SK 40-2001 A3 -

SLOVENSKA REPUBLIKA (1), 21) Cislo dokumentu:
ZVEREINENA | 40-2001
an  SK PRIHLASKA VYNALEZU
(22) Détum podania prihladky: 3. 7. 1999 (13)  Druh dokumentu- A3
(31)  Cislo prioritnej prihlasky: 198 31 547.3
(32) Détum podania prioritnej prihlasky: 14. 7. 1998 (51) Int CL.7:
(33) Krajina alebo regionélna
organizécia priority: DE A61K 7/16
(40)  Détum zverejnenia prihlasky: 11. 9. 2001
Vestnik UPV SR ¢.: 09/2001
(62)  Cislo pdvodnej prihlagky
v pripade vyligenej prihlasky:
(86) Cislo podania medzinarodnej prihlasky
podl'a PCT: PCT/EP99/04631
URAD (87)  Cislo zverejnenia medzinarodnej prihlasky
PRIEMYSELNEHO podl'a PCT: WO00/03676
VLASTNICTVA
SLOVENSKEJ REPUBLIKY
(71)  Prihlasovatel: HENKEL KOMMANDITGESELLSCHAFT AUF AKTIEN, Diisseldorf, DE;
(72) Pdvodca Wiilknitz Peter, Leichlingen, DE;
Pastura Amerigo, Witten, DE;
Walter-Stangrecki Claudia, Langenfeld, DE;
(74)  Zastupca: Majlingova Marta, Ing., Bratislava, SK;
(54) Nazov. Kvapalné prostriedky na Cistenie zubov
(57) Anotécia:

Kvapalné prostriedky na &istenie zubov s obsahom od 5 do
15 % hmotn. koagulovanej kyseliny kremititej so strednou
velkost'ou &astic od 8 do 14 pm a 3pecifickym povrchom
od 40 do 75 m?/g (BET). ako aj s nizkym zahustovacim t-
&nkom, od 20 do 55 % hmotn. glycerinu, sorbitu alebo ich
zmesi a od 0,3 do 1,0 % hmotn. xanténovej gumy ako spo-
jiva, ktorého viskozita je v rozsahu od 10 do 100 Pas (20
°C), maji medzu teéenia minimalne 10 Pa, ale pr1 nizkej
Smykovej sile, napriklad tlaku na flexibilny davkovaci za-
sobnik, za&inaji 'ahko tiect’.
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Kvapalné prostriedky na Cistenie zubov

Oblast' techniky

Vynalez sa tyka kvapalnych prostriedkov na éistenie zubov s obsahom
lestiacich prostriedkov, zvih¢ovadiel, spojiv a vody, ktoré maja oproti beznym
kvapalnym prostriedkom na Cistenie zubov tohto typu zlep$enu stabilitu viskozity a
zlepSené reologickeé spravanie a preto sU obzvlast vyhodné na pouzitie a

davkovanie z flexibilnych plastovych flias.

DoterajSi stav techniky

Zo stavu techniky, napriklad podfa DE 42 22 739 A1, EP 543 442 B1 alebo
US 5,178,869 su uz zname kvapalné prostriedky na Gistenie zubov, ktoré obsahuji
leStiace prostriedky, napriklad koagulované kremicité kyseliny, zvihéovadla,
napriklad glycerin alebo sorbit a spojiva, napriklad xantanovi gumu. Problémom u
takychto prostriedkov na cistenie zubov je stabilna dispergacia lestiaceho
prostriedku, ktory sa poCas skladovania nesmie usadzat na dne bez toho, aby sa pri
tom zhorSila tekutost a produkty uz nebolo mozné lahko vytla¢at a davkovat z
plastovych flias. Pripravok ma sice pésobenim $mykovych sil viastnej hmotnosti z
davkovacieho zasobnika e$te dobre tiect, v pokojovom stave, napriklad na zubnej
kefke ma byt pripravok ale tak husty, Ze nevteka alebo iba velmi pomaly steka
medzi Stetiny zubnej kefky.

Zatial o napriklad EP 543 442 B1 navrhuje extrémne nizky obsah polyolu,
pozaduje US 5,178,869 na ovplyvnenie reologického spravania v Zelanom zmysle
medzu te€enia od 1 do 60 Pa (20 °C). V DE 42 22 739 A1 sa dosiahne stabilita
viskozity pomocou uréitych prisad tenzidov, hydrokoloidov a polyglykolov, je ale
pozadovane, aby prostriedok starostlivosti o zuby pri naneseni na zubnu kefku
vtiekol medzi Stetiny a mal viskozitu od 2 do 10 Pa.s.

V medzi¢ase bolo zistené, Ze pre pouZitie takychto prostriedkov starostlivosti
o zuby je vyhodné, ked je viskozita v rozsahu od 10 do 100 Pa.s (20 °C), tixotropny
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pripravok spifia ale s ohfadom na dolnd a horni medzu teéenia uréité medzné
hodnoty.

Ako horna medza te€enia (Fpn) sa oznaéuje pritom hodnota $mykovej sily T
(Pa) ziskana extrapolaciou viskozitnej krivky pri vzostupnom merani (so zvy$ujicou
sa Smykovou silou) [pre D (rychlost Smykania) = 0] a ako doina medza teéenia (Fy)
extrapolacna hodnota 8mykovej sily T (Pa) pri zostupnom merani [pre D=0]. Pritom
sa pouzije ako pomdcka extrapolacie takzvana Cassonova aproximacia.

ZvySenim obsahu spojiva bolo sice mozné pri inak kons§tantnom zloZeni
nadvihnut medze teCenia a spomalit vtekanie pripravku medzi Stetiny zubnej kefky,
su€asne ale vzrastla viskozita pri skladovani az po stratu tekutosti. ZniZenie obsahu
spojiva zamedzilo sice dodatoénému gélovateniu, zniZilo ale velmi pokojov(
viskozitu a medzu teCenia, takZe pasta vtiekla rychlo medzi Stetiny. Podobné efekty
sa pozorovali aj pri zvySeni alebo zniZzeni podielu lestiaceho prostriedku.

Vynalez teraz zverejiiuje opatrenia, pomocou ktorych sa podari udrZanie

tychto reologickych parametrov.

Podstata vynalezu

Podstatou vynalezu su kvapainé prostriedky na Cistenie zubov obsahujlce

lestiace prostriedky, zvihCovadla, spojiva a vodu, ktoré obsahuju:

od 5 do 15 % hmotn. koagulovanej kyseliny kremicitej so strednou vefkostou
Castic od 8 do 14 um, Specifickym povrchom od 40 do 75
m?/g (BET) a s nizkym zahustovacim u&inkom,

od 20 do 55 % hmotn. glycerinu, sorbitu alebo ich zmesi,

od 0,3 do 1,0 % hmotn.  xantanovej gumy ako spojiva,

a ktorych viskozita, merana pri 20 °C (Brookfield RVT, 4 otacky/minutu, vreteno 4 do

50 Pa.s, vreteno 5 do 100 Pa.s), je v rozsahu od 10 do 100 Pa.s a ktorych dolna

medza te¢enia (Fg) je minimalne 10 Pa (20 °C) a ktorych horna medza te&enia (Fy)

nie je vysSia ako 2F4 (Fq > 10 Pa, F, < 2Fy). Pomocou tychto medzi tedenia sa

dosiahne to, Ze pasta zaéne pésobenim Smykovej sily vy$sej ako 10 Pa, napriklad

stlacenim davkovacieho zasobniku, tiect, a po vystupe z otvoru, t.j. na zubnej kefke,

je v pokojovom stave relativne vysoko visk6zna.
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Ukazalo sa, Ze kvalita koagulovanej kyseliny kremicitej, ktora je obsiahnuta
ako lestiaca zlozka, ma rozhodujuci vplyv na reoldgiu. Nie je napriklad postacujuce
pouZit predavany produkt ako napriklad Sident 10, ktory ma $pecificky povrch 80
m?/g (podfa BET) a stredni velkost zfn 6 um, pretoze takato kyselina kremicita ma
stale eSte znaény zahustujuci Géinok vo vodnom systéme. Podfa vynalezu musi byt
stredna velkost Gastic od 8 do 14 um a $pecificky povrch od 40 do 75 m?/g (BET).

Zahustujuci ucinok Standardnej disperzie zloZenej z 20 % hmotn. kyseliny
kremicitej, 40 % hmotn. glycerinu, 37 % hmotn. vody, 2 % hmotn. polyetylénglykolu
400 a 1 % hmotn. karboxymetylcelulézy by mal byt niz§i ako 5 Pa.s (20 °C,
Brookfield, RVT vreteno 1 a 5). Zodpovedaijlca hodnota pre Sident®12 je 15,5 Pa.s.
Ako bezZne predavané kyseliny kremiCité so znakmi podla vynalezu su vhodné
Sident®8 (Degussa) a Sorbosil® AC 39 (Crosfield Chemicals) ako aj produkt s
oznadenim RP-LA 2981 (Rhéne Poulenc). Zahustovaci vykon je pre Sident®8
priblizne 1,8 Pa.s a pre Sorbosil® AC 39 priblizne 1,6 Pa.s (20 °C, Brookfield, RVT
vreteno 1 pripadne 5).

Prostriedky na dCistenie zubov podfa vynalezu méZu obsahovat okrem
uvedenych nezahustujicich koagulovanych kyselin kremic€itych aj d'alSie lestiace
zlozky v mnozstvach do 5 % hmotn. Takéto zlozky mézu byt napriklad oxidy hlinité,
dihydrat fosfore€nanu vapenatého, uhliitan vapenaty, dvojfosforeénan vapenaty
alebo iné lestiace zlozky, ktoré samotné nemaju Ziadne pozoruhodné zahustujice
vlastnosti. Zahustujuce kyseliny kremicité by nemali byt obsiahnuté alebo by mali
byt obsiahnuté iba v mnozstvach nizSich ako 1 % hmotn.

Ako zvihéovadlo je podla vynalezu obsiahnuty glycerin, sorbit alebo zmes
glycerinu a sorbitu v mnozstve od 20 do 55 % hmotn. Pritom je vyhodny obsah
glycerinu a sorbitu v hmotnostnom pomere od 6 : 4 do 4 : 6. Okrem toho mézu byt v
podradnych mnozZstvach do 5 % hmotn. obsiahnuté aj ostatné zname dioly alebo
polyoly alebo polyetylénglykoly. Takéto dalSie zvihéovadla su napriklad 1,2-
propylénglykol, xylitol a polyetylénglykoly s mélovou hmotnostou od 200 do 10000.

Spojivo sa vyhodnejSie sklada vyluéne z xantanovej gumy, dodatoéne mdzu
byt ale obsiahnuté aj iné spojiva v mnozstvach do 0,5 % hmotn. Takéto dodatoéné
spojiva su napriklad karaghén, trangant, guar, Skrob, éter Skrobu a celulézy, agar-
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agar, pektin, polyvinylalkohol, polyvinylpyrolidon a polyetylénglykoly s molekulovou

hmotnostou vy§Sou ako 10000.

Okrem toho méZu obsahovat prostriedky na Cistenie zubov podfa vynalezu
bezné pomocné a pridavné latky v mnoZstvach do 10 % hmotn.

Kvapalné prostriedky na Cistenie zubov mézu napriklad zlepsit pridavkom
aromatickych olejov alebo sladidiel svoje organoleptické vlastnosti. Ako aromatické
oleje je mozné pouzit vSetky prirodné a syntetické aromy bezné pre prostriedky
starostlivosti o usta a zuby. Prirodné arémy mézu byt obsiahnuté vo forme
prirodnych éterickych olejov izolovanych z drogy alebo aj ako z nich izolovanych
jednotlivych zloZiek.

Vhodné arébmy su napriklad olej méaty piepornej, olej mity kuéeravej,
eukalyptovy olej, anizovy olej, feniklovy olej, rascovy olej, mentylacetat, koricovy
aldehyd, anetol, vanilin, tymol ako aj zmesi tychto zloZiek.

Vhodné sladidia sG napriklad sacharin sodny, cyklamat sodny, sachar6za,
laktéza, maltdéza, fruktdéza.

Dalsie bezné pomocné latky a prisady zubnych past su:

- konzervacné prostriedky a antimikrobialne latky, napriklad metylester, etylester
alebo propylester kyseliny p-hydroxybenzoovej, sorban sodny, benzoan sodny,
bromchlorofén, triklozan, ester kyseliny fenyl-salicylovej, biguanidy, napriklad
chlérhexidin a peroxidy

— povrchovoaktivne latky, vyhodnejSie aniénové, amfionové, amfotérne, neidnové
tenzidy alebo kombinacie viacerych réznych tenzidov

— rozpustadla a solubilizatory, napriklad nizke jednosytne alebo viacsytne
alkoholy alebo étery, napriklad etanol, 1,2-propylénglykol, dietylénglykol alebo
butyldiglykol

— zla€eniny fluéru ako napriklad fluorid sodny, fluorid zinognaty, monofluér-
fosfore&nan sodny, aminofluorid a dalSie

— pigmenty, ako napriklad oxid titanicity

— farbiva

— timivé latky, napriklad primarne, sekundarne alebo terciarne alkalické fosfaty

alebo kyselina citrénova/citran sodny
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—~ hojivé alebo zapal potladujuce latky, napriklad alantoin, mo&ovina, azulén,

harmancekové uginné latky, derivaty kyseliny acetylsalicylovej alebo rodanid

— vitaminy ako napriklad kyselina askorbova, retinol alebo tokoferol
— mineralne soli ako napriklad soli manganu, zinku alebo hor&ika

Nasledujuce priklady maja blizSie ozrejmit podstatu vynalezu.

Priklady uskutoénenia vynalezu

Priklad

1 2 3 4 5 6 \"
Sident®8 12 12 12 12 12 12 -
Sident®12 - - - - - - 12
glycerin 28 28 28 28 28 28 28
sorbit 21 21 21 21 21 21 21
Keltrol® F 0,36 0,4 0,45 0,6 0,8 1,0 0,26
hydroxypropyl-guar 0,04 - - - - - -
fluorid sodny 033 { 0,33 | 033 | 0,33 | 0,33 | 0,33 | 0,33
sacharinat sodny 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
laurylsulfat sodny 1,44 1,44 1,44 1,44 1,44 1,44 1,44
Tagat® S 0.5 0.5 0,5 0,5 0,5 0.5 0,5
aroma 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
etanol 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
voda do 100 | do 100 | do 100 | do 100 | do 100 | do 100 | do 100
viskozita' (Pa.s) 22 23 24 50 63 94 10
Fn (po 10 drioch)[Pa] 24 21 28 35 45 63 30
Fa (po 10 drioch)[Pa] 15 14 18 21 30 43 8
¢as vtecenia (min) 6,6 4,9 >15 >15 >15 >15 1,04

'Meranie viskozity bolo vykonané pomocou Brookfieldovho rotaéného viskozimetra,

typ RTV, vreteno 4 pripadne 5 (pre priklad 5 a 6) pri 20 °C a otackach 4 min™.

Boli pouzité nasledujice komeréné produkty:




Sident®s:

Sident®12 DS:

Keltrol®F:
Tagat®s:

-6-

amorfna synteticka kyselina kremiéita

$pecificky povrch (podfa BET): 60 m%g

stredna velkost ¢astic aglomeratu: 10 um
dodavatel: DEGUSSA AG

koagulovana kyselina kremidéita

$pecificky povrch (podra BET): 80 m?/g

stredna velkost astic aglomeratu: 6 um
dodavatel: DEGUSSA AG

xantanova guma od firmy KELCO, Brusel
polyoxyetylén-(20)-glycerin-monostearan od firmy

Goldschmidt, Essen

Zmeny medzi teCenia (Fp, Fq, [Pa] pri skladovani 20 °C po n dfioch)

receptura ¢. 1 2 3 4
n Fn Fq Fn Fq Fn Fq Fn Fq
0 (okamzite) 24 16 18 14 26 18 30 22
1 - - 20 14 27 18 - -
2 - - - - 26 18 - -
3 23 15 - - 27 18 35 21
4 23 15 - - 28 18 35 21
5 23 15 - - 28 18 - -
6 23 15 20 14 28 18 - -
7 24 15 20 14 28 18 - -
8 24 15 21 14 27 18 35 21
9 24 15 21 14 27 18 35 21
10 24 15 21 14 28 18 35 21
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PATENTOVE NAROKY

1. Kvapalné prostriedky na Gistenie zubov s obsahom lestiacich prostriedkov,
zvlhéovadiel, spojivavody,vyznadujuce sa tym,Ze obsahuju:
- od 5 do 15 % hmotn. koagulovanej kyseliny kremiéitej so strednou velkostou
tastic od 8 do 14 um, $pecifickym povrchom od 40 do 75 m%g (BET) a s nizkym
zahustovacim ucinkom,
- od 20 do 55 % hmotn. glycerinu, sorbitu alebo ich zmesi,
- od 0,3 do 1,0 % hmotn. xantanovej gumy ako spojiva,
a ze viskozita, merana pri 20 °C (merana pomocou Brookfieldovho viskozimetra
typu RVT), je v rozsahu od 10 do 100 Pa.s a ich dolnd medza tecenia (Fy) je
minimalne 10 Pa (20 °C) a horna medza teéenia (F;) nie je vy$Sia ako 2F,.

2. Kvapalné prostriedky na Cistenie zubov podfa naroku 1, vyznacéujlce
sa tym, Ze ako zvlihéovadlo obsahuju zmes sorbitu a glycerinu v hmotnostnom
pomere od6:4do4:6.

3. Kvapalné prostriedky na istenie zubov podla ktoréhokolvek z narokov 1
alebo2, vyznacujuce sa tym, Ze leStiaci prostriedok je zvoleny zo
skupiny komer&nych produktov Sident®8 (Degussa) a Sorbosil® AC39.

4. Kvapalné prostriedky na &istenie zubov podfa ktoréhokolvek z narokov 1 az
3,vyznadujuce sa tym,Ze obsahuju bezné pomocné a pridavné latky zo
skupiny arém, sladidiel, konzervaénych prostriedkov, povrchovo aktivnych latok,
rozpustadiel, zlagenin fluéru, pigmentov, farbiv, timivych latok, latok hojacich rany,
vitaminov a mineralnych soli v mnozstvach celkovo do 10 % hmotn..
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