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DESCRIPCION

Campo técnico

La presente invencion se refiere a un material cosmético, a particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con
superficie hidrofobizada y a un proceso para su produccién. Mas especificamente, se refiere a un material cosmético y
particularmente a un material cosmético con deteccién ultravioleta, a particulas de 6xido metalico recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada adecuadas para utilizar en el material cosmético y a un proceso para su produccién, con un
pico de espectro de absorcion infrarroja especifico, recubierto con una pelicula de silice densa y practica y que tiene un
tamafio de particula primaria pequefio con dispersabilidad satisfactoria. También se refiere a un sol de 6xido metalico
recubierto de silice con superficie hidrofobizada que se obtiene mediante tratamiento de superficie con un agente
hidrofobizante después de recubrimiento de silice, y a un proceso para su produccién. Aun mas especificamente, la
presente invencion se refiere a un material cosmético con una excelente textura durante el uso cosmético, una funcion
de alta deteccion ultravioleta, baja fototoxicidad y una excelente capacidad de almacenamiento, y particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada con un pico de espectro de absorcion infrarroja especifico,
recubiertas con una pelicula de silice densa y practica y cuya superficie se trata con un agente hidrofobizante, siendo
las particulas de o6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada adecuadas para su uso como
materiales con deteccion ultravioleta, productos cosmeéticos, pigmentos, y similares. Adicionalmente, la invencion
también se refiere a un material cosmético que contiene el sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie
hidrofobizada, que exhibe una funcion con deteccién ultravioleta alta, un alto efecto supresor alto de actividad
fotocatalitica, excelente capacidad de almacenamiento y una excelente textura y transparencia para uso cosmético.

Antecedentes de la técnica

Muchos de los materiales cosméticos con deteccion ultravioleta utilizados en los ultimos afios han sido
materiales con deteccion ultravioleta de base inorganica con una excelente funcion de deteccion ultravioleta y alta
estabilidad. Dichos materiales con deteccion ultravioleta de base inorganica comiunmente utilizados incluyen polvos de
oxido metdlico de titania y 6xido de cinc.

Cuando estos polvos de 6xido metalico se agregan directamente a los materiales cosméticos, sin embargo, se
sabe que ocurren problemas tales como una mala textura o efectos adversos en el cuerpo humano o la piel debido a la
actividad fotocatalitica de las particulas de 6xido metalico con algun modo de recubrimiento. Se prefiere particularmente
un recubrimiento de una sustancia inorganica dado que es resistente al cambio quimico mediante reaccion fotocatalitica.

Sin embargo, a pesar de que las particulas de 6xido metalico recubiertas inorganicas tienen un efecto supresor
de la actividad fotocatalitica cuando se agregan a materiales cosméticos, no han sido convenientes dado que su
dispersion en materiales de base hidréfoba es insuficiente y no exhibe excelentes propiedades de polvo adecuadas,
cuando se incorporan a materiales cosméticos oleosos, materiales cosméticos de dispersion de agua/aceite o
materiales cosméticos impermeables que son resistentes a la desintegracion cosmética debido a la transpiracion y la
humedad.

Asimismo, cuando las particulas de un oOxido metalico tal como titania u 6xido de cinc, las cuales son
ampliamente utilizadas como materiales con deteccidn ultravioleta inorganicos y altamente estables con la excelente
funcion de deteccion ultravioleta descrita anteriormente, se agregan directamente a los materiales cosméticos, es
comun recubrir las superficies con una sustancia inorganica sin actividad fotocatalitica, debido a los problemas de una
mala textura durante el uso cosmético o un efecto adverso en el cuerpo humano debido a la actividad fotocatalitica de
las particulas de 6xido metalico. Las particulas de 6xido metalico recubiertas con alumina, silice y similares estan
disponibles comercialmente, pero no se conoce ningun producto que cumpla con los aspectos de supresion de la
actividad fotocatalitica mediante el recubrimiento y la mejora de la textura durante el uso, cuando se agrega a
cosméticos.

Los presentes inventores han descrito particulas de éxido metalico recubiertas de silice que tienen una pelicula
de silice en la que la relacion | de las intensidades de los picos del espectro de absorcidn infrarroja a 1150-1250 cm™” y
1000-1100 cm’™ (I'=11/12: donde 11 es la intensidad del pico maximo de absorcién en el intervalo de 1150-1250 cm’ e 12
es la intensidad del pico maximo de absorcion en el intervalo de 1000-1100 cm'1) es 0,2 o mas, y el indice refractivo es
1,435 0 mas, un proceso para su produccién y un material cosmético que los comprende, y han demostrado que puede
obtenerse un material cosmético con deteccién ultravioleta con una textura satisfactoria durante el uso, un gran efecto
supresor sobre la actividad fotocatalitica y excelente capacidad de almacenamiento mediante la inclusion de estas
particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice con una pelicula de silice de un espesor entre 0,1y 100 nm y que tiene
una actividad fotocatalitica de no mas de 60 Pa/min como se mide mediante el método de autooxidacion de tetralina
(PCT/JP98/01133).

En los ultimos afios, los materiales cosméticos con deteccién ultravioleta han requerido una textura satisfactoria
durante el uso y una textura o apariencia altamente transparente, ademas de la funciéon de alta deteccidn ultravioleta.
Con el fin de proporcionar una textura satisfactoria en el uso y una textura o apariencia transparente para las particulas
de 6xido metalico que se agregan a los materiales cosméticos como materiales con deteccion ultravioleta, se ha vuelto
mas deseable reducir el tamafo de las particulas primarias y mejorar las propiedades de dispersion. Las particulas
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recubiertas de silice antemencionadas en base a la presente invencion de los presentes inventores tienen excelentes
propiedades, tales como supresién de la actividad fotocatalitica y una excelente textura durante el uso, pero ademas se
ha deseado una mejora de la finura de las particulas y las propiedades de dispersidon para aumentar la transparencia
cuando se agregan a materiales cosméticos.

Sin embargo, debido a que los polvos de 6xido metalico con tamafios de particula primaria pequefios producen
grumos cuando se suspenden en disolventes, no sufren una alta dispersién y requieren etapas adicionales, tales como
el uso de ondas ultrasénicas para el recubrimiento de silice o la agitacién prolongada, lo cual constituye un problema en
términos econémicos.

Un primer objeto de la presente invencion es proporcionar un material cosmético con una dispersion satisfactoria
de las particulas de 6xido metalico en una base oleosa, una excelente textura durante el uso cosmético, una funcién de
alta deteccion ultravioleta, baja fototoxicidad y una excelente estabilidad de almacenamiento, y proporcionar particulas
de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada recubiertas con una pelicula de silice densa y
practica que tiene propiedades especificas y una alta propiedad de contorno, asi como también un método econémico
para su produccion.

Un segundo objeto de la invencién es proporcionar un método de produccién econdmico para el antemencionado
sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada, proporcionar un sol de 6xido metalico con una
practica pelicula de silice densa que exhiba mejores propiedades de dispersion y transparencia, y proporcionar un
material cosmético con deteccioén ultravioleta con una textura o apariencia de transparencia particularmente excelente,
en el que el 6xido metalico recubierto de silice se dispersa satisfactoriamente en el material cosmético.

Descripcion de la invencién

La presente invencién que logra los dos aspectos antemencionados es como se describe a continuacion. Los
aspectos (1) a (18) se refieren particularmente al primer objeto, mientras que los aspectos (19) a (27) se refieren
particularmente al segundo objeto.

(1) Un material cosmético que comprende particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada en las que la relacion | de las intensidades de los picos de absorciéondel espectro de absorcion infrarroja a
1150-1250 cm’™’ y 1000-1100 cm’” (I = I4/12: donde 14 es la intensidad del pico de absorcién a 1150-1250 cm’ e l2es la
intensidad del pico de absorciéon a 1000-1100 cm'1) es 0,2 o mas, y el indice refractivo es 1,435 o mas, caracterizado
porque las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada pueden obtenerse mediante
tratamiento adicional de particulas de 6xido metalico recubiertas con una pelicula de silice con un agente hidrofobizante,
mediante el cual se hidrofobiza la superficie de las particulas de éxido metalico recubiertas con una pelicula de silice.

(2) Un material cosmético de acuerdo con (1) anteriormente, caracterizado porque comprende particulas
de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada con un espesor de pelicula de silice de 0,1-100 nm,
y una actividad fotocatalitica de no mas de 60 Pa/min como se mide mediante el método de autooxidacion de tetralina.

(3) Un material cosmético de acuerdo con (1) o (2) anteriormente, caracterizado porque el agente
hidrofobizante es uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del grupo que consiste en aceites de silicona,
alcoxisilanos organicos y sales de acido graso superior.

(4) Un material cosmético de acuerdo con (1) o (3) anteriormente, caracterizado porque comprende
particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada con una actividad fotocatalitica de no mas
de 60 Pa/min como se mide mediante el método de autooxidacion de tetralina.

5) Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de (1) a (4) anteriormente, caracterizado porque las
particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada tienen un tamafo de particula primaria de
5-500 nm y un tamafio de particula secundaria de 0,5-10 ym.

6) Un material cosmético de acuerdo con (5) anteriormente, caracterizado porque el tamafio de particula
primaria de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada es 5-120 nm y el espesor
de la pelicula de silice es 0,5-25 nm.

(7) Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de (1) a (6) anteriormente, caracterizado porque el
6xido metalico es uno o mas 6xidos metalicos seleccionados del grupo que consiste en 6xido de titanio, éxido de cinc,
6xido de cerio, 6xido de zirconia y 6xido de hierro.

(8) Un material cosmético de acuerdo con (7) anteriormente, en el cual el 6xido metalico es 6xido de
titanio.

(9) Un material cosmético de acuerdo con (7) anteriormente, en el cual el 6xido metalico es 6xido de cinc.

(10) Un material cosmético de acuerdo con (7) anteriormente, en el cual el éxido metalico es éxido de
cerio.
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(11) Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de (1) a (10) anteriormente, caracterizado porque
comprende un antioxidante ademas de las particulas de Oxido metdlico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada.

(12) Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de (1) a (11) anteriormente, caracterizado porque
comprende un absorbente ultravioleta de base organica ademas de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada.

(13) Un proceso para producir particulas de o6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada depositando selectivamente silice sobre la superficie de las particulas de 6xido metalico, caracterizado
porque el proceso comprende poner en contacto particulas de 6xido metalico con un recubrimiento de composicion
formadora de recubrimiento de silice que contiene a) acido silicico o un precursor productor de acido silicico, b) agua, c)
un alcali y d) un disolvente organico, con una relaciéon de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un
contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro para depositar selectivamente silice sobre la superficie de las
particulas de 6xido metalico, y tratamiento adicional de superficie de las particulas de éxido metdlico recubiertas de
silice obtenidas con un agente hidrofobizante.

(14) Un proceso de acuerdo con (13) anteriormente, caracterizado porque el agente hidrofobizante utilizado
para el tratamiento de superficie con el agente hidrofobizante es uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del
grupo que consiste en aceites de silicona, alcoxisilanos organicos y acidos grasos superiores.

(15) Un proceso de acuerdo con (13) o (14) anteriormente, caracterizado porque el agente hidrofobizante
es un alquilalcoxisilano representado por la siguiente formula [1]:

Formula [1]: R1(R2)nSiX3 »n en la cual Ry es un grupo alquilo de 1-3 carbonos o fenilo, R, e un atomo de
hidrégeno, grupo alquilo de 1-3 carbonos o fenilo, X es un grupo alcoxilo de 1-4 carbonos y n es un nimero entero de 1(]

(16) Un proceso de acuerdo con cualquiera de (13) a (15) anteriormente, en el cual se utiliza un
alquilalcoxisilano para el tratamiento adicional de la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice,
caracterizandose el procedimiento porque después de poner en contacto las particulas de 6xido metalico con el
recubrimiento de una composicion formadora de silice, se agrega el alquilalcoxisilano para realizar una composicioén con
una relacion agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5
moles/litro derivado del alquilalcoxisilano, y se trata la superficie de las particulas de éxido metalico recubiertas de silice
con el producto de la reaccion del alquilalcoxisilano, para lograr continuamente el tratamiento de superficie con el
recubrimiento de silice y alquilalcoxisilano.

(17) Un proceso de acuerdo con cualquiera de (13) a (16) anteriormente, caracterizado porque el alcali es
al menos uno seleccionado de entre amoniaco, carbonato de amonio, bicarbonato de amonio, formato de amonio y
acetato de amonio.

(18) Un proceso de acuerdo con cualquiera de (13) a (17) anteriormente, caracterizado porque el
disolvente organico es al menos uno seleccionado de entre metanol, etanol, propanol, pentanol, tetrahidrofurano, 1,40
dioxano y acetona.

(19) Un proceso para producir un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada,
que comprende combinar a) un sol de 6xido metalico producido por hidrélisis; b) acido silicico o un precursor productor
de acido silicico, ¢) un alcali, d) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, €) agua, sin importar el orden,
para una relacion de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro después de combinar y depositar silice sobre la superficie de las particulas de sol de 6xido metalico
para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de 6xido metalico recubierto de silice, caracterizado porque se
trata luego adicionalmente la superficie de las particulas de éxido metalico recubiertas de silice con un agente
hidrofobizante.

(20) Un proceso para producir un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de
acuerdo con (19) anteriormente, caracterizado porque se agrega (d) un sol de 6xido metalico producido por hidrélisis a
una mezcla de a) un alcali, b) un disolvente organico y c) agua, y luego se agrega una mezcla que comprende e) acido
silicico o un precursor productor de acido silicico, f) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, g) agua,
para una relacion de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro después de la adicién, y se deposita silicio sobre la superficie de las particulas del sol de 6xido
metalico para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de 6xido metalico recubierto de silice, y se trata luego
la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con un agente hidrofobizante.

(21) Un proceso de acuerdo con (19) o (20) anteriormente, caracterizado porque el agente hidrofobizante
es uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del grupo que consiste en aceites de silicona, alcoxisilanos
organicos y sales de &cido graso superior.
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(22) Un proceso de acuerdo con cualquiera de (19) a (21) anteriormente, caracterizado porque el
alcoxisilano organico es un alquilalcoxisilano representado por la siguiente férmula estructural:

R1(R2)nSiXs.n

donde R1 es un grupo alquilo de 1-4 carbonos o fenilo, Rz es un atomo de hidrégeno, grupo alquilo de 1-4 carbonos o
fenilo, X es un grupo alcoxilo de 1-4 carbonos y n es un nimero entero de 0-2.

(23) Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada que puede obtenerse
mediante un proceso que comprende combinar a) un sol de 6xido metdlico producido por hidrdlisis, b) acido silicico o un
precursor productor acido silicico, ¢) un alcali, d) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, €) agua, sin
importar el orden, para una relacién de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el
intervalo de 0,0001-5 moles/litro después de combinar, y depositar silice sobre la superficie de las particulas de sol de
6xido metalico para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de éxido metalico recubierto de silice, y tratar
luego adicionalmente la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con un agente hidrofobizante.

(24) Un sol de oxido metdlico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con (23)
anteriormente, caracterizado porque la pelicula de silice, la reIaC|on | de las intensidades de los picos de absorcién del
espectro de absorcion |nfrarr01a a 1150-1250 cm’™ y 1000-1100 cm” (I = l4/lo: donde |4 es la |ntenS|dad del pico maximo
de absorcion a 1150-1250 cm™' e 12 es la intensidad del pico maximo de absorcién a 1000-1100 cm’ ) es 0,20 mas, vy el
indice refractivo es 1,435 o mas.

(25) Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con (23) o (24)
anteriormente, caracterizado porque el espesor de la pelicula de silice que recubre la superficie de las particulas de
6xido metalico es 0,1-25 nm.

(26) Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con cualquiera
de (23) a (25) anteriormente, caracterizado porque el tamafo de particula primaria promedio de las particulas de 6xido
metalico es 1-100 nm.

(27) Particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada derivadas de sol de
6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidas mediante separacion de sélidos/liquidos,
secado y, en caso de que sea necesario, pulverizacion de un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie
hidrofobizada de acuerdo con (23) anteriormente.

El término "denso" de acuerdo con la presente invencién significa que el indice refractivo de la pelicula de silice
formada es 1,435 o mas. Se considera generalmente que la densidad de una pelicula de silice y su indice refractivo
tienen una correlacion positiva (ver, por ejemplo, C. JEFFEREY BRINKER, Saul - GEL SCIENCE, 581-583, ACADEMIC
PRESS (1990)), y a pesar de que las peliculas de silice obtenidas mediante métodos de sol-gel comunes tienen un
indice refractivo de 1,435 o0 mas si se lleva a cabo cocimiento, la densidad esta por debajo de 1,435 en ausencia de
cocimiento. De acuerdo con la presente invencion, sin embargo, este valor se logra sin cocimiento.

Asimismo, el término "practico", de acuerdo con la invencion, significa que la silice tiene un fuerte poder de
cobertura sobre la base de 6xido metdlico, basicamente sin desprendimiento del recubrimiento, y con un grado
adecuado de hidrofilia.

La hidrofilia de la pelicula de S|I|ce se expresa como la relacién | de las intensidades de los picos del espectro de
absorcion infrarroja a 1150-1250 cm y 1000-1100 cm’ (I = l4/ly: donde I, es la intensidad del pico maximo de absormon
en el intervalo de 1150-1250 cm™ e 12 es la intensidad del pico maximo de absorcion en el intervalo de 1000-1100 cm’ )
en otras palabras, I es la absorcion por vibracion por deformacion de SiOH, I, es la absorcion debido a vibracion por
estiramiento de Si-O-Si, y una l4/l, mayor representa mayor hidrofilia. La frase “grado adecuado de hidrofilia”, de
acuerdo con la invencion, significa que el valor es al menos 0,2. Las peliculas de silice obtenidas mediante métodos
comunes de sol-gel tienen un valor | de 0,2 0 mas sin cocimiento, pero la densidad es mas baja, como se explicd
anteriormente. Por otro lado, si bien la densidad se mejora mediante cocimiento, el valor | cae por debajo de 0,2, lo cual
representa hidrofilia mas baja que deja de ser adecuado. Un recubrimiento de silice de acuerdo con la invencion, sin
embargo, tiene hidrofilia adecuada para mantener propiedades de superficie satisfactorias (humedad, suavidad) cuando
se agrega a materiales cosméticos, mientras que sirve también como un recubrimiento firme y denso que era imposible
de lograr en el pasado sin cocimiento, de manera que es posible mantener una alta supresion de la actividad
fotocatalitica del 6xido metalico aun con un espesor de pelicula muy fino de aproximadamente 0,1 nm.

Mejor modo de llevar a cabo la invencién

La presente invencion se explicara ahora en mayor detalle.
(Introduccion)

Primero, de acuerdo con un aspecto de la invencién, el material cosmético comprende particulas de 6xido
metalico recubiertas con superficie hidrofobizada cuya superficie se ha tratado con un agente hidrofobizante. Las
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particulas de 6xido metalico recubiertas con superficie hidrofobizada son lo suficientemente efectivas en la medida que
las superficies se hidrofobicen. Los presentes inventores encontraron que un material cosmético con las propiedades
deseadas puede obtenerse agregando particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
preparadas recubriendo particulas de éxido metalico con una pelicula de silice y luego hidrofobizando sus superficies.

Las particulas de 6xido metalico utilizadas, sin embargo, preferiblemente estan recubiertas con una pelicula de
silice en la que la relacién | de las intensidades de los picos del espectro de absorcion infrarroja a 1150- 1250 cm” y
1000-1100 cm” (I = I4/I2: donde |1 es la intensidad del pico de absormon en el intervalo de 1150-1250 cm™ e I, es la
intensidad del pico de absorcion en el intervalo de 1000-1100 cm’ ) es 0,2 o mas y el indice refractivo es 1,435 o mas, y
la superficie de las particulas de éxido metalico es también tratada con un agente hidrofobizante para obtener particulas
de 6xido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada.

Dichas particulas de o6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada adecuadas pueden
obtenerse poniendo en contacto particulas de 6xido metalico con una composicién formadora de recubrimiento de silice
que contiene a) acido silicico o un precursor productor de acido silicico, b) agua, c) un alcali y d) un disolvente organico,
con una relacién de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro para depositar selectivamente silicio sobre la superficie de las particulas de éxido metalico, y luego
tratando también la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice resultante con un agente
hidrofobizante.

La presente invencion se explicara ahora con énfasis particular en este proceso preferido para producir particulas
de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada, y la explicaciéon estara acompafada por una
explicacion del recubrimiento de silice de un sol de 6xido metalico sin tratamiento hidrofobizante de particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice de acuerdo con un segundo aspecto de la invencion.

De acuerdo con el segundo aspecto de la invencion, un sol de 6xido metalico recubierto de silice se produce
mediante un proceso en el cual las particulas de éxido metalico se ponen en contacto con una composiciéon formadora
de recubrimiento de silice que contiene acido silicico o un precursor formador de acido silicico, agua, un alcali y un
disolvente organico, con una relacién de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 en términos de relacion de
volumen y un contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro, mediante el cual el silicio se deposita
selectivamente sobre la superficie de las particulas de éxido metalico, en el cual el sol de 6xido metalico producido
mediante hidrélisis en la composicion formadora de recubrimiento de silice se utiliza para las particulas de 6xido
metalico. Es decir, el proceso para producir un sol de 6xido metalico recubierto de silice se caracteriza porque se
combina a) un sol de 6xido metalico producido por hidrdlisis, b) acido silicico o un precursor productor de acido silicico,
c¢) un alcali, d) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, €) agua, sin importar el orden, para una relacion
de agualdisolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de 0-0001-5 molesl/litro
después de combinar, y se deposita silice sobre la superficie de las particulas de sol de 6xido metalico para formar una
pelicula de silice.

De acuerdo con el segundo aspecto de la invencion, el sol de éxido metalico recubierto de silice resultante se
somete a un tratamiento hidrofobizante de superficie.

El sol de 6xido metélico de acuerdo con el segundo aspecto de la invencién se produce utilizando un sol de 6xido
metalico como material de partida, solo mediante tratamiento de solucién sin una etapa de secado y, por lo tanto, dado
que se retiene la dispersabilidad suficiente y el tamafio de particula primaria pequefio del sol de partida, es posible
obtener un material cosmético con una textura mas transparente. También es econdmico debido a su gran area de
superficie, su funcion de alta deteccion ultravioleta por masa unitaria y su efecto mediante una menor cantidad de
adicion. La sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con la presente invencion
puede obtenerse mediante tratamiento de superficie de finas particulas de 6xido metalico recubiertas de silice en el sol
de 6xido metalico recubierto de silice antes mencionada con un agente hidrofobizante. Dichas soluciones coloidales
son adecuadas cuando se incorporan en materiales cosméticos de base oleosa, materiales cosméticos de tipo de
dispersion de agua/aceite o materiales cosméticos impermeables que son resistentes a la desintegracion cosmética por
transpiracién y humedad. Dichas soluciones coloidales recubiertas de silice o soluciones coloidales recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada han sido desconocidas hasta el momento.

(Acido silicico)

De acuerdo con la invencion, el acido silicico utilizado en la composicion formadora de recubrimiento de silice es
acido orto-silicico o uno de sus polimeros, acido meta-silicico, acido meso-silicico, tridcido meso-silicico, tetra acido
meso-silicico, etc., como se describe, por ejemplo, en "Acido silicico" en Kagaku Daijiten (Diccionario Quimico, 7ma.
Edicion, 15 de marzo de 1969, Editorial Kyoritsu). Es importante que dicho "acido silicico” no contenga grupos organicos
o grupos halégenos.

Una composicion que contiene el acido silicico puede obtenerse, por ejemplo, agregando agua, un alcali y un
disolvente organico a un tetraalcoxisilano (Si(OR)s, donde R es un grupo hidrocarburo, y especificamente
tetrametoxisilano, tetraetoxisilano, tetra-n-propoxisilano, tetraisopropoxisilano, tetra-n-butoxisilano o similares) y
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agitando la mezcla para promover una reaccion por hidrdlisis. Este proceso se prefiere debido a su practicidad, su
facilidad de manejo y operacion. El tetraetoxisilano es el material preferido.

Una composiciéon que contiene acido silicico también puede obtenerse utilizando un método de adiciéon de agua,
un alcali y un disolvente organico a un silano tetrahalogenado para hidrélisis, un método de adicién de agua, un élcali y
un disolvente organico a un silano tetrahalogenado para hidrélisis, un método de adicién de un alcali y un disolvente
organico a cristal de agua, o un método de tratamiento de cristal de agua con una resina de intercambio y agregacion de
un élcali y disolvente organico. El tetraalcoxisilano, el silano tetrahalogenado y el cristal de agua utilizados como
materiales de partida para el acido silicico, no estan particularmente limitados y pueden ser cualquiera empleado
industrialmente o de uso comun como reactivos; sin embargo, preferiblemente son de alta pureza. La composicion
formadora de recubrimiento de silice en esta composicién también puede contener componentes sin reaccionar del
material de partida de acido silicico.

La cantidad de acido silicico no esta particularmente limitada, pero preferiblemente esta en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro en términos de contenido de silicio. Si el contenido de silicio es menos de 0,0001 mol/litro, la
velocidad de la formacion de recubrimiento de silice se disminuye considerablemente hasta una medida poco practica.
Si excede los 5 moles/litro, las particulas de silice a veces se producen en la composicion sin formar un recubrimiento.

El contenido de silicio puede calcularse a partir de la cantidad de material de partida de acido silicico, tal como
tetraetoxisilano, el cual se agrega, pero también puede medirse mediante espectrometria de absorciéon atémica de la
composicion. La medicion puede realizarse utilizando la longitud de onda del espectro de silicio de 251,6 nm como la
linea analitica, y una trama realizada de acetileno/6xido nitroso.

(Agua)

El agua utilizada en la composicién formadora de recubrimiento de silice no esta particularmente limitada, pero
preferiblemente es agua de la cual se han eliminado las particulas mediante filtracion o similar. Cuando las particulas
estan presentes en el agua, se incluyen en el producto impurezas no deseadas.

El agua se utiliza preferiblemente en una cantidad en el intervalo de 0,1-10 en términos de relacion de volumen
de agua/disolvente organico. Fuera de este rango, puede no ser posible formar una pelicula o la velocidad de la
formacion de pelicula puede reducirse radicalmente. La relacion de volumen de agualdisolvente organico esta mas
preferiblemente en el intervalo de 0,1-0,5. El tipo de alcali utilizado no esta limitado si la relacién de agua/disolvente
organico esta en el intervalo de 0,1-0,5. Cuando la relacién esta fuera de este rango, es decir, con una relacion de
agua/disolvente organico de mas de 0,5, se prefieren alcalis no alcalimetalicos tales como amoniaco, bicarbonato de
amonio y carbonato de amonio para la formacion de la pelicula.

(Alcali)

El alcali utilizado para la composicion formadora de recubrimiento de silice no estd particularmente limitado, y
pueden utilizarse, por ejemplo, alcalis inorganicos tales como amoniaco, hidréxido de sodio e hidréxido de potasio, sales
alcalinas inorganicas tales como carbonato de amonio, bicarbonato de amonio, carbonato de sodio y bicarbonato de
sodio, alcalis organicos tales como monometilamina, dimetilamina, trimetilamina, monoetilamina, dietilamina, trietilamina,
piridina, anilina, colina, hidréxido de tetrametilamonio y guanidina, y sales de alcali de acido organico tales como formato
de amonio, acetato de amonio, formato de monometilamina, acetato de dimetilamina, lactato de piridina, acido
guanidinoacético y acetato de anilina. Entre estos, se prefiere particularmente el amoniaco, carbonato de amonio,
bicarbonato de amonio, formato de amonio, acetato de amonio, carbonato de sodio y bicarbonato de sodio. El alcali
utilizado puede ser cualquiera de estos o dos 0 mas de los mismos en combinacion.

No hay limitaciones particulares con respecto a la pureza del alcali utilizado para la composicion, y puede
utilizarse cualquiera empleado industrialmente o de uso comun como reactivos; sin embargo, preferiblemente son de
alta pureza.

Aumentar la temperatura durante la formacién del recubrimiento es efectivo para aumentar la velocidad de la
formacion de pelicula. En dichos casos se prefiere utilizar un alcali y un disolvente organico que no se evaporen
facilmente ni se descompongan en la temperatura de formacién del recubrimiento.

Una pelicula incluso puede formarse si se agrega el alcali en una cantidad pequefia, tal como 0,002 mol/litro en
el caso de carbonato de sodio, por ejemplo, también puede agregarse en una cantidad mayor a aproximadamente 1
mol/litro. Sin embargo, preferiblemente no se agrega un alcali solido que exceda su solubilidad, porque se incluira como
una impureza en las particulas de 6xido metalico.

Mediante el uso de un alcali sin metal alcalino como el componente principal, es posible preparar particulas de
6xido metalico recubiertas de silice con bajo contenido de metal alcalino.

Particularmente se prefieren amoniaco, carbonato de amonio y bicarbonato de amonio debido a su velocidad de
formacion de pelicula y la facil eliminacion de residuos.
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(Disolvente organico)

El disolvente organico utilizado en la composicion formadora de recubrimiento es preferiblemente uno en el cual la
composicion forma una solucién uniforme. Por ejemplo, puede haber alcoholes, tales como metanol, etanol, propanol y
pentanol, éteres y acetales, tales como tetrahidrofurano y 1,4-dioxano, aldehidos, tales como acetaldehido, cetonas,
tales como acetona, diacetona alcohol y metiletilcetona y derivados de alcohol polihidrico, tales como etilenglicol,
propilenglicol y dietilenglicol.

Entre éstos se prefieren particularmente los alcoholes, siendo especialmente preferido el etanol. Puede utilizarse
cualquiera de estos o una combinacion de dos o mas seleccionados de este grupo como el disolvente organico.

No hay limitaciones particulares con respecto a la pureza del disolvente organico utilizado para la composicion, y
puede utilizarse cualquier disolvente empleado industrialmente o de uso comidn como reactivo; sin embargo,
preferiblemente son de alta pureza.

(Composicion formadora de recubrimiento de silice)

Puede aplicarse un método comun de preparacion de una solucion para la preparacion de la composicion
formadora de recubrimiento de silice. Un posible método es la adicién de cantidades prescritas del alcali y agua al
disolvente organico y agitacion, seguida de la adicion de tetraetoxisilano y agitaciéon, pero un recubrimiento puede
formarse con los componentes combinados en cualquier orden. Cuando se combinan el agua y el tetraetoxisilano, se
prefiere que ambos se diluyan con el disolvente organico, para mejor control de la reaccion.

Una composicion formadora de recubrimiento de silice preparada de este modo, que cumple con las condiciones
de comprender acido silicico o un precursor formador de acido silicico, ¢) un alcali y d) un disolvente organico, en la cual
la relaciéon de agua/disolvente organico esta en el intervalo de 0,1-10 y el contenido de silicio esta en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro es una composicidon estable que basicamente no sufre sedimentacién o deposicion antes de
ponerse en contacto con las particulas de 6xido metalico. Después de poner en contacto las particulas de o6xido
metalico con la composicion, la silice comienza a depositarse selectivamente sobre las superficies de las particulas de
oxido metalico. La deposicién selectiva de silice sobre las superficies de las particulas de 6xido metalico significa que
cuando las particulas de 6xido metalico estan en un estado de contacto con la composicién formadora de recubrimiento
de silice, el liquido actual de la composicion formadora de recubrimiento de silice es estable y basicamente no sufre
sedimentacion ni deposicion (es decir, precipitacion de silice) y por lo tanto es transparente, pero dicho silice se
precipita selectivamente de la composicion liquida solamente en los sitios de contacto con las superficies de las
particulas de éxido metalico, formando un recubrimiento sélido de silice en dichos sitios. En otras palabras, esto no
sucede después de que se haya producido la silice sélida (en forma de particulas, etc.) en el liquido de la composicion
formadora de recubrimiento de silice, la silice se mueve o acumula (adhiere) a las superficies de las particulas de 6xido
metalico, o la silice sélida se adhiere a las superficies de las particulas de 6xido metdlico secando el gel de la
composicion formadora de recubrimiento de silice que ha producido la silice soélida.

El contacto entre la composicion formadora de recubrimiento de silice y las particulas de 6xido metalico puede
lograrse después de la preparacion de la composicion formadora de recubrimiento de silice que cumple con las
condiciones anteriores, o de otro modo, una porcién de los componentes de la composicién formadora de recubrimiento
de silice puede colocarse en contacto con las particulas de 6xido metalico y los componentes restantes de la
composicién formadora de recubrimiento de silice agregada a continuacion, para preparar la composicion formadora de
recubrimiento de silice que cumpla con las condiciones anteriores. Independientemente del método, la preparacion de
una composicién que cumpla con las condiciones de la invencion puede evitar la sedimentacion o deposicion de la
composicion formadora de recubrimiento de silice o cualquiera de sus componentes (es decir, precipitacion de silice) en
todas las secciones excepto las de contacto con las particulas de 6xido metalico.

(Oxido metalico)

El éxido metalico como un material de partida para las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice (en toda
la presente memoria descriptiva, una referencia simplemente a particulas de 6xido metalico recubiertas de silice incluira
como regla las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice que componen el sol de 6xido metalico recubierto de
silice de acuerdo con el segundo aspecto de la invencion, o las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice
obtenidas del sol de 6xido metalico recubierto de silice, y se hara mencién especial cuando sea necesario explicar
especificamente el sol de 6xido metalico recubierto de silice) es preferiblemente uno o mas Oxidos metélicos
seleccionados del grupo que consiste en titania, 6xido de cinc, 6xido de cerio, 6xido de zirconia y 6xido de hierro. No
hay limitaciones particulares con respecto al proceso para producir las particulas de 6xido metalico utilizadas como
material de partida, y puede emplearse cualquier método. En el caso de polvo de titania, por ejemplo, puede producirse
mediante cualquier método de produccién tal como una oxidaciéon de fase de vapor de alta temperatura de TiClg,
hidrélisis de fase de vapor de TiCls, método de acido sulfurico, método de cloro, etc.

La cristalinidad del 6xido metalico puede ser cualquier forma de cristal. En el caso de titania, por ejemplo, puede
ser amorfa, rutilo, anatasa o buchita, o una mezcla de los mismos. Sin embargo, las particulas de 6xido metalico
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preferiblemente tienen un minimo de impurezas, y preferiblemente un bajo grado de agregacion para mejor control del
tamanfo de particula secundario.

(Composicién formadora de sol de 6xido metalico recubierto de silice)

También puede emplearse un método comun de preparacion de solucidon para preparar la composicion
formadora de silice utilizada para producir el sol de éxido metalico recubierto de silice. Un posible método, por ejemplo,
es agregar alcali, agua y disolvente organico a una cantidad prescrita del sol de 6xido metalico, agitando para la
dispersion completa del sol de 6xido metalico, y agregando luego tetraetoxisilano y agitacion; sin embargo, puede
formarse un recubrimiento con cualquier orden de combinacién y con cualquier niumero de adiciones repetidas. Cuando
se combina el agua y el tetraetoxisilano, se prefiere que ambos se diluyan con el disolvente organico, para mejor control
de la reaccion.

Una composicion formadora de recubrimiento de silice preparada de este modo es una composicidon estable,
como la composicién descrita anteriormente, que basicamente no sufre sedimentacién o deposicién antes del contacto
con el sol de 6xido metalico en la medida que cumpla con las mismas condiciones descritas anteriormente. Después de
poner en contacto el sol de éxido metdlico, la silice comienza a depositarse selectivamente sobre las superficies del sol
de 6xido metalico.

La dispersion del sol de 6xido metalico obtenida mediante el proceso descrito anteriormente puede utilizarse para
la composicion formadora de recubrimiento de silice en estado directo, o en caso de que sea necesario después de la
eliminacion de las sustancias sin reaccionar, ajuste del pH, o administracion de las concentraciones del sol de 6xido
metalico, agua y disolvente organico. La cristalinidad del sol de 6xido metalico puede ser de cualquier forma de cristal.
En el caso de un sol de titania, por ejemplo, puede ser amorfo, rutilo, anatasa o buchita o cualquier mezcla de los
mismos. Sin embargo, el sol de 6xido metalico preferiblemente tiene un minimo de impurezas, y preferiblemente un bajo
grado de agregacion con el fin de lograr el objeto de la invencidon. Un sol de 6xido metdlico con un bajo grado de
agregacion puede obtenerse ajustando adecuadamente los electrolitos y las condiciones de pH. El tamafio de particula
primaria promedio de las particulas finas de 6xido metalico que componen el sol de 6xido metalico es preferiblemente 10J
100 nm, y mas preferiblemente 5-20 nm. EI tamafio de particula primaria promedio puede controlarse ajustando
adecuadamente las condiciones de reaccion incluida la temperatura, concentracion, tiempo de cocimiento, etc.

De acuerdo con la invencion, se utiliza un sol de éxido metalico recubierto de silice en el cual la superficie de las
particulas de 6xido en el sol se recubren con una pelicula de silice en la cual la relacion | de las intensidades de los
picos de absorcion del espectro de absorcion infrarroja a 1150-1250 cm” y 1000-1100 cm’” (I = 1412 donde I, es la
intensidad del pico de absorcion a 1150-1250 cm™ e 12 es la intensidad del pico maximo de absorcion a 1000-1100 cm'1)
es 0,2 o mas, y el indice refractivo es 1,435 o mas.

El sol de 6xido metélico recubierto de silice que puede utilizarse en un material cosmético se obtiene mediante
un proceso por el cual se agrega acido silicico o un precursor productor de acido silicico, un alcali, un disolvente
organico y, en caso de que sea necesario, agua a un sol de 6xido metalico producido por hidrdlisis a una relaciéon de
agualdisolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro
después de la adicion, y la silice se deposita sobre la superficie del sol de éxido metalico para formar una pelicula de
silice.

Mas preferiblemente, se obtiene mediante un proceso por el cual se agrega un sol de 6xido metalico producido
por hidrélisis a una mezcla que comprende un alcali, un disolvente organico y en caso de que sea necesario agua, y
luego se agrega también una mezcla que comprende &acido silicico o un precursor productor de acido silicico, un
disolvente organico y, en caso de que sea necesario, una relacion de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10
y un contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro después de adicion, y la silice se deposita sobre la
superficie de las particulas del sol de éxido metalico para formar una pelicula de silice.

El sol de 6xido metdlico que sirve como material de partida para el sol de 6xido metalico recubierto de silice
puede comprender como 6xido metalico, cualquiera o0 mas de uno seleccionado del grupo que consiste en 6xido de
titanio, 6xido de cinc, 6xido de cerio, 6xido de zirconia y 6xido de hierro.

El proceso para producir el sol de 6xido metalico no esta particularmente limitado, y el sol puede producirse
mediante cualquier proceso, por ejemplo, un proceso en el cual se hidroliza un alcéxido, un acetilacetonato, una sal
organica, tal como un acetato u oxalato, o un compuesto inorganico tal como cloruro, oxicloruro o nitrato de un elemento
metalico. Preferiblemente se produce mediante un proceso de hidrolisis de un alcoxido metalico o cloruro metalico.

(Método de formacion de recubrimiento de silice)

Basicamente, una pelicula de silice puede formarse sumergiendo las particulas de o6xido metdlico en la
composicion formadora de recubrimiento de silice y manteniéndola a una temperatura prescrita para depositar
selectivamente la silice sobre la superficie del 6xido metalico. La composiciéon formadora de recubrimiento también
puede prepararse con anticipacion y las particulas de 6xido metalico se cargan en ella para formar la pelicula de silice, o
las particulas de 6xido metalico pueden suspenderse en un disolvente con anticipacion y luego agregarse los otros
componentes de partida para preparar la composicion formadora de recubrimiento para la formacion de la pelicula de
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silice. En otras palabras, no hay limitaciones particulares con respecto al orden de la carga de los materiales de partida
para la composicion formadora de recubrimiento o las particulas de 6xido metalico, ya que el recubrimiento puede
formarse con cualquier orden de adicion.

De estos métodos, se prefiere la preparacion de una suspensiéon con particulas de éxido metdlico, disolvente
organico, agua y alcali y luego la carga periédica de un tetraalcoxisilano diluido con el disolvente organico debido a que
puede formar una pelicula de silice densa y satisfactoria, y puedo construirse un proceso continuo industrialmente util.
Aun cuando se utiliza un sol de 6xido metdlico, se prefiere la adicién del sol de éxido metalico a una mezcla del
disolvente organico, agua y alcali y luego la carga periédica de un tetraalcoxisilano diluido con el disolvente organico, o
a veces agua, debido a que puede formar una pelicula de silice densa y satisfactoria, y puede construirse un proceso
continuo industrialmente util.

De acuerdo tanto con el primer como con el segundo aspecto de la invencion, la pelicula de silice crece por la
deposicién sobre la superficie de 6xido metalico y, por lo tanto, un mayor tiempo de formacién de pelicula producira una
pelicula de silice mas espesa. A pesar de que la velocidad de la formacién de la pelicula obviamente disminuira cuando
el acido silicico en la composiciéon formadora de recubrimiento se haya consumido en gran medida por la formacién del
recubrimiento, la adicién sucesiva de acido silicico en una cantidad que corresponde al consumo permitira la formacién
del recubrimiento de silice a una velocidad de formacion de pelicula continua practica. En particular, al mantener las
particulas de 6xido metalico durante un periodo de tiempo prescrito en la composicién formadora de recubrimiento que
contiene acido silicico en una cantidad que corresponde al espesor deseado de la pelicula de silice, formando la
pelicula de silice para consumir el acido silicico, eliminando del sistema las particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice y agregando luego también acido silicico que corresponda a la cantidad consumida, es posible utilizar
posteriormente la composicion para la formacion de un recubrimiento sobre un siguiente lote de particulas de 6xido
metalico, para establecer de este modo un proceso continuo econdmico y muy productivo.

No hay limitaciones particulares con respecto a la temperatura para la formaciéon de recubrimiento, pero
preferiblemente esta en el intervalo de 10°C a 100°C, y mas preferiblemente en el intervalo de 20°C a 50°C. La
velocidad de formacion de pelicula aumenta al elevar la temperatura, pero si la temperatura es excesivamente alta, la
vaporizacion de los componentes en la composicion puede complicar los esfuerzos para mantener una composicion de
solucion constante. Si la temperatura es excesivamente baja, la velocidad de la formacion de pelicula se reduce hasta
un nivel poco practico.

El pH durante la formacién del recubrimiento puede ser cualquier pH alcalino. Sin embargo, cuando se forma el
recubrimiento de silice sobre un 6xido metalico con una solubilidad positiva dependiente de pH, se prefiere controlar el
pH de la composicion peliculigena. Para la produccion de particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice, se prefiere
disminuir la cantidad de &lcali que se agrega para controlar el pH hasta por debajo de 11 durante la formacion de
pelicula. Si el pH esta por encima de 11, puede reducirse el rendimiento del producto recubierto de silice. Asimismo,
dado que un contenido menor de alcali reduce la velocidad de formaciéon de pelicula, se prefiere aumentar la
temperatura de formacion de pelicula o aumentar el contenido de silicio para mantener una velocidad practica de
formacion de pelicula.

Después de formar el recubrimiento de silice sobre la superficie de las particulas de 6xido metalico o después de
formar el sol de éxido metalico recubierto de silice, si se desea, la separacion de sélidos/liquidos puede aislar las
particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice. El método utilizado puede ser cualquier método de separacién comun,
tal como filtracion, sedimentacién centrifuga, separacion centrifuga o similar.

La separacion de solidos/liquidos puede estar seguida por secado para obtener particulas de éxido metalico
recubiertas de silice con un bajo contenido de humedad. El método utilizado puede ser cualquier método de secado
comun tal como secado natural, secado con aire calido, secado en vacio, secado por pulverizador o similares.

El proceso para producir particulas de 6xido metalico recubiertas de silice utilizado para la invencion no
necesariamente requiere cocimiento.

La pelicula de silice obtenida mediante el proceso de produccién descrito anteriormente sigue el contorno de la
forma compleja de las particulas de o6xido metdlico como el sustrato, y exhibe propiedades satisfactorias de
recubrimiento y un alto poder de supresion de la actividad fotocatalitica aun con una fina capa de aproximadamente 0,5
nm. Ademas, dado que el recubrimiento de silice puede formarse con un contenido de metal alcalino muy bajo, la
pelicula de silice no se disuelve y las propiedades de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice no se alteran
aun en ambientes de alta temperatura/alta humedad.

Cuando se forma un sol de 6xido metalico recubierto de silice de acuerdo con el segundo aspecto de la
invencion, la formacion de recubrimiento puede estar seguida por la eliminacion de los materiales de partida sin
reaccionar, disolvente alcalino y organico y, en caso de que sea necesario, concentracion, para obtener el sol de 6xido
metalico recubierto de silice. EI método utilizado puede ser cualquier método de separacion comun, tal como
evaporacion, destilacion, separacion de membrana o similares.
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El medio (o disolvente) del sol recubierto de silice no estd particularmente limitado, pero generalmente se
selecciona de entre medios dermatolégicamente inocuos. Por ejemplo, puede utilizarse agua, aceite mineral o aceita de
silicona. El medio puede cambiarse de agua a otro medio mediante intercambio de disolventes comun o separacién de
membrana.

Mediante la separacion de sdlidos/liquidos del sol de 6xido metalico recubierto de silice seguida de secado, es
posible obtener particulas de o6xido metalico recubiertas de silice. EI método utilizado para la separacion de
sélidos/liquidos puede ser cualquier método comun de separacion tal como filtracién, sedimentacion centrifuga,
separacion centrifuga o similar. El método de secado utilizado puede ser cualquier método comun de secado tal como
secado natural, secado con aire calido, secado en vacio, secado con pulverizador o similares. Si ocurre agregacion de
particulas debido al secado, pueden pulverizarse los agregados. El sol de éxido metalico recubierto de silice tiene fuerte
poder de cobertura sobre las bases de las particulas de 6xido metalico y, por lo tanto, la pulverizacién no causara la
destruccion del recubrimiento de silice, y no disminuira el efecto supresor de la actividad fotocatalitica ni alterara la
textura durante el uso. El método de pulverizacion no esta particularmente limitado y puede emplear un molino de
chorro, un molino de tambor de alta velocidad o similares.

Si se utilizan particulas de 6xido metdlico o se utiliza un sol de éxido metalico, la pelicula de silice obtenida
mediante el proceso de produccién antes mencionado tiene una relacién | de las intensidades de los picos de absorcion
del espectro de infraccion infrarroja a 1150-1250 cm” y 1000-1100 cm” (I = 14/l2: donde I, es la intensidad del pico
maximo de absorcidn a 1150-1250 cm™ e 12 es la intensidad del pico maximo de absorciéon a 1000-1100 cm'1) de 0,20
mas, y un indice refractivo de 1,435 o mas. Es decir, es un recubrimiento de silice denso y practico que retiene las
propiedades originales de la superficie de la pelicula de silice (humedad, suavidad), lo cual no se ha logrado hasta el
momento con cocimiento.

La pelicula de silice también sigue cuidadosamente el contorno de la forma compleja del material base de
particulas de 6xido metalico, y exhibe propiedades de recubrimiento satisfactorias y un gran poder de supresion de la
actividad fotocatalitica aun con una capa fina de aproximadamente 0,1 nm. Ademas, dado que el recubrimiento de silice
puede formarse con un contenido muy bajo de alcali, la pelicula de silice no se disuelve y las propiedades del sol de
6xido metalico recubierto de silice no se alteran aun en ambientes de alta temperatura/alta humedad. El espesor de la
pelicula de silice es preferiblemente 0,1-100 nm y mas preferiblemente 1-20 nm.

(Tratamiento hidrofobizante)

De acuerdo con la invencion, y especialmente de acuerdo con el primer aspecto, la superficie de las particulas de
6xido metalico recubiertas de silice es tratada con un agente hidrofobizante, pero si se desea, también puede tratarse la
superficie de un sol de 6xido metélico recubierto de silice obtenido de acuerdo con el segundo aspecto con un agente
hidrofobizante.

El método de tratamiento de superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con el agente
hidrofobizante puede ser cualquier método conocido publicamente en la medida en que sea aplicable. Pueden utilizarse
métodos secos, métodos humedos y métodos de pulverizado comunes. En el caso de un método seco, por ejemplo, el
método puede implicar agregar un agente hidrofobizante o una solucién de disolvente organico de un agente
hidrofobizante a las particulas de 6xido metalico agitadas con una mezcla, tal como un mezclador con forma de V,
mezclador Henschel o similares mediante un método tal como pulverizado, continuando la mezcla para la union
uniforme a la superficie del polvo, secado y, en caso de que sea necesario, calentamiento para lograr una union firme.
En el caso de un método humedo, el método utilizado puede implicar la dispersion de las particulas de 6xido metalico en
agua o un disolvente organico, la adicion del agente hidrofobizante y el catalizador de reaccion, etc., y también
mezclado seguido de filtracion y secado. En el caso de un método con pulverizador, el método puede implicar el
pulverizado del agente hidrofobizante o su solucion en las particulas de 6xido metdlico a alta temperatura, para el
recubrimiento de las superficies.

También puede emplearse un método conocido publicamente del sol de 6xido metalico recubierto de silice con el
agente hidrofobizante. De acuerdo con la invencion, se prefiere un método hiumedo desde el punto de vista de no
alterar la dispersabilidad y el tamafio de particula primaria pequefio del sol de partida. Por ejemplo, el método humedo
puede implicar la adicion del agente hidrofobizante o su solucion y un catalizador de reaccion, etc. a una dispersion del
sol de 6xido metalico en agua, un disolvente organico o un disolvente mezclado, seguido de agitacion para lograr un
tratamiento de superficie.

También puede utilizarse un método seco o un método con pulverizador para hidrofobizacion directa de las
particulas de oxido metalico recubiertas de silice. Dicho método puede ser cualquiera de métodos conocidos
publicamente mencionados anteriormente.

(Agente hidrofobizante)

El agente hidrofobizante utilizado para la invencidon no esta particularmente limitado, y por ejemplo, pueden
utilizarse acidos grasos superiores, alcoholes superiores y sus derivados, tales como ceras, triglicéridos de acido graso
superiores, acidos grasos superiores, sales metalicas polivalentes de acido graso superiores y sales de sulfato metalico
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polivalente alifatica superiores; compuestos que contienen flior organico tales como acido grasos superiores
perfluorinados o parcialmente fluorinados y alcoholes superiores; y compuestos de silicio organicos tales como aceites
de silicona, alcoxisilanos organicos, clorosilanos organicos y silazanos. Preferiblemente se utilizan sales metalicas
polivalentes de acido graso superiores, aceites de silicona, agentes de acoplamiento de silano y alcoxisilanos, y
particularmente se prefieren alcoxisilanos y agentes de acoplamiento silano desde el punto de vista de lograr un efecto
practico.

Los aceites de silicona utilizados para la invencion no estan particularmente limitados, y pueden mencionarse
dimetilpolisiloxano, metilhidrogenpolisiloxano, metilfenilpolisiloxano y polidimetilsiloxano ciclico. También pueden
utilizarse aceites de silicona alquilo-modificados, poliéter-modificados, amino-modificados, mercapto-modificados, epoxi
modificados y flor-modificados.

No hay limitaciones particulares con respecto a los clorosilanos que se utilizaran para la invencion, y pueden
mencionarse trimetilclorosilano, dimetildiclorosilano, metiltriclorosilano, metildiclorosilano, dimetilvinilclorosilano,
metilvinildiclorosilano, trifenilclorosilano, metildifenilclorosilano,  difenildiclorosilano, metilfenildiclorosilano y
feniltriclorosilano.

No hay limitaciones particulares con respeto a los silazanos que se utilizaran para la invencion, y pueden
mencionarse hexametildisilazano, N,N’-bis(trimetilsilil)urea, N-trimetilsililacetamida, dimetiltrimetilsililamina,
dietiltrimetilsililamina y trimetilsililimidazol.

No hay limitaciones particulares con respeto a los alcoxisilanos organicos que se utilizaran para la invencion, y
pueden mencionarse como ejemplos agentes acopladores de silano tales como viniltriclorosilano, viniltris(B

metoxietoxi)silano, viniltrimetoxisilano, viniltrietoxisilano, y-(metacriloiloxipropil )trimetoxisilano, B-(3,40
epoxiciclohexil)etiltrimetoxisilano, y-glicidiloxipropiltrimetoxisilano, y-glicidoxipropilmetildietoxisilano, N-B(aminoetil)y(
aminopropiltrimetoxisilano, N-B(aminoetil)y-aminopropilmetildietoxisilano, y-aminopropiltrietoxisilano, N-fenil-yJ

aminopropiltrimetoxisilano, y-mercaptopropiltrimetoxisilano y y-cloropropiltrimetoxisilano, asi como también
metiltrimetoxisilano, dimetildimetoxisilano, trimetilmetoxisilano, metiltrietoxisilano, dimetildietoxisilano, trimetiletoxisilano,
metildimetoxisilano, metildietoxisilano, dimetiletoxisilano, dimetilvinilmetoxisilano, dimetilviniletoxisilano,
feniltrimetoxisilano, feniltrietoxisilano, difenildimetoxisilano y difenildietoxisilano. También pueden utilizarse alcoxisilanos
con grupos alquilo perfluorinados o parcialmente fluorinados.

(Tratamiento con alcoxisilano)
Se prefiere el uso de los alquilalcoxisilanos representados por la siguiente férmula.
Formula: R1(R2)nSiXa-n

donde R1 es un grupo alquilo de 1-4 carbonos o fenilo, R, es un atomo de hidrégeno, grupo alquilo de 1-4 carbonos o
fenilo, X es un grupo alcoxilo de 1-4 carbonos y n un niumero entero de 0-2.

De acuerdo con la invencidn, el tratamiento de superficie con el alcoxisilano puede ser un método de fase liquida
o un método seco, pero se prefiere un método de fase liquida desde el siguiente punto de vista. Especificamente,
después de poner en contacto las particulas de éxido metalico con la composicidon formadora de recubrimiento de silice
para formar el recubrimiento de silice, el agente hidrofobizante puede agregarse sin separar el polvo, o en caso de que
sea necesario, puede agregarse el alcali, agua y disolvente y puede llevarse a cabo el tratamiento de superficie de 6xido
metalico recubierto de silice continuamente con el agente hidrofobizante. Este método en un método industrialmente
ventajoso que permite que se omitan las etapas intermedias de separacion y purificacién.

Particularmente se prefiere una fase liquida especialmente de acuerdo con el segundo aspecto de la invencion,
cuando se utiliza con alquilalcoxisilano como el agente hidrofobizante para tratamiento de superficie. Especificamente,
después del recubrimiento de silice de las particulas de o6xido metdlico en el sol mediante el método descrito
anteriormente, el agente hidrofobizante puede agregarse sin separar las particulas de 6xido metdlico recubiertas de
silice 0, en caso de que sea necesario, puede agregarse el agua, disolvente organico y alcali para formar una
composicién con una relacion de agual/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio derivado
del alquilalcoxisilano de 0,0001-5 moles/litro, para deposicidon selectiva del producto de reaccion del alquilalcoxisilano
sobre la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice. Este método no implica una etapa de secado
y, por lo tanto, es un método industrialmente ventajoso que permite que se omita la etapa intermedia de separacion de
solidos, sin alterar la dispersabilidad y el tamario de particula primaria pequefio del sol de partida.

La composicion hidrofobizante en el proceso para la produccidon de un sol metalico recubierto de silice con
superficie hidrofobizada utilizando un alquilalcoxisilano tiene una relacién de volumen de agua/disolvente organico en el
intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio derivado de alquilalcoxisilano en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro. El
contenido de silicio, agua, relacion de agua/disolvente organico, alcali, disolvente organico, temperatura, pH y la etapa
de separacion/purificacion para esta composicién pueden ser las mismas que se describen para la composicion
formadora de recubrimiento de silice. Asimismo, a pesar de que esta composicion se obtiene agregando un
alquilalcoxisilano en lugar de un precursor productor de acido silicico a la composicion formadora de recubrimiento de
silice antes mencionada después de que se forma el recubrimiento de silice, la composicion y las condiciones no deben
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ser necesariamente idénticas. Por ejemplo, la velocidad de reaccidn del alquilalcoxisilano difiere del precursor productor
de acido silicico, puede agregarse un dlcali, agua o disolvente en caso de que sea necesario, y la relacion de
agua/disolvente organico, contenido de silicio, pH, temperatura y otras condiciones de reaccién pueden seleccionarse
para producir una velocidad de reaccioén practica dentro de los rangos limitados antemencionados.

(Cobertura para el tratamiento con agente hidrofobizante)

La cobertura del agente hidrofobizante es suficiente en la medida en que sea la cobertura minima que permita al
agente hidrofobizante cubrir completamente las superficies de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice del
material de partida. La cobertura puede calcularse mediante la siguiente férmula:

Masa de las particulas de éxido metalico (g) x Area de superficie especifica (m2/g)

Area minima de recubrimiento del agente hidrofobizante (m2/g)

El limite superior para la cantidad de agente hidrofobizante agregado no puede especificarse para todos los
casos, pero un exceso nNo es econodmico porque resultara en deposicion en cualquier otro lugar excepto sobre la
superficie de las particulas de 6xido metalico. Para las particulas de 6xido metalico comunes recubiertas de silice,
preferiblemente no es mas del 30 %p y mas preferiblemente no mas del 20 %p.

(Propiedades de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice y sol)

El espesor de la pelicula de silice de las particulas de éxido metalico recubiertas de silice y las particulas de
6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada (incluida un sol de 6xido metalico recubierto de silice, la
misma que se presenta mas adelante) es 0,1-100 nm, y preferiblemente 0,5-25 nm. Por debajo de este rango, puede
que no sea posible obtener un material cosmético con un efecto supresor adecuado sobre la actividad fotocatalitica,
mientras que una cantidad por encima de este intervalo puede no dar un material cosmético con una funcion de
deteccidn ultravioleta adecuada, y no es econdémico.

La actividad fotocatalitica de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice y las particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada, como se mide mediante el método de autooxidacion de
tetralina, es 60 Pa/min o menos. Por encima de este rango, puede que no sea posible lograr un efecto supresor de
actividad fotocatalitica adecuada.

Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada utilizadas para la invencion
tienen un tamafio de particula primaria de 5-500 nm y preferiblemente 5-120 nm, y un tamafo de particula secundario
de 0,5-10 ym. Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice del sol de éxido metalico recubierto de silice de la
invencioén tienen un tamafo de particula primaria de 1-100 nm y preferiblemente 5-20 nm. Fuera de estos rangos, puede
que no sea posible obtener un material cosmético con una textura satisfactoria durante el uso y una funcion de alta
deteccion ultravioleta. Las particulas primarias y las particulas secundarias se definen en la invencién de acuerdo con
Kubo, K. et al., "Funtai (Particles)", paginas 56-66, 1979.

El coeficiente de friccion dinamica de polvo de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice y las
particulas de éxido metalico recubiertas de silice de superficie hidrofobizada utilizadas para la invenciéon, como se mide
mediante el método de placa de vidrio, es preferiblemente no mas de 0,54, y mas preferiblemente no mas de 0,49. Si
excede 0,54, puede que no sea posible obtener un material cosmético con una textura satisfactoria durante el uso.

La velocidad de decoloracion del pigmento de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice y particulas
de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada utilizadas para la invenciéon, como se mide mediante
el método Sunset Yellow, es preferiblemente no mas de 0,06 y, aun mas preferiblemente no mas de 0,02. Si excede
0,06, el efecto supresor de la actividad fotocatalitica puede ser insuficiente, y puede no ser posible obtener un material
cosmeético con alta estabilidad de almacenamiento.

La velocidad de descomposicion del absorbente de base organica mediante las particulas de 6xido metalico
recubiertas de silice y las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada utilizadas para
la invencion, como se mide mediante el método parasol, es preferiblemente no mas de 0,02, y mas preferiblemente no
mas de 0,01. Si es menos de 0,02, el efecto supresor de la actividad fotocatalitica puede ser insuficiente, y puede que
no sea posible obtener un material cosmético con baja descomposicion del absorbente ultravioleta de base organica.

Cuando se utilizan las particulas de éxido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo
con la invencién, la alta transmitancia de luz visible con funcién de alta deteccion ultravioleta proporciona un cosmético
altamente transparente.

Las particulas de o6xido metalico recubiertas de silice utilizadas para la invencidon no requieren cocimiento
particular. Sin embargo, pueden utilizarse con cocimiento.

Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice y las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con
superficie hidrofobizada obtenidas del sol de 6xido metalico recubierto de silice de la invencién tienen un tamafo de
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particula primaria pequefio, poca agregacion y dispersabilidad satisfactoria y, por lo tanto, exhiben una funcién de alta
deteccidn ultravioleta y alta transmitancia de la luz visible. Mas aun, dado que estan cubiertas con un recubrimiento de
silice denso y practico, exhiben un alto efecto supresor de actividad fotocatalitica, baja degeneracion de otros
componentes cosméticos agregados, y una textura satisfactoria durante el uso y suavidad. Por lo tanto, mediante la
combinacion de las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice y las particulas de 6xido metdlico recubiertas de
silice con superficie hidrofobizada obtenidas de un sol de 6xido metalico recubierto de silice y sol de 6xido metalico
recubierto de silice con superficie hidrofobizada o sol de éxido metélico recubierto de silice y sol de éxido metélico
recubierto de silice con superficie hidrofobizada, es posible obtener un material cosmético con deteccion ultravioleta con
una capacidad satisfactoria de almacenamiento, seguridad y excelente transparencia y textura durante el uso.
Preferiblemente se utiliza un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada y particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada en un cosmético de base oleosa, material cosmético de
emulsion de agua/aceite o un material cosmético impermeable resistente a la desintegracién cosmética por transpiracion
y humedad.

El material cosmético obtenido de un sol de 6xido metalico recubierto de silice, de acuerdo con la invencién,
comprende las antemencionadas particulas de o6xido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidas de un sol de 6xido metalico recubierto de silice y/o sol de 6xido metélico recubierto de silice con superficie
hidrofobizada o sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada, y puede producirse mediante un
proceso comun utilizando materiales de partida comunes que son compatibles con materiales cosméticos.

(Material cosmético)

El material cosmético de la invenciéon puede producirse mediante un proceso de producciéon comun que utiliza
materiales de partida que son compatibles con los materiales cosméticos que comprenden particulas de 6xido metalico
recubiertas de silice con superficie hidrofobizada. (Este significado incluye sol de éxido metalico recubierto de silice, el
mismo que se presenta mas adelante)

El material cosmético de la invencion no esta particularmente limitado en la medida que comprenda polvo y una
porcion de base oleosa, y el polvo también puede dispersarse en un disolvente o solucién. Como ejemplos pueden
mencionarse harina, base, polvo, colorete, sombra de ojos, lapiz labial, delineador de ojos, rimel, maquillaje para cejas,
crema, esencia, lociéon, agua cosmética, emulsion, espuma y similares. Particularmente se prefieren materiales
cosméticos de base oleosa, materiales cosméticos de emulsidon de agua/aceite y materiales cosméticos impermeables
resistentes a la desintegracién cosmética por transpiracion y humedad.

Los componentes en polvo y los componentes de aceite conforman el material cosmético de la invencion. Los
componentes en polvo incluyen, ademas de polvos de 6xido metalico recubiertos de silice y polvos de éxido metalico
recubiertos de silice con superficie hidrofobizada, también pigmentos constitucionales (por ejemplo, mica, talco, caolina,
carbonato de calcio, carbonato de magnesio, anhidrido silicico, 6xido de aluminio, sulfato de bario, etc.), pigmentos
blancos (por ejemplo, dioxido de titanio, 6xido de cinc, etc.) y pigmentos de color (por ejemplo, rojo de 6xido de hierro,
amarillo de 6xido de hierro, negro de 6xido de hierro, éxido de cromo, ultramarino, azul de hierro, negro de carbon, etc.),
y éstos pueden combinarse de manera adecuada. Ademas, pueden utilizarse polvos esféricos (por ejemplo, polvo de
nylon, polvo de polimetilmetacrilato, etc.) para una mejor textura durante el uso.

Como componentes oleosos que se incluiran en el material cosmético pueden mencionarse parafina liquida,
escualeno, aceite de ricino, gliceril diisoestearato, gliceril triisoestearato, gliceril tri-2-etilhexanoato, miristato de
isopropilo, gliceril triisoestearato, dimetilpolisiloxano, metilfenilpolisiloxano, vaselina, diisoestearil malato y lanolina
purificada.

La cantidad de componente oleoso combinado con el material cosmético en polvo sdélido es preferiblemente 3 %p
0 mas y mas preferiblemente 10-90 %p.

El componente oleoso también puede incluir un absorbente ultravioleta de base organica. Un absorbente
ultravioleta de base organica es un compuesto organico con una funcién de proteccion de la piel mediante la absorcion
de los rayos ultravioletas y su conversiéon en energia tal como calor, vibracion, fluorescencia, radicales o similares.
Como absorbentes ultravioletas que pueden utilizarse en el material cosmético de la invencién pueden mencionarse, sin
limitaciones particulares, absorbentes ultravioletas en base a benzofenona, en base a acido salicilico, en base a PABA,
en base a acido cinamico, en base a dibenzoilmetano y en base a acido urocanico. La cantidad de adicion esta en el
intervalo de 0,1-10 %p, pero la cantidad de determina preferiblemente como apropiada dependiendo de la capacidad de
absorcion ultravioleta del absorbente. Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice utilizadas para la invencion
tienen un efecto supresor de la actividad fotocatalitica y, por lo tanto, aun cuando se utilizan en combinaciéon con
absorbentes ultravioletas de base organica, la descomposicion del absorbente se inhibe y puede obtenerse un material
cosmético con una alta funcién de deteccion ultravioleta.

Los emulsionantes existentes también pueden agregarse en cantidades comunes al material cosmético de la
invencién. Por ejemplo, puede utilizarse cualquiera de las emulsiones descritas en "Cosmetic Material Standards, 2da
Edicién, Comentada" editado por Nihon Koteisho Kyokai, 1984 (Editorial Yakuji Nippo), "Cosmetic Material Standards:
Standardized Mixing Components", editado por el Ministerio de Salud y Bienestar, Departamento de Asuntos
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Farmacéuticos, 1993 (Editora Yakuji Nippo), "Supplementary Cosmetic Material Standards: Standardized Mixing
Components", editado por el Ministerio de Salud y Bienestar, Departamento de Asuntos Farmacéuticos, 1993 (Editorial
Yakuji Nippo), "Cosmetic Classification and Approval Standards", editado por el Ministerio de Salud y Bienestar,
Departamento de Asuntos Farmacéuticos, 1993 (Editorial Yakuji Nippo) y "Encyclopedia of Cosmetic Material Terms",
1991, Nikko Chemicals. También pueden utilizarse ésteres de tocoferilfosfato como emulsionantes.

El material cosmético de la invencién utilizado en combinacién con, o mezclado con, componentes
antiinflamatorios conocidos o componentes antiflogisticos para ayudar a evitar la inflamacién mediante rayos
ultravioletas. No hay limitaciones particulares con respecto a los componentes antiflogisticos que pueden agregarse al
material cosmético de la invencién, y pueden mencionarse antiflogisticos en base a derivados de anilina, antiflogisticos
en base a derivados de acido salicilico, antiflogisticos en base a derivados de pirazolona, antiflogisticos en base a
indometacina, antiflogisticos en base a acido mefenamico, antipodagricos, antiespasmddicos, expectorantes,
broncodilatadores, potenciadores respiratorios, antihistaminas, agentes antialérgicos y agentes enzimaticos
antiinflamatorios.

Cuando se combina un antioxidante, como una sustancia con un efecto antioxidante, con un material cosmético
que comprende particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con la
invencion, es posible también minimizar la actividad fotocatalitica de las particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice inhibiendo la generaciéon de radicales libres mediante rayos ultravioletas, proporcionando asi un material
cosmético con fototoxicidad muy baja. Como antioxidantes que pueden utilizarse para un efecto de minimizacién de la
actividad fotocatalitica en materiales cosméticos de acuerdo con la invenciéon se pueden mencionar, sin limitaciones
particulares, vitamina A, B-caroteno, astaxantina, vitamina B, vitamina C, L-ascorbato-2-fosfato de magnesio, L[]
ascorbato-2-fosfato de sodio, L-ascorbato-2-fosfato de magnesio de sodio, L-ascorbato-2-glucésido, L-ascorbato-2(]
fosfato-5,6-bencilideno, vitamina E natural, dl-a-tocoferol, éster dl-a-tocoferilacetato, dl-a-tocoferilfosfato de sodio,
ubiquinonas y sus derivados de vitaminas, cisteina, glutation, glutatién perdxidasa, SOD, catalasa, acido citrico, acido
fosférico, polifenoles, catequinas, extracto de té, acido kdjico, acido nucleico, hidroquinona y albutina. Cualquiera de
estos antioxidantes o una combinacion de dos o mas de ellos puede seleccionarse de entre este grupo.

Un material cosmético de acuerdo con la invencion también puede contener otros componentes que
comunmente se agregan a cosméticos y otras composiciones, tales como aceites y grasas, ceras, hidrocarburos, acidos
grasos, alcoholes, alcoholes polhidricos, azucares, ésteres, jabones de metal, compuestos poliméricos solubles en
agua, surfactantes, antioxidantes, agentes antimicrobianos y antisépticos, vitaminas, hormonas, agentes colorantes y
similares.

La cantidad de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada en un material
cosmético de la invencion esta preferiblemente en el intervalo de 1-50 %p y mas preferiblemente 5-30 %p con respecto
al material cosmético.

En términos generales, para las particulas de titania recubiertas de silice se prefiere utilizar titania con una alta
proporcion de un tipo de rutilo fotocatalitico en lugar de un tipo anatasa. Sin embargo, las particulas de titania
recubiertas de silice con superficie hidrofobizada utilizadas en un material cosmético de acuerdo con la invencién
pueden minimizar la generacion de radicales libres mediante rayos ultravioletas, y por lo tanto proporcionan un material
cosmético con baja fototoxicidad independientemente del tipo de cristal.

Un material cosmético que comprende las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada de acuerdo con la invencidn no solamente tiene una funcién de alta deteccion ultravioleta, sino que
también tiene una excelente textura durante el uso sin una mala textura o poca extensiéon cuando las particulas de 6xido
metalico estan presentes a una alta concentracion. El material cosmético de la invencion tiene alta transparencia y no
exhibe palidez en la terminacién cosmética como cuando se utilizan las particulas de titania convencionales. Asimismo,
dado que la actividad fotocatalitica mediante el 6xido metalico se suprime adecuadamente, no se promueve la
degeneracion de los otros componentes agregados en la composicién y se logra excelente estabilidad de
almacenamiento. También pueden incluirse absorbentes ultravioletas de base organica para lograr una funcién de alta
deteccion ultravioleta. Ademas, al agregarse antioxidantes con efectos antioxidantes, es posible reducir en gran medida
la generacion de oxigeno activo y similares y, por lo tanto, aumentar la seguridad para el uso humano.

El espesor de la pelicula y el indice refractivo de la pelicula de silice de la invencién puede medirse para una
pelicula de silice sobre una oblea de silicio acumulada en el sistema durante la sintesis de las particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice. La oblea de silicio tiene el mismo recubrimiento de silice que aquel que se forma sobre las
particulas de o6xido metalico. El indice refractivo de la pelicula de silice puede medirse con un elipsémetro
(ELIPSOMETRO LASSER ESM-1A, de ULVAC). El espesor de la pelicula puede medirse utilizando un instrumento de
medida de nivel. El espectro de absorcién infrarroja de transmisiéon de las particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice con superficie hidrofobizada (FT-IR-8000 de JASCO Corp.) puede medirse utilizando el método KBr.

El tamafio de particula primaria y el espesor de la pelicula de silice de las particulas de 6xido metalico
recubiertas de silice y las particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada pueden
determinarse a partir de una imagen de microscopia electrénica de transmisiéon. El tamafio de particula secundaria
puede medirse mediante el método de dispersion de luz laser (MICROTRACK MK-II,
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Nikkiso Corp.). El contenido total de metal alcalino puede medirse mediante el andlisis de llama después de disolver las
particulas de 6xido metalico recubiertas de silice/particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada en acido sulfurico.

La actividad fotocatalitica o la velocidad inicial del consumo de oxigeno de las particulas de 6xido metalico
recubiertas de silice y las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada puede medirse
mediante el método de autooxidacion de tetralina (Seino, M., "Titanium Oxide — Properties and Application
Techniques", Editora Gihodo, paginas 196-197, 1991). Las condiciones de medicion son una temperatura de 40°C, 20
ml de tetralina y 0,02 g de las particulas de 6xido metalico.

La transmitancia de luz, la velocidad de descomposicion del absorbente ultravioleta de base organica, el
coeficiente de friccion dinamica de polvo, la velocidad de decoloracion del pigmento, y la impermeabilidad de las
particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de la invencion pueden medirse mediante
el método COSMAL, el método parasol, el método de placa de vidrio, el método Sunset Yellow y el método de solucion
de metanol, como se describe en la presente memoria descriptiva.

Ejemplos

Los ejemplos de la presente invencion se explicaran ahora en detalle comprendiendo que la invencién no esté
limitada a estos ejemplos.

(Ejemplo de Produccion Comparativo 1a) Produccién de las particulas de titania recubiertas de silice.

La suspensién 1 se preparé mezclando 7,07 kg de agua desionizada, 25,43 kg de etanol (Junsei Chemical Co.,
Ltd.) y 1,143 kg de 25 %p de agua de amoniaco (Taisei Kako Co.) en un reactor de 30 L y dispersando luego en la
misma 1,765 kg de particulas de titania (Titania F-4 de Showa Titanium Co., tamafo de particula primaria: 30 nm). A
continuacion, se combinaron 1,53 kg de tetraetoxisilano (Nacalai Tesque, Inc.) y 659 g de etanol para preparar la
Solucion 1. Después de agregar la Solucién 1 a una velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspensiéon 1 mientas
se agitaba con una paleta de agitacion, la mezcla se dejé madurar o endurecerse por envejecimiento durante 12 horas.
La formacion del recubrimiento de silice y la maduracion o endurecimiento por envejecimiento se llevé a cabo a 25°C.

La porcion sélida se filtro luego mediante filtracion centrifuga y se secé al vacio a 50°C durante 12 horas para
obtener particulas de titania recubiertas de silice.

(Ejemplo de Produccion 1b) Produccion de las particulas de titania recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada.

Se llevd a cabo el mismo procedimiento hasta la formacion y la maduracion de la pelicula de silice del mismo
modo que el Ejemplo de Produccién 1a. La Suspension 2 se preparé agregando 430 g de 25 %p de agua de amoniaco
con las particulas de titania recubiertas de silice aun presentes en la solucion de reaccion, y agitando. A continuacion,
se agregaron a la misma 330 g de dimetildietoxisilano (TSL8122, Toshiba Silicon) y 330 g de etanol para preparar la
Solucién 2. Después de agregar la Solucion 2 a una velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspensién 2 mientras
se agitaba, la mezcla se dejé madurar durante 12 horas. El recubrimiento de superficie y la maduracién se llevaron a
cabo a 45°C.

La porcion sélida se filtr6 mediante filtracion centrifuga y se sec6 al vacio a 50°C durante 12 horas para obtener
particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada.

(Ejemplo de Produccion Comparativo 2a) Produccién de particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice

La Suspension 3 se preparé mezclando 20,19 kg de agua desionizada, 19,8 kg de etanol (Junsei Chemical Co.,
Ltd.) y 204 mL de 25 %p de agua de amoniaco (Taisei Kako Co.) en un reactor de 50 L y luego dispersando en la misma
1,914 kg de particulas de oxido de cinc (MZ0350 de Sumitomo Osaka Cement, tamafio de particula primaria: 37 nm). A
continuacion, se agregaron a la misma 740 kg de tetraetoxisilano (Nacalai Tesque, Inc.) y 488 g de etanol para preparar
la Solucién 3.

Después de agregar la Solucién 3 a una velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspension 3 mientras se
agitaba con una paleta de agitacion, la mezcla se dejé madurar durante 12 horas. La formacién y maduracion del
recubrimiento de silice se llevé a cabo a 45°C. A continuacion, se filtrd la porcion sélida mediante filtracion centrifuga y
se sec6 al vacio a 50°C durante 12 horas para obtener las particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice.

(Ejemplo de Producciéon 2b) Produccion de particulas de éxido de cinc recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada.

Se llevé a cabo el mismo procedimiento hasta la formacion de silice y maduracion del mismo modo que el
Ejemplo de Produccion 2a. La Suspension 4 se preparé agregando 136 mL de 25 %p de agua de amoniaco y 200 mL
de agua desionizada con las particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice aun presentes en la solucion de reaccion, y
agitacion. A continuacion, se agregaron a la misma 400 g de dimetildietoxisilano (8122, Toshiba Silicon) y 400 g de
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etanol para preparar la Solucion 4. Después de agregar la Solucién 4 a una velocidad fija en un periodo de 12 horas a la
Suspension 4 mientras se agitd con una paleta de agitacion, la mezcla se dejé madurar durante 12 horas. El
recubrimiento de superficie y la maduracién se llevaron a cabo a 45°C.

La porcion solida se filtré luego mediante filtracion centrifuga y se seco al vacio a 50°C durante 12 horas para
obtener particulas de éxido de cinc recubiertas de silice con superficie hidrofobizada.

(Ejemplos de Produccion Comparativos 3a-5a) Produccién de particulas de éxido metalico recubiertas de silice

Se utilizaron particulas de 6xido de cerio, particulas de éxido de zirconia y las particulas rojas de 6xido de hierro
en lugar de titania en el Ejemplo de Produccion 1, en las mismas condiciones de produccion, para obtener particulas de
oxido de cerio recubiertas de silice, particulas de 6xido de zirconia recubiertas de silice y particulas rojas de 6xido de
hierro recubiertas de silice.

(Ejemplos de Produccién 3b-5b) Produccién de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada

Se utilizaron particulas de 6xido de cerio, particulas de éxido de zirconia y particulas rojas de 6xido de hierro en
lugar de titania en el Ejemplo de Produccion 1b, en las mismas condiciones de produccién, para obtener particulas de
6xido de cerio recubiertas de silice, particulas de 6xido de zirconia recubiertas de silice y particulas rojas de 6xido de
hierro recubiertas de silice.

Tras medir los espectros de absorcion infrarroja de transmisién para las particulas de 6xido metalico recubiertas
de silice obtenidas en los Ejemplos Comparativos 1a-5a mediante el método KBr, se observd absorcion atribuida a
vibracién por estiramiento de Si-O-Si a 1000-1200 cm™ en todos los casos, mientras que no se observé absorcién de la
vibracioén por estiramiento de C-H a 2800-3000 cm” y, por lo tanto, el recubrimiento producido se identificé como silice.

Se midioé el tamafio de particula primaria, tamafio de particula secundaria, espesor de pelicula de silice, relacion |
del pico de la intensidad pico del espectro de absorciéon infrarroja, indice refractivo de la pelicula de silice, actividad
fotocatalitica mediante el método de autooxidacién de tetralina, impermeabilidad y concentracion total de metal alcalino.

Se midié el tamafio de particula primaria, tamafio de particula secundaria, espesor de la pelicula de silice,
actividad fotocatalitica mediante el método de autooxidacion de tetralina y impermeabilidad para las particulas de titania
recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de los Ejemplos de Produccion 1b-5b. Los resultados se muestran en
la Tabla 1.

Tabla 1 Propiedades de las particulas de 6xido metalico (1)

Particulas de Tamafo | Tamafio de |Espesor de| Valor indice Actividad Impermeabili
6xido metalico de particula pelicula | refractivo fotocatalitica dad
particula | secundaria nm mmH20/min
primaria gm
nm
Ej. de Prod. 1a* 30 2,6 2 0,5 1, 447 4,9 -
Ej. de Prod. 2a* 37 3,5 4 0,5 1,445 4,1 -
Ej. de Prod. 3a* 95 8,3 12 0,4 1,450 3,8 -
Ej. de Prod 4a* 80 4,0 10 0,4 1,444 3,4 -
Ej. de Prod. 5a* 90 9,1 11 0,4 1,442 3,2 -
Ej. de Prod. 1b 30 1,8 2 4,9 +
Ej. de Prod. 2b 37 2,4 4 4,0 +
Ej. de Prod. 3b 95 3,6 12 3,8 +
Ej. de Prod. 4b 80 29 10 3.4 +
Ej. de Prod. 5b 90 4,6 11 3,2 +

+: Impermeabilidad, sin sedimentacién de particulas
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-: Sin impermeabilidad, sedimentacién de particulas en solucién, turbidez de la solucion

*Ejemplo Comparativo

(Ejemplo de Produccién 6) Produccion de sol de titania recubierto de silice (no pertenece al alcance de la
presente invencion)

La Suspensién 1 se prepard mezclando 25,10 kg de etanol (Junsei Chemical Co., Ltd.) y 1,14 kg de 25 %p de
agua de amoniaco (Taisei Kako Co.) en un reactor de 50 L y dispersando en el mismo 8,83 kg de un sol de titania
acuosa (concentracion de titania: 20,0 %p, tamafio de particula primaria: 16 nm, area de superficie: 136 g/mz). A
continuacion, se agregaron a la misma 2,30 kg de tetraetoxisilano (Nacalai Tesque, Inc.) y 990 g de etanol para preparar
la Solucion 2. Después de agregar la Soluciéon 2 a una velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspension 1
mientras se agitaba con una paleta de agitacion, la mezcla se dejd madurar durante 12 horas. La formacién y
maduracion del recubrimiento de silice se llevaron a cabo a 25°C. El amoniaco y etanol se extrajeron por destilacion
para obtener un sol de titania recubierto de silice.

(Ejemplo de Produccién 7) Produccion de sol de cinc recubierto de silice (no pertenece al alcance de la presente
invencion)

La Suspension 1 se preparé mezclando 2,96 kg de agua desionizada, 19,00 kg de etanol (Junsei Chemical Co.,
Ltd.) y 210 mL de 25 %p de agua de amoniaco (Taisei Kako Co.) en un reactor de 50 L y dispersando alli 19,14 kg de
un sol de 6xido de cinc acuosa (concentracidon de 6xido de cinc: 10,0 %p, tamafo de particula primaria: 19 nm, area de
superficie: 122 g/mz). A continuacion, se agregaron a la misma 1,92 kg de tetraetoxisilano (Nacalai Tesque, Inc.) y 1,28
kg de etanol para preparar la Soluciéon 2. Después de agregar la Soluciéon 2 a una velocidad fija en un periodo de 9
horas a la Suspension 1 mientras que se agitaba con una paleta de agitacién, la mezcla se dejo madurar durante 12
horas. La formacién y maduraciéon del recubrimiento de silice se llevaron a cabo a 45°C. El amoniaco y etanol se
extrajeron luego por destilacion para obtener un sol de 6xido de cinc recubierto de silice.

(Ejemplos de Produccion 8-10) Produccion de sol de 6xido metélico recubierto de silice (no pertenece al alcance
de la presente invencion)

Se utilizé sol de 6xido de cerio, sol de 6xido de zirconia y sol roja de 6xido de hierro en lugar del sol de titania en
el Ejemplo de Produccion 6, en las mismas condiciones de produccion, para obtener sol de 6xido de cerio recubierto de
silice, sol de éxido de zirconia recubierto de silice y sol rojo de 6xido de hierro recubierto de silice.

También se midio el tamafo promedio de particula primaria, el espesor de la pelicula de silice, la relacién | de la
de intensidad pico del espectro de absorciéon infrarroja (valor 1), indice refractivo de la pelicula de silice y el area de
superficie de BET. Los resultados se resumen en la Tabla 2.

(Ejemplo de Produccién 11) Produccion de sol de titania recubierto de silice con superficie hidrofobizada

Después de llevar a cabo el mismo procedimiento hasta la formacion y maduracién de la pelicula de silice del
mismo modo que el Ejemplo de Produccién 6, la Suspension 1 se preparé agregando 880 g de 25 %p de agua de
amoniaco sin separar el sol de titania recubierto de silice, y agitando. A continuacion, se agregaron a la misma 680 g de
dimetildietoxisilano (TSL8122, Toshiba Silicon) y 680 g de etanol para preparar la Solucién 2. La cantidad de
dimetildietoxisilano agregada fue 1,5 veces la cobertura minima como se calculé por medio de la férmula presentada
anteriormente. Después de agregar la Solucidon 2 a una velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspension 1
mientras se agitaba, la mezcla se dejé madurar durante 12 horas. El recubrimiento y la maduracién de superficie se
llevaron a cabo a 65°C. El amoniaco y etanol luego se extrajeron por destilacion para obtener un sol de titania recubierto
de silice con superficie hidrofobizada.

(Ejemplo de Produccion 12) Produccion de sol de dxido de cinc recubierto de silice con superficie hidrofobizada

Después de llevar a cabo el mismo procedimiento hasta la formacién y maduracién de la pelicula de silice del
mismo modo que el Ejemplo de Produccion 7, la Suspension 1 se prepard agregando 330 g de agua desionizada y 225
g de 25 %p de agua de amoniaco sin separar el sol de 6xido de cinc recubierto de silice aun presente en la solucién de
reaccion y agitando. A continuacioén, se agregaron a la misma 660 g de dimetildietoxisilano (TSL8122, Toshiba Silicon) y
660 g de etanol para preparar la Solucién 2. La cantidad de dimetildietoxisilano agregada fue 1,5 veces la cobertura
minima como se calculé mediante la formula presentada anteriormente. Después de agregar la Solucién 2 a una
velocidad fija en un periodo de 9 horas a la Suspension 1 mientras se agitaba, la mezcla se agitaba hasta madurar
durante 12 horas. El recubrimiento de superficie y la maduracion se llevaron a cabo a 45°C. El amoniaco y el etanol se
eliminaron por destilacion para obtener un sol de 6xido de cinc recubierto de silice con superficie hidrofobizada.

(Ejemplos de Produccion 13-15) Produccion de sol de oxido metalico recubierto de silice con superficie
hidrofobizada.
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Después de llevar a cabo el mismo procedimiento hasta la formacion y maduracién de la pelicula de silice del
mismo modo que los Ejemplos de Produccion 8 a 10, la Suspensién 1 se prepard agregando 650 g de 25 %p de agua
de amoniaco con el sol de 6xido metalico recubierto de silice alin presente en la solucién de reaccién, y agitando. A
continuacion, la Solucion 2 se prepard mezclando dimetildietoxisilano (TSL8122, Toshiba Silicon) en una cantidad de 1,5
veces la cobertura minima y una cantidad equivalente de etanol. Después de agregar la Solucién 2 a una velocidad fija
en un periodo de 9 horas a la Suspension 1 mientras se agitaba, la mezcla se dejé6 madurar durante 12 horas. El
recubrimiento y la maduraciéon de superficie se llevaron a cabo a 45°C. El amoniaco y el etanol se eliminaron luego
mediante destilacion para obtener un sol de éxido de cerio recubierto de silice con superficie hidrofobizada, sol de 6xido
de zirconia recubierto de silice con superficie hidrofobizada y sol roja de 6xido de hierro recubierto de silice con
superficie hidrofobizada.

La impermeabilidad de las soluciones coloidales de o6xido metdlico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada obtenidas en los Ejemplos de Produccion 11 a 15 se midi6 mediante el método de metanol.
Especificamente, se colocaron 10 g de metanol acuoso al 20% en un tubo de ensayo, la sustancia de prueba se agrego
a 1 %p y se agité vigorosamente, luego de lo cual la mezcla se dejo6 reposar y se juzgo la impermeabilidad después de
una hora. Todas las soluciones coloidales exhibieron impermeabilidad satisfactoria. Luego se midié el tamafio de
particula primaria, el espesor de la pelicula de silice y el area de superficie de BET. Los resultados se resumen en la
Tabla 2.

Tabla 2 Propiedades de soluciones coloidales de 6xido metalico (1)

Ejemplo Tamano de Area de Espesor de Valor indice refractivo
particula superficie | pelicula de |

primaria nm m2/g silice nm
Ej. de Prod. 6* 16 136 1 0,5 1,452
Ej. de Prod. 7* 19 122 1 0,5 1,453
Ej. de Prod. 8* 20 116 1,4 0,5 1,446
Ej. de Prod. 9 * 22 110 1,5 0,4 1,450
Ej. de Prod. 10* 27 80 2 0,4 1,445
Ej. de Prod. 11 17 130 1
Ej. de Prod. 12 20 119 1
Ej. de Prod. 13 20 111 1,4
Ej. de Prod. 14 22 104 1,5
Ej. de Prod. 15 27 78 2

*no pertenece al alcance de la presente invencién

(Ejemplos de Producciéon 16-25) Produccién de particulas de 6xido metalico derivadas de soluciones coloidales
de oxido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada

Las porciones solidas de las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidas en los
Ejemplos de Produccion 6-10 y las soluciones coloidales de o6xido metalico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada obtenidas en los Ejemplos de Produccién 11-15 se separaron mediante filtracion centrifuga, se secaron al
vacio a 50°C durante 12 horas, y luego se pulverizaron con un molino de chorro para obtener particulas de 6xido
metalico derivadas de soluciones coloidales de éxido metélico recubiertas de silice y soluciones coloidales de 6xido
metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada.

(Medicion de la impermeabilidad: Método de metanol)

Se utilizaron cinco tipos de particulas de oxido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccion 1b-5b y cinco tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice
obtenidas en los Ejemplos de Produccion 1a-5a como sustancias de prueba para la medicién de la impermeabilidad
mediante el método de metanol.
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Especificamente, se colocaron 10 g de metanol acuoso al 20% en un tubo de ensayo, se agregd una sustancia
de prueba a 1 %p y se agité vigorosamente, y luego se dejé reposar. Después de una hora, la impermeabilidad se
evaluoé de acuerdo con el siguiente estandar de mediciéon. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de la invencién exhibieron
impermeabilidad satisfactoria. En contraste, las particulas de éxido metalico recubiertas de silice de la técnica anterior
no exhibieron impermeabilidad.

(Medicion de transmitancia de luz: método COSMAL)

Se utilizaron particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada (Ejemplo de Produccion 1b),
particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice con superficie hidrofobizada (Ejemplo de Produccion 2b), particulas de
titania recubiertas de silice (Ejemplo de Produccion 1a), particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice (Ejemplo de
Produccién 2a) y dos tipos de particulas de titania convencionales con superficie hidrofobizada (MT100T de Teika Co. y
TTO-55A de Ishihara Sangyo) como sustancias de prueba para medir la transmitancia de luz mediante el método
COSMAL.

Se utilizaron los dos tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de Produccion
6y 7 y los dos tipos de sol de 6xido metélico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en los Ejemplos
de Produccion 11 y 12 como sustancias de prueba para medir la transmitancia de luz mediante el método COSMAL.

Especificamente, la sustancia de prueba se dispersé en triisoestearato de poligliceriio (COSMAL 43) para
preparar una suspension de concentracion al 1%, y la suspension se coloco en una celda de vidrio de cuarzo con un
espesor de 0,1 mm para medir la transmitancia de luz con un espectrometro (SHIMADZU UV-160). Las absorbancias a
una longitud de onda de 360 nm (A360), las absorbancias a una longitud de onda de 530 nm (A530) y la relacién de
ambas (A360/A530) se muestran en las Tablas 3 y 4.

Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y las soluciones coloidales de
6xido metalico recubiertas de silice de la invencion tienen mejores propiedades de dispersion de solucion y, por lo tanto,
exhibieron funciones de deteccién mas alta en la region ultravioleta (A360) y mayor transmitancia en la region de luz
visible (1/A530), en comparacién con las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice convencionales. Por
consiguiente, se prevé que los materiales cosméticos de la invencién que comprenden estas particulas de titania
recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y soluciones coloidales de 6xido metdlico recubiertas de silice
ofreceran una funcion de alta deteccion ultravioleta y transparencia visible de luz (A360/A530).

Tabla 3 Transmitancia de luz de las particulas de 6xido metalico

Particulas de 6xido A360 A530 A360/A530
metalico
Ej. de Prod. 1a* 1,390 0,708 1,96
Ej. de Prod. 1b 1,422 0,562 2,53
Ej. de Prod. 2a* 0,930 0,202 4,60
Ej. de Prod. 2b 0,932 0,185 5,03

*Ejemplo Comparativo

Tabla 4 Transmitancia de luz de las soluciones coloidales de 6xido metalico

Sol de 6xido metalico A360 A530 A360/A530
Ej. de Prod. 6* 1,543 0,504 3,1
Ej. de Prod. 11 1,572 0,481 3.3
Ej. de Prod. 7* 0,987 0,162 6,1
Ej. de Prod. 12 1,019 0,160 6,4

*no pertenece al alcance de la presente invencion
(Medicion de generacion de radical hidroxi)

Se prepar6 una mezcla de antioxidante (mezcla de 3-caroteno al 5%, astaxantina al 5%, L-ascorbato-2-fosfato de
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magnesio al 20%, L-ascorbato-2-fosfato de sodio al 10%, L-ascorbato-2-glucésido al 10%, L-ascorbato-2-fosfato-5,6(]
bencilideno al 10%, vitamina E natural al 10%, dl-a-tocoferol al 5%, éster de acido acético de dl-a-tocoferilo al 5%, dl-a
tocoferilfosfato de sodio al 5%, acido citrico al 5%, acido fosférico al 5% y epigalocatequinas al 5%: proporciones en
porcentaje en peso).

Se utilizé una combinacién de esta mezcla de antioxidante con las particulas de titania recubiertas de silice del
Ejemplo de Produccién 1 en una relacion de peso de 1:1, las particulas de titania recubiertas de silice del Ejemplo de
Produccién 1 solas y el polvo de titania sin recubrimiento solo, para preparar suspensiones acuosas con la misma
concentracion de titania (0,5%), y se midié la generaciéon de radical de hidroxi bajo irradiacion de luz and mediante
resonancia de espin de electron utilizando DMPO como el agente atrapado de radical.

La generacion de radical hidroxi mas baja fue cuando los antioxidantes se combinaron con las particulas de
titania recubiertas de silice, la siguiente mas baja fue con las particulas de titania recubiertas de silice solas, y la mas
alta con las particulas de titania sin recubrir.

(Medicion de actividad fotocatalitica: Método de autooxidacion de tetralina)

Se utilizaron cinco tipos de sol de éxido metalico recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de Produccion 6[]
10 y cinco tipos de sol de 6xido metélico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en los Ejemplos de
Produccion 11-15 como sustancias de prueba para medir la actividad fotocatalitica mediante el método de autooxidacion
de tetralina. Los resultados se resumen en la Tabla 6. Todas las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de
silice y las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada tuvieron valores de
60 Pa/min o menos, exhibiendo, por lo tanto, una supresion de la actividad fotocatalitica equivalente a la del polvo de
oxido metalico recubierto de silice convencional.

(Medicion de la velocidad de descomposicion del absorbente ultravioleta de base organica: método Parasol)

Se utilizaron cinco tipos de particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccién 1b-5b y cinco tipos de particulas de 6xido metdlico sin recubrir que
corresponden a cada uno de los cinco tipos de particulas de 6xido metélico recubiertas de silice obtenidos en los
Ejemplos de Produccion 1a-5a, y dos tipos de particulas de titania con superficie convencionalmente tratada (MT100T
de Teika Co. y TTO-55A de Ishihara Sangyo) como sustancias de prueba para medir la velocidad de descomposicion
del absorbente ultravioleta de base organica mediante el método parasol.

Asimismo, se utilizaron cinco tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de
Produccién 6-10 y los cinco tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en
los Ejemplos de Produccién 11-15 como sustancias de prueba para medir la velocidad de descomposicion del
absorbente ultravioleta de base organica mediante el método parasol.

Especificamente, cada sustancia de prueba se dispersé en una solucion de polietilenglicol 300 que contenia 4[]
tert-butil-4-metoxidibenzoilmetano (Parasol 1789) (0,045 %p de concentracién de Parasol 1789), para preparar
suspensiones a 1 %p. Se colocd una porciéon de 1,5 g de cada suspension en un recipiente de vidrio, y después de
irradiacion ultravioleta (1,65 mW/cmZ), se muestre6 1 g y 2 mL de alcohol isopropilico, 2 mL de hexano y se agregaron 3
mL de agua destilada en ese orden. La mezcla se agitd, se extrajo el Parasol 1789 en la fase de hexano, y se midié
periodicamente la absorbancia (340 nm) de la fase de hexano con un camino 6ptico de 1 mm con un espectrofotémetro
(SHIMADZU UV-160) (irradiacion ultravioleta en 3 puntos de tiempo después de 0,5 y 10 horas). Se determiné la
velocidad de reduccién en la absorbancia a 340 nm (AA340/h). Los resultados se muestran en las Tablas 5y 6.

Todas las particulas de o6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y las soluciones
coloidales de o6xido metdlico recubiertas de silice de acuerdo con la invencién tuvieron valores de 0,01 (AA340/h) o
menos, exhibiendo asi propiedades de descomposicion equivalentes a las de las particulas de o6xido metalico
recubiertas de silice convencionales. Por consiguiente, los materiales cosméticos que comprenden estas particulas de
6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de
silice pueden utilizarse claramente en combinacion con sustancias de deteccion ultravioleta de base organica. Puede
concluirse que aun con tratamiento de superficie mediante agentes hidrofobizantes, no hay alteracion de las
propiedades de baja descomposicion de los absorbentes ultravioletas en particulas de 6xido metalico con superficie
tratada recubiertas de silice.

(Medicion del coeficiente de friccion dinamica de polvo: Método de placa de vidrio)

Se utilizaron cinco tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccién 1b-5b y cinco tipos de particulas de 6xido metalico sin recubrir que
correspondian a cada uno de los cinco tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidos en los
Ejemplos de Producciéon 1a-5a, y dos tipos de particulas de titania con superficie convencionalmente tratada (MT100T
de Teika Co. y TTO-55A de Ishihara Sangyo) como sustancias de prueba para medir el coeficiente de friccion dinamica
de polvo mediante el método de placa de vidrio.

Ademas, se utilizaron particulas de 6xido metalico derivadas de los cinco tipos de sol de 6xido metélico
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recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de Produccion 16-20 y particulas de 6xido metalico derivadas de los cinco
tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en los Ejemplos de Produccion
21-25 como sustancias de prueba para medir el coeficiente de friccion dinamica de polvo mediante el método de placa
de vidrio.

Especificamente, cada polvo de prueba se dispersé en una placa de vidrio de 100 x 200 mm a 10 mg/cmz, y la
placa de vidrio se monté sobre un soporte de prueba de un instrumento de medicion de propiedad de superficie
(HEIDON), para medir el coeficiente de friccién con una carga de 22,2 g/cmz, una velocidad de movimiento de 200
mm/min. y una distancia de movimiento de 20 mm. Los resultados se muestran en las Tablas 5y 6.

Todas las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y los polvos de 6xido
metalico derivados de las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de
acuerdo con la invencion tuvieron coeficientes de friccion de 0,550 o menos, exhibiendo asi coeficientes de friccion
equivalentes a aquellos de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice convencionales. Los coeficientes de
friccion de las particulas de 6xido metalico sin recubrir y de las particulas de titania con superficie convencionalmente
tratadas fueron mucho mayores a 0,550. Es decir, se puede concluir que aun con tratamiento hidrofobizante, no hay
efecto adverso en los coeficientes de friccién bajos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie
tratada convencionales. Esto también sugiere que los materiales cosméticos que comprenden particulas de 6xido
metalico derivados de soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada de
acuerdo con la invencién proporcionan una textura aun mas excelente durante el uso que la técnica anterior.

(Medicion de la velocidad de decoloracion del pigmento: Método Sunset Yellow)

Se utilizaron cinco tipos de particulas de o6xido metdlico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccion 1b-5b y cinco tipos de particulas de éxido metalico recubiertas de silice
obtenidos en los Ejemplos de Produccién 1a-5a, cuatro tipos de particulas de Oxido metalico sin recubrir
correspondientes a cada uno de los cuatro tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidas en los
Ejemplos de Produccién 2-4 y 6, y dos tipos de particulas de titania con superficie convencionalmente tratada (MT100T
de Teika Co. y TTO-55A de Ishihara Sangyo) como sustancias de prueba para medir la velocidad de decoloracién del
pigmento mediante el método Sunset Yellow.

Ademas, se utilizaron cinco tipos de sol de 6xido metdlico recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de
Produccién 6-10 y cinco tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en los
Ejemplos de Produccion 11-15 como sustancias de prueba para medir la velocidad de decoloracion del pigmento
mediante el método Sunset Yellow.

Especificamente, el pigmento cosmético Sunset Yellow se disolvio en 98 %p de glicerina hasta una
concentracién de pigmento de 0,02 %p. Cada sustancia de prueba se dispersé hasta 0,067 %p y la dispersion se
expuso a irradiacion ultravioleta (intensidad de rayos ultravioletas: 1,65 mW/cmz). La absorbancia a 490 nm que es la
longitud de onda de absorcion maxima de Sunset Yellow con un camino 6ptico de 1 mm se midié periddicamente con un
espectrofotometro (SHIMADZU UV-160), y se calculd la velocidad de reduccidon en la absorbancia (AA490/h). Los
resultados también se muestran en las Tablas 5 y 6.

Todas las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y el sol de éxido metalico
recubierto de silice de acuerdo con la invencién tuvieron velocidades de decoloracién de pigmento de 0,060 (AA490/h) o
menos, exhibiendo asi velocidades de decoloracion de pigmento equivalentes a la de las particulas de 6xido metalico
recubiertas de silice. Esto fue aproximadamente 1/1000 con respecto a las particulas de 6xido metdlico sin recubrir y
aproximadamente 1/100 con respecto a las particulas de titania con superficie convencionalmente tratada y, por lo tanto,
se minimizé la descomposicion del pigmento.

Las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y las particulas de 6xido
metalico recubiertas de silice derivadas de sol de 6xido metalico recubierto de silice de acuerdo con la invencion,
mantuvieron claramente las propiedades bajas de descomposicion del pigmento de las particulas de éxido metélico
recubiertas de silice convencionales aun después del la superficie con un agente hidrofobizante y, por lo tanto, pueden
proporcionar materiales cosméticos con alta estabilidad de almacenamiento.
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Tabla 5 Propiedades de las particulas de 6xido metalico (2)

Particulas de 6xido Velocidad de Coeficiente de Velocidad de
metalico descomposicién del | fricciéon dinamica decoloracion del
absorbente de polvo pigmento (AA490/h)
ultravioleta
(AA340/h)
Ej. de Prod.1a* 0,001 0,487 0,018
Ej. de Prod. 2a* 0,001 0,403 0,006
Ej. de Prod. 3a* 0,002 0,428 0,013
Ej. de Prod. 4a* 0,002 0,413 0,008
Ej. de Prod. 5a* 0,001 0,456 0,009
Ej. de Prod. 1b 0,001 0,490 0,019
Ej. de Prod. 2b 0,001 0,408 0,008
Ej. de Prod. 3b 0,002 0,432 0,012
Ej. de Prod. 4b 0,002 0,425 0,010
Ej. de Prod. 5b 0,001 0,478 0,011

*Ejemplo Comparativo
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Tabla 6 Propiedades de las soluciones coloidales de 6xido metalico (2)

Sol/polvo de 6xido Actividad Velocidad de Coeficiente Velocidad de
metalico fotocatalitic| descomposicion de friccion decoloracion
a del absorbente | dindmica de del pigmento
mmH20/min. ultravioleta polvo
(AA340/h) (AA490/h)
Ej. de Prod. 6* 48 0,001 - 0,019
Ej. de Prod. 7* 41 0,001 - 0,006
Ej. de Prod. 8* 38 0,002 - 0,009
Ej. de Prod. 9* 37 0,002 - 0,010
Ej. de Prod. 10* 37 0,001 - 0,009
Ej. de Prod. 11 46 0,001 - 0,013
Ej. de Prod. 12 40 0, 001 - 0,006
Ej. de Prod. 13 35 0, 001 - 0,008
Ej. de Prod. 14 36 0,001 - 0,009
Ej. de Prod. 15 36 0, 001 - 0,009
Ej. de Prod. 16* - - 0,465 -
Ej. de Prod. 17~ - - 0,398 -
Ej. de Prod. 18* - - 0,402 -
Ej. de Prod. 19* - - 0,401 -
Ej. de Prod. 20* - - 0,465 -
Ej. de Prod. 21 - 0,466 - -
Ej. de Prod. 22 - 0,400 - -
Ej. de Prod. 23 - 0,403 - -
Ej. de Prod. 24 - 0,401 - -
Ej. de Prod. 25 36 0,001 0,457 0,009

*no pertenece al alcance de la presente invencion

(Ejemplos Cosméticos 1-4) Bases de combinacion

Se utilizaron cuatro tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccién 1b-4b para preparar bases de combinaciéon que tienen la féormula que se
presenta a continuacion, de acuerdo con un método establecido. Todas las particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la preparacion.

Formulacion de la base de combinacién

Particulas de 6xido metalico recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada

Talco tratado con silicona

Mica tratada con silicona

Oxido de hierro tratado con silicona (rojo)

Oxido de hierro tratado con silicona (amarillo)
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Oxido de hierro tratado con silicona (negro)
Titania tratada con silicona

Estearato de cinc

Polvo de nylon

Escualeno

Parafina sélida

Dimetilpolisiloxano

Triisooctanoato de glicerina

Antioxidante

Conservante

Aroma
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0,3 %p
15,0 %p
0,2 %p
2,0 %p
4,0 %p
0,5 %p
4,0 %p
5,0 %p
c.s.
c.s

C.S

(Ejemplos Cosmeéticos de comparacion 1-4) Bases de combinacién

En los Ejemplos Cosméticos 1-4, se utilizaron las particulas de o6xido metalico recubiertas de silice
convencionales obtenidas en los Ejemplos de Produccién 1a-4a en lugar de las particulas de 6xido metalico recubiertas

de silice con superficie hidrofobizada, para preparar bases de combinacion.

Las bases de los Ejemplos Cosméticos 1-4 y los Ejemplos Cosméticos de Comparacion 1-4 se sometieron a una
prueba organoléptica para evaluar la textura durante el uso. Los resultados se muestran en la Tabla 7. Todas las bases
que contenian particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice de acuerdo con la invencién exhibieron una textura
satisfactoria durante el uso. Por otro lado, las bases que contenian particulas de éxido metalico sin recubrir y particulas
de titania con superficie convencionalmente tratada exhibieron una textura comun o inferior a la comun durante el uso.
También se encontré una correlacién entre los coeficientes de friccidon dinamica de las particulas de 6xido metalico

agregadas y la textura durante el uso de las bases.
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Tabla 7 Textura de las particulas de 6xido metalico durante el uso

Material cosmético Particulas de Textura durante el uso
oxido metalico

Ejemplo cosmético de comparacion 1 Ej. de Prod. 1a mala

Ejemplo cosmético de comparacion 2 Ej. de Prod. 2a regular

Ejemplo cosmético de comparacion 3 Ej. de Prod. 3a mala

Ejemplo cosmético de comparacion 4 Ej. de Prod. 4a regular

Ejemplo cosmético 1 Ej. de Prod. 1b buena

Ejemplo cosmético 2 Ej. de Prod. 2b muy buena

Ejemplo cosmético 3 Ej. de Prod. 3b muy buena

Ejemplo cosmético 4 Ej. de Prod. 4b muy buena

(Ejemplos Cosmeéticos 5-7) Bases

Las bases que tienen la siguiente formulacion se prepararon de acuerdo con un método establecido. Se utilizaron
los tres tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidos en los Ejemplos
de Produccion 2b-4b como particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada. Todas las
particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada y otras particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la preparacion.

Formulacion de base
Particulas de titania recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 10,0 %p

Particulas de 6xido metalico recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada 5,0 %p

Talco 17,8 %p
Caolina 15,0 %p
Flor de cinc 15,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 1,0 %p
Oxido de hierro (amarillo) 3,0 %p
Oxido de hierro (negro) 0,2 %p
Parafina solida 3,0 %p
Cera microcristalina 6,0 %p
Cera de abejas 2,0 %p
Vaselina 12,0 %p
Acetato de lanolina 1,0 %p
Escualeno 6,0 %p
Palmitato de isopropilo 18,0 %p
Antioxidante c.s
Aroma c.s

Tras las pruebas organolépticas de las bases, todas las bases tuvieron una textura satisfactoria durante el uso.
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(Ejemplo cosmético 8) Base de emulsion de agua/aceite

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar una base de emulsion de agua/aceite que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con
un método establecido. Las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron
satisfactoriamente durante la preparacion.

Formulacion de base de emulsiéon de agua/aceite

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 9,5 %p
Sericita 5,4 %p
Caolina 4,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 0,4 %p
Oxido de hierro (negro) 0,2 %p
Oxido de hierro (amarillo) 0,8 %p
Parafina liquida 5,0 %p
Decametilciclopentanodioxano 12,0 %p
Dimetilpolisiloxano modificado con polioxietileno 4,0 %p
1,3 butilenglicol 5,0 %p
Agua purificada 51,6 %p
Agente de dispersion 0,1 %p
Estabilizante 2,0 %p
Conservante c.s

Aroma c.s

Tras las pruebas organolépticas, la base tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmeético 9) Protector solar

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar un protector solar que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método
establecido. Las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente
durante la preparacion.

Formulacion de protector solar

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 5,0 %p
Octil parametoxicinamato 5,0 %p
Oxibenzona 3,0 %p
4-tertbutil-4’-metoxibenzoilmetano 1,0 %p
Escualeno 39,0 %p
Diisoestearato de glicerina 3,0 %p
Parafina liquida 10,0 %p
Montmorillonita modificada organica 1,5 %p
1,3-butilenglicol 5,0 %p
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Agua purificada 37,5 %p
Aroma C.s
Conservante c.s

Tras las pruebas organolépticas, el protector solar tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmeético 10) Aceite solar

Se utilizaron particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el
Ejemplo de Produccion 2b para preparar un aceite solar que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método
establecido. Las particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron
satisfactoriamente durante la preparacion.

Formulacion de aceite solar

Particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 2b) 1,0 %p
Parametoxicinamato de isopropilo 0,5 %p
Parafina liquida 56,5 %p
Miristato de isopropilo 10,0 %p
Aceite de silicona 30,0 %p
Resina de silicona 2,0 %p
Aroma c.s
Antioxidante c.s

Tras las pruebas organolépticas, el aceite solar tuvo una textura satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmético 11) Emulsion de agua/aceite

Se utilizaron particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar una emulsion que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido.
Las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la
preparacion.

Formulacion de emulsién

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 3,0 %p
Cera microcristalina 1,0 %p
Cera de abejas 2,0 %p
Lanolina 2,0 %p
Parafina liquida 18,0 %p
Escualeno 10,0 %p
Ester de acido graso de Polioxietilenosorbitan 1,0 %p
Ester de acido sesquioleico de sorbitan 4,0 %p
Propilenglicol 7,0 %p
Agua purificada 52,0 %p
Aroma c.s
Conservante c.s
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Tras las pruebas organolépticas, la emulsion tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmético 12) Crema de agua/aceite

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar una crema que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido. Las
particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la
preparacion.

Formulacién de la crema de agua/aceite

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 7,0 %p
Cera microcristalina 8,5 %p
Parafina sdlida 2,0 %p
Cera de abejas 3,0 %p
Vaselina 5,0 %p
Lanolina reducida 5,0 %p
Escualeno 30,0 %p
Ester de acido hexadeciladipico 10,0 %p
Monooleato de glicerina 3,5 %p
Ester de acido monooleico de polioxietilensorbitan 1,0 %p
Propilenglicol 5,0 %p
Agua purificada 20,0 %p
Aroma c.s
Antioxidante c.s
Conservante c.s

Tras las pruebas organolépticas, la crema tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmeético 13) Crema

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b y las particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el
Ejemplo de Produccion 2b para preparar una crema que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método
establecido. Las particulas de titania recubiertas con silice con superficie hidrofobizada y las particulas de éxido de cinc
recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de Produccion 2b se dispersaron
satisfactoriamente durante la preparacion.

Formulacion de la crema
Particulas de titania recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1) 7,0 %p

Particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 2) 7,0 %p
Escualeno 17,0 %p
Cetil isooctanoato 7,5 %p
Cera microcristalina 1,0 %p
Montmorillonita modificada organica 1,3 %p
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Ester de acido triisoestearico de polioxietilenglicerol 0,2 %p
Glicerina 8,5 %p
Agua purificada 50,5 %p
Aroma c.s
Conservante c.s

Tras las pruebas organolépticas, la crema tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmético 14) Crema de base oleosa

Se utilizaron particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar una crema que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido. Las
particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la
preparacion.

Formulacion de crema de base oleosa

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizante (Ej. de Prod.1b) 5,0 %p
Ceresina 7,5 %p
Cera microcristalina 5,0 %p
Vaselina 33,0 %p
Parafina liquida 47,5 %p
Polietileno de bajo peso molecular 2,0 %p
Aroma c.s

Tras las pruebas organolépticas, la crema tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmético 15) Mascarilla

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar una mascarilla que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido.
Las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la
preparacion.

Formulacion de la mascarilla

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 5,0 %p
Talco 10,0 %p
Emulsién de acetato polivinilico 15,0 %p
Alcohol polivinilico 10,0 %p
Sorbitol 5,0 %p
PEG400 5,0 %p
Aceite de jojoba 2,9 %p
Escualeno 2,0 %p
Ester de acido monoestearico de polioxietilensorbitan 1,0 %p
Alcohol etilico 8,0 %p
Agua purificada 37,7 %p
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Aroma c.s

Conservante c.s
Tras las pruebas organolépticas, la mascarilla tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplo Cosmeético 16) Lapiz labial

Se utilizaron las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en el Ejemplo de
Produccién 1b para preparar un lapiz labial que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido.
Las particulas de titania recubiertas de silice con superficie hidrofobizada se dispersaron satisfactoriamente durante la
preparacion.

Formulacién del lapiz labial

Particulas de titania recubiertas de silice

con superficie hidrofobizada (Ej. de Prod. 1b) 4,5 %p
Aceite de ricino 30,0 %p
Ceresina 4,0 %p
Cera de candelilla 8,0 %p
Cera de carnauba 2,0 %p
Propilenglicol 1,0 %p
Glicerina 2,0 %p
Diglicérido isoestearico 40,0 %p
Eter de polioxietilen/polioxipropilen-2-tetradecilo 1,0 %p
Colorante rojo 2,5 %p
Agua purificada 5,0 %p
Aroma c.s Antioxidante
c.s

Tras las pruebas organolépticas, el lapiz labial tuvo una textura muy satisfactoria durante el uso.
(Ejemplos Cosméticos 17-20) Bases para prueba organoléptica

Se prepararon las bases que tienen la siguiente formulacion, de acuerdo con un método comun. Las sustancias
de prueba utilizadas fueron cuatro tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidas en los Ejemplos
de Produccién 1b-4b.

Formulacion de base para prueba organoléptica

Sustancia de prueba 6,0 %p
Talco tratado con silicona 18,0 %p
Mica tratada con silicona 39,0 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (rojo) 1,0 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (amarillo) 3,0 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (negro) 0,3 %p
Titania tratada con silicona 15,0 %p
Estearato de cinc 0,2 %p
Polvo de nylon 2,0 %p
Escualeno 4,0 %p
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Parafina solida 0,5 %p
Dimetilpolisiloxano 4,0 %p
Triisooctanoato de glicerina 5,0 %p
Mezcla de antioxidante 2,0 %p
Conservante c.s
Aroma c.s

Como mezcla antioxidante se utilizé una mezcla de B-caroteno al 5%, astaxantina al 5%, L-ascorbato-2-fosfato
de magnesio al 20%, L-ascorbato-2-fosfato de sodio al 10%, L-ascorbato-2-glucésido al 10%, 5,6-bencilideno L[1
ascorbato-2-fosfato al 10%, vitamina E natural al 10%, dl-a-tocoferol al 5%, éster de acido acético de dl-a-tocoferilo al
5%, dl-a-tocoferilfosfato de sodio al 5%, acido citrico al 5%, acido fosférico al 5% y epigalocatequina al 5%
(proporciones en porcentaje en peso).

(Ejemplos Cosméticos de Comparacion 5-8) Bases para prueba organoléptica

Las sustancias de prueba utilizadas fueron bases que tienen la misma formulacién que los Ejemplos Cosméticos
17-20, salvo que se hayan utilizado los cuatro tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidos en los
Ejemplos de Produccion 1a-4a.

(Prueba organoléptica)

La textura durante el uso de las bases preparadas en los Ejemplos Cosméticos 17-20 y los Ejemplos Cosméticos
de Comparacion 5-8 se evalué mediante una prueba organoléptica con 50 evaluadores femeninos entre 20 y 49. Se
asignd puntaje a la textura durante el uso de cada base por cada uno de los 50 evaluadores de acuerdo con la
siguiente escala:

Muy buena: 5
Buena: 3
Regular: 2
Mala: 1

Muy mala: 0

A continuacién, se sumaron los puntos de evaluacién de 50 evaluadores para determinar la textura durante el
uso en la siguiente escala de 5 niveles.

250-200: muy buena (++)
200-150: buena (+)

150-100: regular (+-)

100-50: mala )
50-0; muy mala (--)

Los resultados se muestran en la Tabla 8. La textura durante el uso de las bases que contienen las particulas de
6xido metalico recubiertas de silice de acuerdo con la invencion fueron todas muy buenas (++). Por otro lado, a las
bases que contienen las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice convencionales se les proporciond una
evaluacion de regular (+-).
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Tabla 8 Resultados de la prueba organoléptica

Muestra Particulas de 6xido metalico utilizadas Evaluacion
Ej. cosmético 17 Particulas de titania recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada(Ej. de Prod. 1b)
++
. » Particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice con superficie
Ej. cosmético 18 hidrofobizada (Ej. de Prod. 2b)
Particulas de 6xido de cerio recubiertas de silice con superficie ++
, . hidrofobizada (Ej. de Prod. 3b)
Ej. cosmético 19
Particulas de zirconia recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada (Ej. de Prod. 4b) A
Ej. cosmético 20 Particulas de titania recubiertas de silice (Ej. de Prod.1a)
Particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice (Ej. de Prod. .2a) **
Ej. cosm. de comp. 5 | priculas de oxido de cerio recubiertas de silice (Ej. de Prod. 3a) -
Ej. cosm. de comp. 6 | pticylas de zirconia recubiertas de silice (Ej. de Prod. 4a) *-
Ej. cosm. de comp. 7 -
Ej. cosm. de comp. 8
+-

Los ejemplos de produccion para éxidos metalicos recubiertos de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo
con la invencion se explicaran mas detalladamente a continuacion.

(Ejemplos Cosmeéticos 21-28)

Las particulas de titania recubiertas de silice se obtuvieron en las mismas condiciones que en el Ejemplo de
Produccién 1b, salvo que se hayan utilizado los alquilalcoxisilanos presentados en la Tabla 9 en lugar de
dimetildietoxisilano.

Tabla 9

Ejemplo Alquilalcoxisilano Tamafo de | Transmitancia | Impermeabilidad | Coeficiente
No. particula de luz de fricciéon
secundaria | Abs360/Abs530 dinamica de

um polvo

21 Dimetildimetoxisilano 1,5 2,9 + 0,48

22 Dietildietoxisilano 1,9 2,5 + 0,49

23 Difenildietoxisilano 1,9 24 + 0,50

24 Metiltrietoxisilano 1,9 2,3 + 0,50

25 Feniltrietoxisilano 1,6 25 + 0,50

26 Fenildietoxisilano 1,8 2,5 + 0,49

27 Metildietoxisilano 1,8 2,7 + 0,48

28 Metiletildimetoxisilano 1,9 2,8 + 0,49

(Ejemplos Cosmeéticos 29-36)

La superficie de las particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice obtenidas en los Ejemplos de Produccién
1a-5a se traté mediante un método seco. Especificamente, se colocaron 100 g de particulas de o6xido metalico
recubiertas de silice en un mezclador de agitacién Henschel (LFS-GS-1J, producto de Fukae Kogyo Co.) y los agentes
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hidrofobizantes enumerados en la Tabla 10 o sus soluciones se pulverizaron en una cantidad que corresponde al 10 %p
de las particulas de 6xido metalico mientras que se rotaba el mezclador a 3000 rpm para adherirlos uniformemente a las
superficies de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice, después de lo cual se llevé a cabo el secado a 800
105°C. Los resultados se muestran en la Tabla 10.

Tabla 10

Ejemplo | Particulas de Agente hidrofobizante Tamafio de | Transmitan | Impermeabili | Coeficient

No. 6xido metalico particula | cia de luz dad ede
(material de secundaria | A360/A530 friccion

partida) Mm dinamica

de polvo
29 Ej. de Prod. 1a |Dimetildiclorosilano 1,7 2,9 + 0,48
30 Ej. de Prod. 2a |Dimetildietoxisilano 2,3 2,5 + 0,49
31 Ej. de Prod. 3a |Hexametildisilazano 3,9 24 + 0,50
32 Ej. de Prod. 4a |Difenilpolisiloxano 29 23 + 0,50
33 Ej. de Prod. 5a |y-aminopropiltrietoxisilano 3,6 2,5 + 0,50
34 Ej. de Prod. 1a |Dimetilpolisiloxano 3,2 2,6 + 0,49
35 Ej. de Prod. 1a [Estearato de magnesio 3,5 2,5 + 0,50
36 Ej. de Prod. 1a |Viniltrimetoxisilano 3,0 2,6 + 0,51

(Ejemplos Cosmeéticos 37-39) Emulsiones de proteccién solar

Se prepararon emulsiones de proteccion solar que tienen la siguiente formulacion, mediante un método
establecido. Especificamente, se agregd polietilenglicol a agua purificada, y después de calentar hasta su disolucion, se
agrego la sustancia de prueba y Veegum y se utilizé un homomezclador para obtener una dispersién uniforme que se
mantuvo a 70°C (fase acuosa). Se agregaron los otros componentes y la mezcla se calenté hasta disolverse y se
mantuvo a 70°C (fase oleosa). Se agrego la fase oleosa a la fase acuosa y la mezcla se emulsioné y se disperso
uniformemente con homomezclador, y luego se enfrid hasta 35°C mientras se mezclaba. Las sustancias de prueba
utilizadas fueron los tres tipos de sol de 6xido metalico recubierto de silice preparados en los Ejemplos de Produccion 6(]
8, ajustadas hasta una porcion sdlida de 10%.

Formulacion de emulsion de proteccion solar

Sustancia de prueba 70,0 %p
Acido estearico 2,0 %p
Alcohol cetilico 1,0 %p
Vaselina 5,0 %p
Aceite de silicona 2,0 %p
Parafina liquida 10,0 %p
Ester de acido glicerinmonoestearico (autoemulsionante) 1,0 %p
Ester de acido monooleico de Polioxietileno (25 moles) 1,0 %p
Polietilenglicol 1500 5,0 %p
Veegum 0,5 %p
Agua purificada 2,2 %p
Aroma 0,1 %p
Conservante 0,2 %p
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(Prueba organoléptica)

La textura durante el uso y la textura transparente terminada de las emulsiones de proteccién solar preparadas
en los ejemplos cosméticos 37-39 se evaluaron mediante una prueba organoléptica con 50 evaluadores femeninos entre
las edades de 20 y 49. Se asigno puntaje a la textura durante el uso de cada emulsién de proteccién solar por parte de
cada uno de los 50 evaluadores de acuerdo con la siguiente escala:

Muy buena: 5
Buena: 3
Regular: 2
Mala: 1

Muy mala: 0

A continuacién, se sumaron los puntos de evaluacion de los 50 evaluadores para determinar la textura durante el
uso sobre la siguiente escala de 5 niveles.

250-200: muy buena (++)
200-150: buena (+)
150-100: regular (+-)
100-50: mala (-)

50-0: muy mala (--)

Los resultados se muestran en la Tabla 11. La textura durante el uso y la textura transparente de las emulsiones
de proteccion solar que contienen las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice de acuerdo con la
invencioén fueron todas muy buenas (++). Por otro lado, a las emulsiones de proteccién solar que contienen el polvo de
6xido metalico recubierto de silice convencional se les proporciond una evaluacion de muy buena (++) o buena (+) para
la textura durante el uso pero una evaluacion de regular (+-) o buena (+) para la textura de transparencia.

Las emulsiones de proteccion solar que contienen las soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de
silice de acuerdo con la invenciéon exhiben claramente una textura transparente particularmente mejorada en
comparacion con emulsiones solares que contienen polvo de éxido metalico recubierto de silice convencional.

Tabla 11 Resultados de la prueba organoléptica (emulsiones de proteccion solar)

Ejemplo cosmético

Textura durante el uso

Textura transparente

Ejemplo cosmético 37
Ejemplo cosmético 38

Ejemplo cosmético 39

Muy buena (++)
Muy buena (++)

Muy buena (++)

Muy buena (++)
Muy buena (++)

Muy buena (++)

(Ejemplos cosméticos 40-41) Bases

Las bases se prepararon con la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido. Las sustancias de
prueba utilizadas también fueron los dos tipos de particulas de éxido metalico recubiertas de silice derivadas de soles

de 6xido metalico de silice obtenidos en los Ejemplos de Produccién 16 y 17.

Formulacion de base

Sustancia de prueba 15,0 %p
Mica 15,0 %p
Talco 10,0 %p
Flor de cinc 15,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 1,5 %p
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Oxido de hierro (amarillo) 3,4 %p
Glicerina 10,0 %p
Agua purificada 30,0 %p
Aroma 0,1 %p

(Prueba organoléptica)

La textura durante el uso y la textura transparente final de las bases preparadas en los ejemplos cosméticos 40 y
41 se evaluaron mediante una prueba organoléptica del modo descrito anteriormente.

Los resultados se muestran en la Tabla 12. La textura durante el uso y la textura transparente de las bases que
contienen los polvos de oOxido metalico derivados de sol de oxido metalico recubierto de silice de acuerdo con la
invencion fueron todos muy buenos (++). Por otro lado, a las bases que contienen los polvos de é6xido metalico
recubiertos de silice convencional se les proporcioné una evaluacion de muy buena (++) o buena (+) para la textura
durante el uso pero una evaluacion de regular (+-) o buena (+) para la textura transparente.

Las bases que contienen las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice derivadas de sol de éxido metalico
recubierto de silice de acuerdo con la invencién exhiben claramente una textura transparente particularmente mejorada
en comparacion con las bases que contienen polvo de 6xido metalico recubierto de silice.

Tabla 12 Resultados de la prueba organoléptica (bases)

Ejemplo cosmético Textura durante el uso Textura transparente
Ejemplo cosmético 40 muy buena (++) muy buena (++)
Ejemplo cosmético 40 muy buena (++) muy buena (++)

(Ejemplos cosméticos 42-45) Bases (no pertenecen al alcance de la presente invencion)

Las bases se prepararon con la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido. Cada una de las
soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice utilizadas fueron uno de los cuatros tipos de polvos de
o6xido metalico recubiertos de silice derivados de sol de éxido metalico recubierto de silice obtenidos en los Ejemplos de
Produccién 17-20.

Formulacion de base

Polvo de titania derivada de sol recubierto de silice (Ej. de Prod. 16) 10,0 %p
Particulas de 6xido metélico recubiertas de silice derivadas de sol de 6xido metalico

recubierto de silice 5,0 %p
Mica 15,0 %p
Talco 10,0 %p
Flor de cinc 15,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 1,5 %p
Oxido de hierro (amarillo) 3,5 %p
Glicerina 10,0 %p
Agua purificada 29,9 %p
Aroma 0,1 %p

Tras las pruebas organolépticas de las bases anteriores, todas las bases exhibieron una muy buena textura
durante el uso y una muy buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 46) Agua cosmética (no pertenece al alcance de la presente invencion)
Se prepar6 agua cosmética con la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido.

Formulacién de agua cosmética
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Sol de 6xido de cinc recubierto de silice (Ej. de Prod. 7) 30,0 %p
Alcohol etilico 39,6 %p
1-3-butilenglicol 9,5 %p
Aceite de ricino 4,9 %p
Metilparabeno 0,2 %p
Agua purificada 15,8 %p

Tras las pruebas organolépticas del agua cosmética anterior, se recibié una evaluacién de buena textura durante
el uso y una buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 47) Emulsion (no pertenece al alcance de la presente invencion)
Se preparé una emulsién que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido

Formulacién de emulsion

Sol de titania recubierto de silice (Ej. de Prod. 6) 30,0 %p
Aceite de palta 11,0 %p
Alcohol behenilico 0,6 %p
Acido estearico 0,4 %p
Ester de acido graso de glicerina 0,9 %p
Ester de acido graso de polioxietilensorbitan 1,1 %p
Eter polioxietilenalquilo 0,4 %p
1-3-butilenglicol 10,1 %p
Metilparabeno 0,2 %p
Aroma 0,4 %p
Agua purificada 44,9 %p

Tras las pruebas organolépticas de la emulsién anterior, se recibié una evaluacion de muy buena textura durante
el uso y una muy buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 48) Crema (no pertenece al alcance la presente invencion)
Se preparoé una crema que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido.

Formulacion de la crema

Sol de 6xido de cerio recubierto de silice (Ej. de Prod. 8) 35,0 %p
Escualeno 11,1 %p
Acido estearico 7,8 %p
Alcohol estearilico 6,0 %p
Cera de abejas 1,9 %p
Monoestearato de propilenglicol 3,1 %p
Eter cetilico de polioxietileno 1,1 %p
1-3-butilenglicol 11,9 %p
Metilparabeno 0,2 %p
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Aroma 0,4 %p
Agua purificada 12,5 %p

Tras las pruebas organolépticas de la crema anterior, se recibié una evaluacion de buena textura durante el uso
y una muy buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 49) Crema (no pertenece al alcance de la presente invencion)

Se preparo una crema que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido.

Formulacion de la crema

Sol de 6xido de cinc recubierto de silice (Ej. de Prod. 7) 35,0 %p
Escualeno 15,2 %p
Acido estearico 7.8 %p
Alcohol estearilico 6,0 %p
Cera de abejas 1,9 %p
Monoestearato de propilenglicol 3,1 %p
Eter cetilico de polioxietileno 1,1 %p
1-3-butilenglicol 11,9 %p
Metilparabeno 0,2 %p
Aroma 0,4 %p
Agua purificada 10,4 %p

Tras las pruebas organolépticas de la crema anterior, se recibié una evaluacion de una muy buena textura
durante el uso y una muy buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 50) Crema (no pertenece al alcance de la presente invencion)
Se preparo una crema que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido.

Formulacion de la crema

Sol de 6xido de zirconia recubierto de silice (Ej. de Prod. 9) 15,0 %p
Escualeno 40,0 %p
Diisoestearato de glicerilo 3,0 %p
Oxibenceno 3,0 %p
Montmorillonita modificada organica 1,5 %p
1-3-butilenglicol 5,0 %p
Octil p-metoxicinamato 5,0 %p
4-tercbutil-4’-metoxidibenzoilmetano 1,0 %p
Metilparabeno 0,2 %p
Aroma 0,4 %p
Agua purificada 25,9 %p

Tras las pruebas organolépticas de la crema anterior, se recibié una evaluacion de una muy buena textura
durante el uso y textura transparente.
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(Ejemplo cosmético 51) Mascarilla (no pertenece al alcance de la presente invencion)

Se prepar6 una mascarilla que tiene la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido, utilizando
el polvo de titania derivado de sol de titania recubierto de silice obtenido en el Ejemplo de Producciéon 16 como la
sustancia de prueba.

Formulacion de la mascarilla

Sustancia de prueba 7,0 %p
Alcohol polivinilico 14,5 %p
Sodio de carboximetilcelulosa 4,8 %p
1-3-butilenglicol 2,9 %p
Alcohol etilico 10,0 %p
Metilparabeno 0,1 %p
Agua purificada 60,7 %p

Tras las pruebas organolépticas de la mascarilla anterior, se recibié una evaluacién de buena textura durante el
uso y textura transparente.

(Ejemplo cosmético 52) Lapiz labial (no pertenece al alcance de la presente invencion)

Se prepar6 un lapiz labial que tiene la siguiente formulacion, de acuerdo con un método establecido, utilizando
como sustancia de prueba, el sol de 6xido de cinc recubierto de silice con superficie hidrofobizada del Ejemplo de
Produccion 7, con aceite de silicona sustituido como medio.

Formulacion del lapiz labial

Sustancia de prueba 30,0 %p
Aceite de ricino 18,3 %p
Alcohol hexadecilico 25,2 %p
Lanolina 3,9 %p
Cera de abejas 4,8 %p
Ozoquerita 3,4 %p
Cera de candelilla 6,2 %p
Cera de carnauba 2,1 %p
Metilparabeno 0,1 %p
Pigmento rojo 4,8 %p
Aroma 0,1 %p
Agua purificada 1,1 %p

Tras las pruebas organolépticas del lapiz labial anterior, se recibié una evaluacién de una muy buena textura
durante el uso y textura transparente.

(Ejemplos cosméticos 53-57) Base de combinacion

Se prepararon bases de combinacion que tienen la siguiente formulacion y de acuerdo con un método
establecido, utilizando como las sustancias de prueba, los cinco tipos de particulas de 6xido metalico recubiertas de
silice derivadas de sol de 6xido metélico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en los Ejemplos de
Produccién 21-25. Todas las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice se dispersaron satisfactoriamente durante
la preparacion.
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Formulacion de base de combinacion

Sustancia de prueba 6,0 %p
Talco tratado con silicona 19,0 %p
Mica tratada con silicona 39,6 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (rojo) 1,0 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (amarillo) 3,0 %p
Oxido de hierro tratado con silicona (negro) 0,3 %p
Titania tratada con silicona 15,0 %p
Estearato de cinc 0,2 %p
Polvo de nylon 2,0 %p
Escualeno 4,0 %p
Parafina sdlida 0,5 %p
Dimetilpolisiloxano 4,0 %p
Triisoctanoato de glicerina 5,0 %p
Antioxidante 0,2 %p
Conservante 0,1 %p
Aroma 0,1 %p

La textura durante el uso y la textura transparente de las bases de combinacién preparadas en los ejemplos
cosméticos 53-57 se evaluaron mediante prueba organoléptica. Los resultados se muestran en la Tabla 13. Se
demostré que las bases que comprenden particulas de 6xido metalico recubiertas de silice derivadas de sol de éxido
metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con la invencion exhiben todas una muy buena
textura durante el uso y una muy buena textura transparente.

Tabla 13 Resultados de la prueba organoléptica

(bases de combinacion)

Ejemplo cosmético Textura durante el uso Textura transparente
Ejemplo cosmético 53 muy buena (++) muy buena (++)
Ejemplo cosmético 54 muy buena (++) muy buena (++)
Ejemplo cosmético 55 muy buena (++) muy buena (++)
Ejemplo cosmético 56 muy buena (++) muy buena (++)
Ejemplo cosmético 57 muy buena (++) muy buena (++)

(Ejemplo cosmético 58) Bases

Se prepararon las bases que tienen la siguiente formulacién, de acuerdo con un método establecido. Se
utilizaron los cuatro tipos de soluciones coloidales de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada
obtenidos en los Ejemplos de Produccién 17-20 como las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice derivadas de
sol de 6xido de cinc y de sol de titania recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidas en cada uno de los
Ejemplos de Produccion 21 y 22. Todas las particulas de titania recubiertas de silice y las particulas de 6xido de cinc
recubiertas de silice se dispersaron satisfactoriamente durante la preparaciéon
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Formulacion de la base

Particulas de titania recubiertas de silice derivadas de sol de titania recubierto de silice con

superficie hidrogenizada (Ej. de Prod. 21) 10,0 %p
Particulas de 6xido de cinc recubiertas de silice derivadas de sol de 6xido de cinc recubierto

de silice con superficie hidrogenizada (Ej. de Prod. 22) 5,0 %p
Talco 17,5 %p
Caolina 15,0 %p
Flor de cinc 15,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 1,0 %p
Oxido de hierro (amarillo) 3,0 %p
Oxido de hierro (negro) 0,2 %p
Parafina sdlida 3,0 %p
Cera microcristalina 6,0 %p
Cera de abejas 2,0 %p
Vaselina 12,0 %p
Acetato de lanolina 1,0 %p
Escualeno 6,0 %p
Palmitato de isopropilo 18,0 %p
Antioxidante 0,2 %p
Aroma 0,1 %p

Tras las pruebas organolépticas de las bases anteriores, todas las bases recibieron una evaluacion de una muy
buena textura y una muy buena textura transparente.

(Ejemplo cosmético 59) Base de emulsiéon de agua/aceite
Se preparé una base de emulsién de agua/aceite con la siguiente férmula, de acuerdo con un método
establecido utilizando el sol de titania recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenida en el Ejemplo de

Produccion 11.

Formulacién de la base de emulsién de agua/aceite

Sol de titania recubierto de silice con superficie hidrofobizada (Ej. de

Prod. 11)

47,5 %p
Sericita 5,4 %p
Caolina 4,0 %p
Oxido de hierro (rojo) 0,4 %p
Oxido de hierro (negro) 0,2 %p
Oxido de hierro (amarillo) 0,8 %p
Parafina liquida 5,0 %p
Decametilciclopentanodioxano 12,0 %p
Dimetilpolisiloxano modificado por polioxietileno 4,0 %p
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1,3-butilenglicol 5,0 %p
Agua purificada 13,3 %p
Agente de dispersion 0,1 %p
Estabilizante 2,0 %p
Conservante 0,2 %p
Aroma 0,1 %p

Tras las pruebas organolépticas de la formulacién anterior, se recibié una evaluacion de una muy buena textura durante
el uso y una muy buena textura transparente.

Aplicabilidad industrial

De acuerdo con la presente invencion se proporcionan materiales cosméticos que comprenden particulas de
o6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada obtenidas utilizando un agente hidrofobizante para el
tratamiento de la superficie de las particulas de éxido metalico recubiertas con una pelicula de silice que tiene un
espesor de 0,1-100 nm, en las cuales la relacion de las intensidades de los picos del espectro de absorcién infrarroja a
1150-1250 cm’™ y 1000-1100 cm’” (1 =l4/12: donde | 4 es la intensidad del pico de absorcion a 1150-1250 cm-'el2esla
intensidad del pico de absorcion a 1000-1100 cm'1) es 0,2 o mas, y el indice refractivo es 1,435 0 mas, y que tienen
una actividad fotocatalitica de no mas de 60 Pa/min como se midi6 mediante el método de autooxidacion de tetralina.
Dichos materiales cosméticos exhiben dispersion satisfactoria de las particulas de 6xido metalico en bases cosméticas,
una funcién de alta deteccién ultravioleta, una textura muy transparente para terminacidon cosmética y excelente
capacidad de almacenamiento y, por lo tanto, son utiles como materiales cosméticos practicos. La presente invencion
también proporciona un proceso de produccion econdmico para el sol de 6xido metalico recubierto de silice, y también
proporciona sol de 6xido metalico con mejores propiedades de dispersién y transparencia que estan recubiertas con
peliculas de silice densas y practicas, asi como también los materiales cosméticos con deteccion ultravioleta con una
textura particularmente excelente en los cuales las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice se dispersan
satisfactoriamente.
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REIVINDICACIONES

1. Un material cosmético que comprende particulas de 6xido metdlico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada en el cual la reIaC|on | de las intensidades de los picos de absorcion del espectro de absorcidon |nfrarrOJa a
1150-1250 cm’™ y 1000-1100 cm’ (I = l4/l2: donde I1 es la intensidad del pico de absorcién a 1150-1250 cm' el2esla
intensidad del pico de absorcion a 1000-1100 cm” ) es 0,2 o mas y el indice refractivo es 1,435 o mas, caracterizado
porque las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada pueden obtenerse mediante
tratamiento adicional de las particulas de éxido metalico recubiertas con una pelicula de silice con un agente
hidrofobizante, mediante el cual se hidrofobiza la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas con una
pelicula de silice.

2. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque comprende particulas de
6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada con un espesor de pelicula de silice de 0,1-100 nm, y
una actividad fotocatalitica de no mas de 60 Pa/min como se mide mediante el método de autooxidacion de tetralina.

3. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque el agente
hidrofobizante es uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del grupo que consiste en los aceites de silicona,
alcoxisilanos organicos y sales de acido graso superiores.

4. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicaciéon 1 o 3, caracterizado porque comprende particulas
de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada con una actividad fotocatalitica de no mas de 60
Pa/min como se mide mediante el método de autooxidacion de tetralina.

5. Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque
las particulas de éxido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada tienen un tamano de particula primaria
de 5-500 nm y un tamafio de particula primaria de 0,5-10 ym.

6. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque el tamafio de particula
primaria de las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada es 5-120 nm y el espesor
de la pelicula de silice es 0,5-25 nm.

7. Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque
el 6xido metalico es uno o mas 6xidos metalicos seleccionados del grupo que consiste en 6xido de titanio, éxido de cinc,
6xido de cerio, 6xido de zirconia y 6xido de hierro.

8. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacion 7, en el cual el éxido metalico es 6xido de
titanio.

9. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacion 7, en el cual el 6xido metalico es 6xido de cinc.

10. Un material cosmético de acuerdo con la reivindicacién 7, en el cual el 6éxido metalico es 6xido de
cerio.

11. Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10 caracterizado porque

comprende un antioxidante ademas de particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada.

12. Un material cosmético de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado porque
comprende un absorbente ultravioleta de base organica ademas de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice
con superficie hidrofobizada.

13. Un proceso para producir particulas de o6xido metdlico recubiertas de silice con superficie
hidrofobizada depositando selectivamente silice sobre la superficie de las particulas de 6xido metélico, caracterizado
porque el proceso comprende poner en contacto las particulas de 6xido metalico con una composicion formadora de
recubrimiento de silice que contiene a) acido silicico o un precursor productor de acido silicico, b) agua, c) un alcali y d)
un disolvente organico, con una relaciéon de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio
en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro para depositar selectivamente sobre la superficie de las particulas de 6xido
metalico, y también tratar la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice obtenidas con un agente
hidrofobizante.

14. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13, caracterizado porque el agente hidrofobizante utilizado
para el tratamiento de superficie con agente hidrofobizante es uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del
grupo que consiste en aceites de silicona, alcoxisilanos organicos y acidos grasos superiores.

15. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 13 o 14, caracterizado porque el agente hidrofobizante es
un alquilalcoxisilano representado por la siguiente formula [1]:

Formula [1] : Ry (R2) nSiXs-n donde R1 es un grupo alquilo de 1-3 carbonos o fenilo, R2 es un atomo de hidrégeno,
grupo alquilo de 1-3 carbonos o fenilo, X es un grupo alcoxilo de 1-4 carbonos y n es un nimero entero de 1-2.

43



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2358246 T3

16. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 13 a 15, en el cual un alquilalcoxisilano
se utiliza para el tratamiento de superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice, caracterizandose el
procedimiento porque después de poner en contacto las particulas de éxido metalico con la composicion formadora de
recubrimiento de silice, se agrega el alquilalcoxisilano para realizar una composicion con una relacién de
agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de 0,0001-5 moles/litro
derivado de alquilalcoxisilano, y la superficie de las particulas de 6xido metélico recubiertas de silice se trata con un
producto de la reaccién del alquilalcoxisilano, para lograr continuamente un tratamiento de superficie con el
recubrimiento de silice y alquilalcoxisilano.

17.  Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 13 a 16, caracterizado porque el alcali es al
menos uno seleccionado de entre amoniaco, carbonato de amonio, bicarbonato de amonio, formato de amonio y
acetato de amonio.

18. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 13 a 17, caracterizado porque el
disolvente organico es al menos uno seleccionado de entre metanol, etanol, propanol, pentanol, tetrahidrofurano, 1,4(]
dioxano y acetona.

19. Un proceso para producir un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada, que
comprende combinar a) un sol de 6xido metalico producido por hidrdlisis, b) acido silicico o un precursor productor de
acido silicico, c) un alcali, d) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, €) agua, sin importar el orden,
para una relacion de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de
0,0001-5 moles/litro después de combinar y depositar silice sobre la superficie de las particulas de sol de 6xido metalico
para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de 6xido metalico recubierto de silice, caracterizado porque
luego se trata la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con un agente hidrofobizante.

20. Un proceso para producir un sol de 6xido metdlico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de
acuerdo con la reivindicacion 19, caracterizado porque se agrega a) un sol de 6xido metalico producido por hidrdlisis a
una mezcla de a) un alcali, b) un disolvente organico y c) agua, agregando luego una mezcla que comprende €) acido
silicico o un precursor productor de acido silicico, f) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, g) agua,
para una relacion de agua/disolvente organico en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el intervalo de
0,0001-5 molesl/litro después de la adicién, y se deposita silice sobre la superficie de las particulas de sol de 6xido
metalico para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de éxido metalico recubierto de silice, y tratando luego
la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con un agente hidrofobizante.

21. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 19 o 20, caracterizado porque el agente hidrofobizante es
uno o mas agentes hidrofobizantes seleccionados del grupo que consiste en aceites de silicona, alcoxisilanos organicos
y sales de acidos grasos superiores.

22. Un proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 19 a 21, caracterizado porque el alcoxisilano
organico es un alquilalcoxisilano representado por la siguiente formula estructural:

R1 (Rz)nSiX3-n

donde R+ es un grupo alquilo de 1-4 carbonos o fenilo, Rz es un atomo de hidrégeno, un grupo alquilo de 1-4 carbonos o
fenilo, X es un grupo alcoxilo de 1-4 carbonos y n es un nimero entero de 0-2.

23. Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada que puede obtenerse mediante un
proceso que comprende combinar a) un sol de 6xido metalico producido por hidrdlisis, b) acido silicico o un acido
precursor productor de acido silicico, c) un alcali, d) un disolvente organico y, en caso de que sea necesario, ) agua,
sin importar el orden, para una relacion de agua/disolvente en el intervalo de 0,1-10 y un contenido de silicio en el
intervalo de 0,0001-5 moles/litro después de combinar y depositar silice sobre la superficie de las particulas de 6xido
metalico del sol para formar una pelicula de silice, fabricando asi un sol de 6xido metalico recubierto de silice, y tratando
luego la superficie de las particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con un agente hidrofobizante.

24. Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con la reivindicacién 23,
caracterizado porque la pelicula de silice, la relacion | de las intensidades de los picos de absorcion del espectro de
absorcion infrarroja a 1150-1250 cm’” y 1000-1100 cm’” (I = l4/Iz: donde | es la intensidad del pico maximo de absorcién
a 1150-1250 cm™' e I, es la intensidad del pico maximo de absorcién a 1000-1100 cm'1) es 0,2 o mas, y el indice
refractivo es 1,435 o mas.

25. Un sol de o6xido metdlico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con las
reivindicaciones 23 o 24, caracterizado porque el espesor de la pelicula de silice que recubre la superficie de las
particulas de 6xido metalico es 0,1-25 nm.

26. Un sol de 6xido metalico recubierto de silice con superficie hidrofobizada de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones 23 a 25, caracterizado porque el tamafio de particula primaria promedio de las particulas de
6xido metalico es 1-100 nm.
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27. Particulas de 6xido metalico recubiertas de silice con superficie hidrofobizada derivadas de sol de
6xido metadlico recubierto de silice con superficie hidrofobizada obtenidas mediante separacion de sélidos/liquidos,
secado y, en caso de que sea necesario, pulverizacion de un sol de éxido metalico recubierto de silice con superficie
hidrofobizada de acuerdo con la reivindicacion 23.

45



	Primera Página

	Descripción

	Reivindicaciones




