis zu einem konstanten Ge-
wicht getrocknet.

[0064] Zur Bestimmung des bei 45 pm (Mikron) ohne Ultraschallbehandlung zurtickgehaltenen Nafsiebrick-
stands wurde das gleiche Gewicht von Agglomerat: Wasser, wie vorstehend beschrieben, eingesetzt. Die an-
organische Teilchendispersion wurde zur Aufrechterhaltung einer Dispersion mit einem Spatel gerthrt und ge-
rade durch ein 45 ym (Mikron)-Sieb gegossen, mit 100 cm? deionisiertem Wasser nachgewaschen und wie in
Teil iii) von Tests und Definitionen beschrieben, bis zu einem konstanten Gewicht getrocknet.

Vergleichsbeispiel 2

[0065] Zwei Kieselsauren, die eine hochstrukturiert, Sorbosil TC15, und eine mittel bis niedrig strukturiert,
Sorbosil AC77 (erhaltlich von Crosfield Ltd, England), wurden in einem Gewichtsverhaltnis von 1:1 miteinander
vermischt und bei einer Pulverchargengré3e von 200 g, Labormalfstab, mit deionisiertem Wasser agglomeriert
(Wasser: Feststoffverhaltnis 1,33:1), wobei ein Sirman-SV6-Mischer, der von der Firma Metcalfe Catering
Equipment Ltd, Blaenau Ffestiniog, Wales, in den Handel gebracht wird, verwendet wurde.

[0066] Sodann wurde das resultierende Nalagglomerat 4 h bei 150 °C in einem Ofen getrocknet, vorsichtig

durch ein 500 pm (Mikron)-Sieb gepref3t und bei 106 pm (Mikron) zum Einstellen der Teilchengréf3enverteilung
gesiebt.
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[0067] Sorbosil AC77 besal’ die folgenden Eigenschaften:

Sorbosil AC77*

Olabsorption (cm’/100 q) 129
gewichtsmittlere TeilchengréBe D10 2,7
ym (Mikron) D50 8,1
D90 17,8
spezifische Oberfliche (m’g7!) 120

[0068] Die Charakterisierung von Granulatzusammensetzungsfestigkeit und Zerfall der agglomerierten Kie-
selsdure wurden bestimmt, wie in Beispiel 1 beschrieben.

Beispiel 3, erfindungsgeman

[0069] Zwei Kieselsduren, eine mittel bis niedrig strukturierte, Sorbosil AC39*, und eine mittel strukturierte,
Neosyl AC*, wurden in einem Gewichtsverhaltnis von 3:1 miteinander vermischt. Die resultierende Kieselsau-
remischung wurde bei einer Pulverchargengrofie von 200 g, Labormalstab, mit deionisiertem Wasser (Was-
ser: Feststoffverhaltnis von 1,1:1) unter Verwendung eines Sirman-SV6-Mischers, in den Handel gebracht von
der Firma Metcalfe Catering Equipment Ltd, Blaenau Ffestiniog, Wales, agglomeriert.

* — erhaltlich von der Firma Crosfield Ltd, England.

[0070] Sodann wurde das resultierende NalRagglomerat in einem Ofen 4 h bei 150 °C getrocknet, vorsichtig
durch ein 500 pm (Mikron)-Sieb gepref3t und zum Einstellen der TeilchengréReverteilung bei 106 ym (Mikron)
gesiebt.

[0071] Die Kieselsduren besalRen die folgenden Eigenschaften:

EIGENSCHAFT SORBOSIL AC39(*) | NEOSYL AC(*)
Olabsorption 125 - 155
(g/100g)
gewichtsmittlere |Djo 3,2 3,7
TeilchengroBe pm |Dsg 11,3 11,9
(Mikron) Dgo 31,7 38,1

* — erhaltlich von der Firma Crosfield Ltd, England.

[0072] Die Charakterisierung von Granulatzusammensetzungsfestigkeit und Zerfall der agglomerierten Kie-
selsaure wurden bestimmt, wie in Beispiel 1 beschrieben.

Beispiel 4, erfindungsgeman

[0073] Zwei Kieselsauren, eine mittelstrukturierte, Neosyl AC*, und eine mittel bis niedrigstrukturierte, Sorbo-
sil AC35*, wurden in einem Gewichtsverhaltnis von 9:1 miteinander vermischt. Die resultierende Kieselsaure-
mischung wurde bei einer PulverchargengréfRe von 200 g, Labormalstab, mit deionisiertem Wasser (Wasser:
Feststoffverhaltnis 1,25:1) unter Verwendung eines Sirman-SV6-Mischers, in den Handel gebracht von der Fir-
ma Metcalfe Catering Equipment Ltd, Blaenau Ffestiniog, Wales, agglomeriert.

* — erhaltlich von Crosfield Ltd, England.

[0074] Das resultierende NaRagglomerat wurde bei 150 °C 4 h in einem Ofen getrocknet, vorsichtig durch ein
500 pm (Mikron)-Sieb geprel3t und zum Einstellen der TeilchengroReverteilung bei 106 um (Mikron) gesiebt.

[0075] Sorbosil AC35 besal} die folgenden Eigenschaften:
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Sorbosil AC35%*

Olabsorption (cm’/100g) 100

gewichtsmittlere Teilchengrd- D10 1,6

Be, um (Mikron) D50 10,0
DS0 29,7

Beispiel 5, erfindungsgeman

[0076] Zwei Kieselsauren, eine mittel bis niedrig strukturierte, Sorbosil AC39*, und eine mittel strukturierte,
Neosil AC*, wurden in einem Gewichtsverhaltnis von 9:1 miteinander vermischt. Die resultierende Kieselsau-
remischung wurde bei einer PulverchargengréfRe von 200 g, Labormalistab, mit deionisiertem Wasser (Was-
ser: Feststoffverhaltnis 1,1:1) unter Verwendung eines Sirman-SV6-Mischers, in den Handel gebracht von der
Firma Metcalfe Catering Equipment Ltd, Blaenau Ffestiniog, Wales, agglomeriert.

* — erhaltlich von Joseph Crosfield & Sons, England.

[0077] Das resultierende NaRagglomerat wurde sodann 4 h bei 150 °C in einem Ofen getrocknet, vorsichtig
durch ein 500 ym (Mikron)-Sieb gepref3t und bei 106 um (Mikron) zum Einstellen der TeilchengréRenverteilung

gesiebt.
Beispiel 6, erfindungsgeman

[0078] Ein gefarbtes Agglomerat wurde mit der gleichen Kieselsdurezusammensetzungsmischung wie Bei-
spiel 3 bis auf 97% und mit 3% in die Kieselsauremischung eingearbeitetem Ultramarinblau, Qualitat 54, her-
gestellt. Die gleiche Verarbeitung, Trocknung und TeilchengréReeinstellungen, wie in Beispiel 3 beschrieben,
wurden befolgt.

* in den Handel gebracht von der Firma Holliday Pigments, Humberside, England.

Ergebnisse:

[0079] Nachstehend sind die Ergebnisse in des auf dem 45 ym (Mikron)-Sieb zuriickgehaltenen Agglomerat-
rickstands angegeben.

60 um (Mikron)-
keine Ultraschall- | Amplitude fiir 7
Agglomerat I.D. behandlung min
Beispiel 1 95 57
Beispiel 2 91 40
Beispiel 3 79 0
Beispiel 4 88 1
Beispiel 5 90 0
Beispiel 6 95 0

[0080] Daraus kann entnommen werden, daf® ein nach der WO 94/12151 hergestelltes Stand-der-Tech-
nik-Kieselsaure-Granulat zu fest ist und nicht zu Teilchen zerfallt, die nicht auf der Haut verspirt werden kon-
nen. Gleichermalfen ist ein weicheres Granulat, in dem die Halfte der hochstrukturierten Sorbosil-TC15-Kie-
selsaure durch eine viel weniger strukturierte Kieselsaure, Sorbosil-AC77, ersetzt worden ist, fir diesen Typ
von Anwendung immer noch zu fest, wobei ein optimales Produkt, wie die Beispiele 3 bis 6, vollstandig zerfallt
und nicht auf der Haut verspuirt werden kann.
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Beispiel 7, (Gesichtsscheuermittel)

[0081] Die folgende Ol-in-Wasser-(O/W)-Emulsion wurde hergestellt, wobei die anorganischen Materialien
nach den Beispielen 1 bis 4 verwendet wurden.

Komponente

Phase A
anorganisches Material 5,00
Mineraldl 20,00
primare Alkohole, Gemischs' 10,00
Glycerylstearat SE 4,00
Ceteareth-12 1,50
Ceteareth-20 1,50
Glycerylmonooleat 1,00
Propylparaben 0,05

Phase B
deionisiertes Wasser bis 100%
Methylparaben 0,10

Phase C
Duftstoff gs

'Akropol 35 (z. B. Exxon Chemicals France)
Verfahrensweise:

1. Zugabe der Bestandteile von Phase A in der gezeigten Reihenfolge und Riihren bei 1000 U/min. Erwar-
men auf 70 °C.

2. Aufwarmen von Phase B auf 75 °C. Zugabe von Phase B zu Phase A bei dieser Temperatur unter Rihren
bei 1000 U/min. Wenn homogen, Abkihlen auf 40 °C.

3. Zugabe von Phase C und sorgféaltiges Mischen bei niedriger Rihrergeschwindigkeit.

[0082] Bei Verwendung durch ein geiibtes Panel wurde festgestellt, dal} Beispiel 1 und 2 zu einem groben
anfanglichen Hautgefihl fihren und daB die Teilchen nach 2 min Reiben auf der Haut (durch Reiben zwischen
den Handflachen) einen sandigen Ruckstand hinterlie3en. Es wurde keine Schaumwirkung verspiirt. Diese
Technik des Reibens zwischen den Handflachen wurde in den folgenden Beispielen 8 bis 10 zur Bewertung
des Agglomeratzerfalls auf der Haut angewandt.

[0083] Beispiel 4 fihrt zu einem guten anfanglichen Hautgeflhl, wobei die Teilchen versplrt wurden und in
25 s zerfielen. Es ergab sich ein cremiger, glatter Schaum.

[0084] Beispiel 3 bewirkte ein gutes anfangliches Hautgefiihl, wobei die Teilchen verspiirt wurden und in 17
s zerfielen. Es ergab sich ein glatter Schaum, der ein frisches, sauberes Gefuhl hinterliel3.

Beispiel 8 (Duschgel)

[0085] Die folgende Duschgelszusammensetzung wurde unter Verwendung eines Agglomerats nach Beispiel
3 als anorganisches Material hergestellt.
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Komponente Gew.-%
Natriumlaurylethersulfat? (27%) 12,00
Cocamidopropylbetain® (30%) 2,00
KokosnufR-Diethanolamid* 1,00
anorganisches Material 5,00
Natriumchlorid 10,00
Parfiim, Farbmittel, Konservierungsmittel gs
deionisiertes Wasser auf 100%

“Empicol ESB3/M (z.B. Albright & Wilson)
*Empigen BS/P (z.B. Albright & Wilson)
“Empilan CDE (z.B. Albright & Wilson)

Verfahrensweise:

1. Auflésung des Salzes und der anderen Lamellenphasenbildenden Komponente in Wasser ohne Erhit-
zen.

2. Zugabe des Konservierungsstoffs

3. Zugabe von teilchenférmigem Material unter Mischen

4. Zugabe von Natriumlaurylethersulfat

5. Zugabe aller weiteren frei wahlbaren Bestandteile, z.B. Trubungsmittel, Perlmuttglanzmittel, Farbmittel,
Parfum, etc.

6. Endzugabe von Cocamidopropylbetain und Cocosnuf3-Diethanolamid

[0086] Das Duschgel mit dem Agglomerat nach Beispiel 3 fiihrte zu einem guten anfanglichen Hautgeftihl,
wobei die Teilchen wahrgenommen wurden und in 17 s zerfielen. Es ergab sich ein cremiger, glatter Schaum,
der ein frisches, sauberes Geflhl hinterliel3.

Beispiel 9, (Duschgel)

[0087] Die folgende Duschgelzusammensetzung wurde unter Verwendung des Agglomerats von Beispiel 5
als anorganisches Material hergestellt.

Komponente Gew.-%
Natriumlaurylethersulfat? (70%) 12,00
Cocamidopropylbetain® (30%) 2,00
KokosnuR-Diethanolamid* 1,00
anorganisches Material 5,00
amorphe Kieselsaure® 3,00
Natriumchlorid 5,00
Parfiim, Farbmittel, Konservierungsmittel gs
deionisiertes Wasser auf 100%

’Elfan NS 243S (z.B. Akzo)

*Empigen BS/P (z.B. Albright & Wilson)

“Empilan CDE (z.B. Albright & Wilson)

*amorphe Kieselsaure, Verdicker nach Patent-Nr. W094/11302, wobei die TeilchengroReverteilung auf D, 1,1
pm, Dy, 4,4 um und Dy, 9,2 pm eingestellt war, erhéltlich von Joseph Crosfield & Sons, England.

Verfahrensweise:

1. Auflésung des Salzes oder einer anderen Lammellenphasen-bildenden Komponente in Wasser und Er-
warmen auf ca. 70 °C

2. Sorgfaltiges Dispergieren des Kieselsaure-Verdickers

3. Zugabe des Konservierungsstoffs

4. Zugabe des teilchenférmigen Materials unter Mischen

5. Zugabe von Natriumlaurylethersulfat

6. Abkuhlen auf ca. 50 °C und Zugabe aller anderen frei wahlbaren Bestandteile, z.B. Tribungsmittel, Perl-
muttglanzmittel, Farbmittel, Duftstoff, etc.

7. Als letztes Zugabe von Cocamidopropylbetain und KokosnuR-Diethanolamid und Abkuhlen auf Raum-
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temperatur
[0088] Das Duschgel mit dem Agglomerat nach Beispiel 5 fihrt zu einem guten anfanglichen Hautgeftihl, wo-
bei die Teilchen wahrgenommen wurden und in 12 s zerfielen. Es ergab sich ein cremiger, glatter Schaum, der
ein frisches, sauberes Gefuhl hinterliel3.

Beispiel 10 (klares Gesichtswaschgel)

[0089] Die folgende Gesichtswaschgelzusammensetzung wurde unter Verwendung des Agglomerats von
Beispiel 6 als anorganisches Material hergestellt.

Komponente Gew.-%
Natriumlaurylsulfat® (30%) 50,00
Cocamidopropylbetain (30%) 15,00
Carbomer’ 1,55
anorganisches Material 1,00

(wie Beispiel 6)

Duftstoff, Konservierungsstoffe qs
Wasser auf 100%

*Empicol AL30/T (z.B. Albright & Wilson)
"Carbopol Ultrez 10 (z.B. B.F. Goodrich)

Verfahrensweise:

1. Sorgféltiges Dispergieren des Carbomers in Wasser und Erhéhen der Temperatur auf ca. 50 °C. und Mi-
schen fur 20 min.

2. Abschalten von Warme und Zugabe der Konservierungs- und Duftstoffe

3. Zugabe der oberflachenaktiven Mittel und sorgfaltiges Mischen

4. Zuletzt Abkihlen auf Raumtemperatur und Einriihren des anorganischen Materials

[0090] Das klare Gesichtswaschgel mit dem Agglomerat nach Beispiel 6 fuhrt zu einem guten anfanglichen
Hautgefluhl, wobei die farbigen, sichtbaren Teilchen in einer klaren Grundlage wahrgenommen wurden und in
20 s zerfielen. Es ergab sich ein cremiger, glatter Schaum, der ein frisches, sauberes Gefuhl hinterliel3.

Patentanspriiche

1. Anorganisches Material in Granulatform mit einer solchen Granulatfestigkeit, dal} weniger als 5%, vor-
zugsweise weniger als 2%, besonders bevorzugt weniger als 1,0 Gew.-% Ruckstand auf einem 45 pm (micron)
Nafsieb nach einer Ultraschallbehandlung fiir 7 min mit einer Schwingungsamplitude von 60 pm (micron) zu-
ruckbleiben, das wenigstens 95 Gew.-% einer wasserunldslichen teilchenférmigen Substanz aufweist, wobei
5 bis 90% der wasserunldslichen teilchenférmigen Substanz von einem wasserunldslichen teilchenférmigen
Material gebildet werden, das eine gewichtsmittlere TeilchengréfRe von weniger als 20 ym (microns) und eine
Ol-Absorptionskapazitat von 90 bis 145 cm®100 g aufweist und aus der Gruppe ausgewahlt ist, die besteht
aus amorphen Kieselsauren, und wobei 5 bis 90% der wasserunldslichen teilchenformigen Substanz von einer
amorphen Kieselsdure gebildet wird, die eine gewichtsmittlere Teilchengréfe von weniger als 20 ym (microns)
sowie eine Olabsorption von 150 bis 190 cm®100 g aufweist.

2. Anorganisches Material in Granulatform nach Anspruch 1, das eine TeilchengréRe von 95% unter 1000
pm (microns) und 95% uber 45 pm (microns) aufweist, und zwar gemessen durch Siebanalyse.

3. Kosmetische Zusammensetzung, die 1 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 10 Gew.-%, eines anorgani-
schen Materials nach den Anspriichen 1 bis 2 aufweist.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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