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DESCRIPCION
Composicion emulsionada de proteccion frente a UV que comprende 6xido de zinc tratado en superficie
Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a una composicion cosmética emulsionada que tiene un alto efecto protector frente a
UV, excelente estabilidad a largo plazo, y una excelente sensacion tras la aplicacion.

Antecedentes de la invencion

Recientemente, se ha sefialado que los rayos ultravioleta en la regiéon UV-A (320 a 400 nm) penetran de manera
profunda en la piel, volviéndose el principal factor causante del fotoenvejecimiento y el cancer de piel. En vista de
esto, también ha aumentado la demanda de cosméticos con un efecto protector frente a UV en la region UV-A.

De manera convencional, se han usado polvos inorganicos tales como didxido de titanio y 6xido de zinc para la
proteccion frente a los rayos ultravioleta. Entre ellos, el 6xido de zinc se ha usado recientemente con frecuencia en
cosmeéticos debido a su capacidad de proteccion relativamente alta frente a no solo la region UV-B (290 nm a 320 nm)
sino también a la region UV-A.

Con el fin de aumentar el efecto protector frente a UV, se usan particulas de 6xido de zinc finas que tienen un
diametro de particula promedio de 0,1 um o menos. Sin embargo, estas particulas de 6xido de zinc finas son
propensas a la agregacion, dando como resultado una mala dispersabilidad, y cuando se combinan en grandes
cantidades, el cosmético resultante tiene una mala capacidad para extenderse, creando manchas blancas poco
naturales. Por estas razones, las particulas de 6xido de zinc finas anteriores no son practicas en cuanto al uso.

Con el fin de resolver el problema mencionado anteriormente, por ejemplo, se propone una composiciéon cosmética de
proteccion solar estable que tiene una excelente dispersabilidad de polvo, un alto efecto protector frente a UV,
transparencia favorable, y una sensacion favorable tras la aplicacion obtenida usando un polvo producido sometiendo
las particulas de 6xido de zinc finas de 0,1 um o menos a tratamiento de la superficie con anhidrido silicico y luego a
tratamiento con silicona, y polisiloxano modificado con polioxialquileno especifico (remitase al documento de patente
1). Sin embargo, la composicion cosmética de proteccion solar anterior no tiene una capacidad para extenderse lo
suficientemente uniforme, dando como resultado una mala sensacion tras la aplicacion, y tiene una resistencia
insuficiente al sudor y al agua del medio externo. Por tanto, no es satisfactoria desde el punto de vista de la
durabilidad cosmeética.

Ademas, se propone un agente externo de la piel en el que la transparencia y el efecto protector frente a UV se
mejoran usando polvo escamoso de 6xido de zinc (remitase al documento de patente 2). Sin embargo, tal agente
externo de la piel tiene una mala dispersabilidad y no es satisfactorio en cuanto a manchas blancas poco naturales
resultantes de la combinacion del polvo y también la sensacion tras la aplicacion.

Como solucién al problema mencionado anteriormente, por ejemplo, se propone una composicidon cosmética que tiene
una excelente sensacion al tacto, alta transparencia, y una excelente capacidad de proteccion frente a los rayos
ultravioleta obtenida usando polvo escamoso de 6xido de zinc que tiene un diametro de particula promedio de 0,1 a 1
um y particulas de 6xido de metal finas que tienen un diametro de particula promedio de 0,001 a 0,1 um en una
relacion especifica (remitase al documento de patente 3).

Ademas, se propone una composicion cosmética que tiene alta transparencia y un alto efecto protector frente a UV
que se extiende bien sobre la piel obtenida usando polvo escamoso de 6xido de zinc que tiene un diametro de

particula promedio de 0,1 a 1 um y particulas de diéxido de titanio finas de tipo husillo o tipo aguja que tienen un eje
menor de 0,05 a 0,1 um y un eje mayor de 0,01 a 0,5 um (remitase al documento de patente 4).

Ademas, se propone una composicion cosmética emulsionada de agua en aceite que tiene una excelente sensacion
tras la aplicacion y una excelente durabilidad obtenida usando polvo escamoso de zinc que tiene un diametro de
particula promedio de 0,1 a 1 um, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacién de aspecto
promedio de 3 o mas, una silicona modificada con éter, y un aceite de silicona (remitase al documento de patente 5).
Documentos de la técnica anterior

Documentos de patentes

Documento de patente 1 JP-A-2001-58934

Documento de patente 2 JP-B-3073887
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Documento de patente 3 JP-B-3964780
Documento de patente 4 JP-A-11-35440
Documento de patente 5 JP-B-2578037

El documento EP 317 272 describe particulas de 6xido de zinc finas que tienen un diametro de particula promedio de
0,1 a 1 micrémetro, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 micrémetros y una relacién laminar media (relacién
de aspecto) de al menos 3. Son utiles como componentes para una composicion de uso externo que contiene un
medicamento o cosmético.

El documento US 2004/071956 se refiere a una particula compuesta de polimero que tiene una excepcional
estabilidad de combinacién incluso en un cosmético de emulsién de A/A, un efecto de proteccidn ultravioleta altamente
eficaz y una buena sensacioén durante su uso. La particula contiene preferiblemente un éxido de metal recubierto con
un compuesto de fluor y/o silicona y tiene un diametro de particula promedio de 1 um o menos, en la que la particula
compuesta de polimero se obtiene polimerizando un agente de reticulacion con un monémero de vinilo especifico
contenido en una relacion determinada.

El documento JP 2000-297005 se refiere a un cosmético obtenido incluyendo un polvo de 6xido de zinc de tipo
supresor de la actividad que se obtiene triturando un polvo de 6xido de zinc formado recubriendo un 6xido inorganico
junto con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo alquilo 60-20C y es reactivo al 6xido inorganico
mediante una trituradora de tipo de medio hiumedo y haciendo reaccionar el éxido inorganico con el compuesto de
silano o silazano.

El documento EP2027847 (A1) se refiere a un cosmético de proteccion solar que comprende un derivado de
benzotriazol representado por una determinada férmula (1) y polvo de 6xido de metal cuya superficie se trata con un
alquilalcoxilsilano.

Sumario de la invenciéon

La presente invencion proporciona una composicion cosmética emulsionada caracterizada por contener un polvo que
se produce sometiendo un polvo de 6xido de zinc (A) que tiene un diametro de particula promedio de 0,1 @ 1 um, un
grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacion de aspecto promedio de 3 o mas a tratamiento de la
superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo C120y que tiene reactividad
con un oxido inorganico.

Por tanto, en un primer aspecto, la presente invencion se refiere a una composicidon cosmética emulsionada de agua
en aceite que comprende un polvo que se produce sometiendo un polvo de éxido de zinc (A) que tiene un diametro de
particula promedio de 0,1 a 1 um, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacién de aspecto
promedio de 3 o mas a tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo
fluoroalquilo o alquilo C1.20y que tiene reactividad con un éxido inorganico,

comprendiendo la composicion ademas un polvo de 6xido de zinc (B) que tiene un diametro de particula promedio de
0,01 a 1 um y una relacion de aspecto promedio de menos de 3, en la que la relacién de peso de (A) con respecto a
(B), (A/B), es de 1/2 a 10/1,

y una silicona modificada con poliéter (C).

Un segundo aspecto de la presente invencion se refiere a una composicion cosmética emulsionada de aceite en agua
que comprende un polvo que se produce sometiendo un polvo de 6xido de zinc (A) que tiene un diametro de particula
promedio de 0,1 a 1 um, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacién de aspecto promedio de 3 o
mas a tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo C4.
20y que tiene reactividad con un 6xido inorganico,

comprendiendo la composicion ademas un polvo de 6xido de zinc (B) que tiene un diametro de particula promedio de
0,01 a 1 um y una relacion de aspecto promedio de menos de 3, en la que la relacién de peso de (A) con respecto a
(B), (A/B), es de 1/2 a 10/1.

Para el polvo de 6xido de zinc (A), del primer y segundo aspecto, el diametro de particula promedio se obtiene como
el promedio aritmético del eje mayor y el eje menor de 20 particulas arbitrarias presentes en un campo visual arbitrario
en una micrografia electronica de transmision, el grosor de particula promedio se obtiene mediante la media aritmética
del grosor medido de todas las particulas que tienen un grosor medible en el campo visual en la micrografia
electrénica de transmision; y la relacion de aspecto promedio se obtiene mediante (el diametro de particula promedio)
/ (el grosor de particula promedio), y redondeando el valor resultante al nimero entero mas cercano.
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Efectos de la invencion

La composicién cosmética emulsionada de la presente invencién no solo tiene una alta transparencia y un alto efecto
protector frente a UV sino también una estabilidad a largo plazo favorable. Ademas, no da sensacién pegajosa sino
que tiene una sensacion de hidratacion, y tiene una excelente sensacion tras la aplicacion.

Breve descripcion de los dibujos

[Figura 1] La figura 1 es una imagen de microscopio electrénico de barrido de la pelicula de recubrimiento del polvo
escamoso de 6xido de zinc sometido a tratamiento de la superficie con alquilsilano (octiltrietoxisilano) obtenido en el
ejemplo de produccion 2.

[Figura 2] La figura 2 es una imagen de microscopio electrénico de barrido de la pelicula de recubrimiento del polvo
escamoso de 6xido de zinc sometido a tratamiento de la superficie con silicona (metilhidrogenopolisiloxano) obtenido
en el ejemplo de produccion 3.

Realizaciones para llevar a cabo la invencion

Sin embargo, la composicién cosmética que contiene polvo mencionada anteriormente descrita en los documentos de
patentes 3 y 4 es eficaz para obtener un efecto protector frente a UV mientras se conserva un cierto grado de
transparencia, pero un problema del mismo es que cuando se prepara como composicion cosmética emulsionada, los
productos resultantes tienen una mala estabilidad a largo plazo.

Ademas, en el documento de patente 5, mientras que la composicion cosmética emulsionada de agua en aceite logra
un determinado grado de capacidad para extenderse de manera uniforme, muestra gradualmente una capacidad para
extenderse reducida ya que los componentes volatiles de la composicién cosmética emulsionada se volatilizan y se
forma una pelicula cosmética, que a veces provoca una dificultad repentina para extenderse durante la aplicacion de
la composicidon cosmética. Ademas, esta composicidon cosmética tampoco es satisfactoria en cuanto a estabilidad a
largo plazo.

Por consiguiente, un objeto de la presente invencion es proporcionar una composicién cosmética emulsionada con un
excelente efecto protector frente a UV, sensacion de transparencia, sensacion tras la aplicacion, y estabilidad a largo
plazo.

Los presentes inventores realizaron una investigacion exhaustiva con el fin de lograr el objeto mencionado
anteriormente. Como resultado, hallaron que una composicidon cosmética emulsionada que tiene no solo una alta
transparencia y un alto efecto protector frente a UV sino también una excelente estabilidad a largo plazo y una
excelente sensacion tras la aplicacion se obtiene usando un polvo que se produce sometiendo un polvo de 6xido de
zinc que tiene un diametro de particula promedio de 0,1 a 1 um, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y
una relacién de aspecto promedio de 3 0 mas a tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano
que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo C120 y que tiene reactividad con un 6xido inorganico.

A continuacioén en el presente documento, se describira la composicion de la presente invencién en detalle.

El polvo (A) usado en la presente invenciéon es un polvo que se produce sometiendo un polvo de 6xido de zinc que
tiene un diametro de particula promedio de 0,1 a 1 um, un grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una
relacion de aspecto promedio de 3 o mas (a continuacion en el presente documento, denominado polvo escamoso de
oxido de zinc) a tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo alquilo C1.20 y
que tiene reactividad con un éxido inorganico.

En este caso, el promedio aritmético del eje mayor y el eje menor de 20 particulas arbitrarias presentes en un campo
visual arbitrario en una micrografia electrénica de transmision se consideré como el diametro de particula promedio. El
grosor de particula promedio se obtuvo mediante la media aritmética del grosor medido de todas las particulas que
tienen un grosor medible en el campo visual en la micrografia electronica de transmision. La relacion de aspecto
promedio se obtuvo mediante (el diametro de particula promedio) / (el grosor de particula promedio), y se redondeo el
valor resultante hasta el niumero entero mas préximo.

En cuanto a la forma del polvo escamoso de 6xido de zinc usado en la presente invencion, el diametro de particula
promedio es de 0,1 a 1 um, preferiblemente de 0,1 a 0,8 um, y mas preferiblemente de 0,2 a 0,7 um. Cuando el
diametro de particula promedio es menos de 0,1 um, los agregados de polvo escamoso de éxido de zinc, dan como
resultado dispersabilidad reducida, mientras que cuando excede 1 um, la transparencia y la capacidad de absorcion
de rayos ultravioleta se reducen.

El grosor de particula promedio es de 0,01 a 0,2 um, preferiblemente de 0,01 a 0,1 um, y mas preferiblemente de 0,01
a 0,05 um. Cuando el grosor de particula promedio es menos de 0,01 um, la forma escamosa es propensa a
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desmenuzarse, mientras que el grosor que excede de 0,2 um da como resultado una sensacion de incomodidad
cuando el polvo escamoso de 6xido de zinc se combina en composiciones cosméticas. Por tanto, no es practico un
grosor de particula promedio de menos de 0,01 um o mas de 0,2 um.

La relacion de aspecto promedio es 3 o mas, preferiblemente 5 o mas, y mas preferiblemente 7 o mas. Ademas, el
limite superior de la relaciéon de aspecto promedio es preferiblemente 30 o menos. Cuando la relacién de aspecto es
menos de 3, la transparencia se reduce.

En la presente invencion, el polvo escamoso de 6xido de zinc contiene preferiblemente ademas un elemento traza que
tiene una valencia de +2 o mas. En este caso, el término “contener” significa que el elemento traza esta unido a, o
retenido en, la superficie o el interior del polvo escamoso de 6xido de zinc.

Los ejemplos del elemento traza que tiene una valencia de +2 o mas incluyen metales tales como hierro, zirconio,
calcio, manganeso, magnesio, e itrio. Estos elementos traza pueden usarse solos o puede usarse una combinacion de
dos o mas de ellos, y los ejemplos de la combinacién incluyen zirconio y hierro, zirconio y magnesio, hierro y
magnesio, y hierro y calcio. Desde el punto de vista de la capacidad protectora frente a los rayos ultravioleta, el
contenido del elemento traza es preferiblemente de 0,005 a 1,0 mol, mas preferiblemente de 0,01 a 0,5 moles por 100
moles de zinc contenido en el polvo escamoso de éxido de zinc.

En este caso, el contenido del elemento afadido se obtuvo disolviendo una cantidad predeterminada de polvo seco en
acido clorhidrico 6 N, diluyendo la disolucién resultante hasta un volumen predeterminado, y analizandolo mediante
espectrometria de emision atdomica de plasma acoplado inductivamente (ICP) para obtener las concentraciones de
zinc y otros elementos afadidos, y luego calcular la razén molar del elemento afiadido a zinc.

Los ejemplos del compuesto de silano o silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo C1-20 y que tiene reactividad
con un oxido inorganico usado en la presente invencion incluyen (1) un compuesto de alcoxisilano o halégenosilano
que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo C120y (2) un compuesto de silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo
Ci20. Lo ejemplos de estos compuestos de silano y compuestos de silazano incluyen un compuesto de silano
representado por la siguiente férmula (1) y un compuesto de silazano representado por la siguiente férmula (2):

RR':SiXsn (1)

enlaque, n es un numero entero de 0 6 1, R representa un grupo fluoroalquilo o alquilo C120 (Que puede ser lineal o
ramificado), R' representa un grupo alquilo C+, y X representa un atomo de halégeno o un grupo alcoxilo, y

R?RP’R*SINHSIR’R°R’ (2)

en la que, R?>a R’ pueden representar un grupo fluoroalquilo o alquilo C120 (que puede ser lineal o ramificado) y ser
iguales o diferentes.

En las formulas mencionadas anteriormente (1) y (2), entre los grupos alquilo o perfluoroalquilo representados por Ry
R*aR’, un grupo perfluoroalquilo o alquilo Ce.10 €s mas preferible, y un grupo hexilo, un grupo octilo, un grupo decilo,
un grupo octadecno un grupo trifluoropropilo, un grupo heptadecafluorodecilo, y similares son preferibles. Los
ejemplos de R' incluyen un grupo metilo, un grupo etilo, y un grupo propilo. Los ejemplos del atomo de halégeno
incluyen un atomo de cloro y un atomo de bromo. Los ejemplos del grupo alcoxilo incluyen un grupo alcoxilo C1.6 tal
como un grupo metoxilo, un grupo etoxilo, y un grupo isopropoxilo.

Los ejemplos especificos del compuesto de silano incluyen hexiltrimetoxisilano, octiltrimetoxisilano,
deciltrimetoxisilano, octadeciltrimetoxisilano, octiltrietoxisilano, trifluoropropiltrimetoxisilano, y
heptadecafluorodeciltrimetoxisilano. Entre ellos, octiltrietoxisilano y octiltrimetoxisilano son particularmente preferibles.
Los ejemplos preferidos del compuesto de silazano incluyen hexametildisilazano y octildisilazano, de los que
octildisilazano es mas preferible. Los compuestos de silano o silazano anteriores son preferibles porque tienes tales
caracteristicas que pueden tratarse facilmente de manera uniforme y se suministran facilmente, y son econémicos en
cuanto al coste, y ademas, cuando un polvo (A) que se ha sometido a tratamiento de la superficie con estos
compuestos se combina en los productos, se obtienen excelentes caracteristicas tales como dispersabilidad.

Los ejemplos del método de tratamiento del polvo escamoso de dxido de zinc con el compuesto de silano o silazano
mencionado anteriormente incluyen un método que incluye dejar que un compuesto de silano o silazano experimente
reacciones quimicas con un grupo reactivo (tal como un grupo alcoxilo, halégeno, y un grupo amino) en la superficie
de un polvo escamoso de 6xido de zinc, por ejemplo, un método que incluye mezclar un compuesto de silano o
silazano y un polvo escamoso de 6xido de zinc en un disolvente organico tal como n-hexano, ciclohexano, y un
alcohol inferior, y realizar pulverizacion, si es necesario, y luego retirar el disolvente organico calentando o reduciendo
la presion, y aplicar tratamiento térmico preferiblemente a de 80 a 250 °C.

Otros ejemplos del mismo es el método descrito en el documento JP-A-2007-326902, que incluye someter un polvo
escamoso de 6xido de zinc a tratamiento de recubrimiento con un compuesto de polisiloxano especifico, y luego a
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tratamiento de la superficie usando el compuesto de silano o silazano mencionado anteriormente en agua.

Los ejemplos del mismo también incluyen un método que incluye recubrir la superficie de un polvo escamoso de 6xido
de zinc con un 6xido inorganico tal como silice, alimina, zirconia, didxido de titanio, 6xido de hierro, y 6xido de cerio
de antemano, y luego recubrir la superficie del polvo escamoso de 6xido de zinc tratado con oxido inorganico
resultante con un compuesto de silano o silazano. Los ejemplos del método de produccidon de polvo escamoso de
oxido de zinc tratado con 6xido inorganico incluyen métodos de tratamiento previos y publicamente conocidos tales
como procesamiento en humedo usando un disolvente y un método mecanoquimico. Un ejemplo del mismo es un
método que incluye recubrir la superficie de un polvo escamoso de 6xido de zinc con compuesto de silicona y calcinar
el polvo escamoso de éxido de zinc resultante para obtener un polvo escamoso de 6xido de zinc recubierto con silice,
que se lleva a cabo segun el método descrito en la publicacién internacional n.° WO98/17730.

La cantidad del compuesto de silano o silazano para recubrir el polvo escamoso de éxido de zinc es preferiblemente
del 3 al 15 % en peso, mas preferiblemente del 5 al 10 % en peso de la cantidad total del polvo escamoso de 6xido de
zinc usado. Cuando la cantidad del recubrimiento esta dentro del intervalo anterior, la superficie del polvo escamoso
de 6xido de zinc se recubre uniformemente con el compuesto de silano o silazano y se evita que el compuesto de
silano o silazano se agregue o precipite en la superficie del polvo escamoso de 6xido de zinc.

El polvo escamoso de 6xido de zinc (A) que se ha sometido a tratamiento de la superficie con el compuesto de silano
o silazano usado en la presente invencion esta contenido en una cantidad de preferiblemente el 0,5 al 20 % en peso,
mas preferiblemente del 1 al 18 % en peso de la cantidad total de la composicidon cosmética emulsionada. Cuando la
cantidad del polvo escamoso de 6xido de zinc esta dentro del intervalo anterior, se obtiene buena dispersabilidad de
polvo y también puede evitarse un aumento en la viscosidad de la preparacion.

La composicién cosmética emulsionada de la presente invencidon contiene, ademas del polvo mencionado
anteriormente (A), un polvo de 6xido de zinc (B) que tiene un diametro de particula promedio de 0,01 a 1 um (a
continuacion en el presente documento, denominado polvo de éxido de zinc de particulas finas) con el fin de obtener
una excelente estabilidad a largo plazo y una excelente sensacion tras la aplicacion, mientras se logra una alta
transparencia y un alto efecto protector frente a UV.

El diametro de particula promedio del polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) usado en la presente invencion
esta dentro del intervalo de preferiblemente 0,01 a 1 um, mas preferiblemente de 0,012 a 0,2 um, e incluso mas
preferiblemente de 0,015 a 0,1 um. Cuando el diametro de particula promedio anterior es menos de 0,01 um, el polvo
se vuelve altamente activo y tiene una fuerte agregabilidad, y esto provoca, en muchos casos, que un polvo de este
tipo se comporte sustancialmente como un polvo que tiene un diametro de particula igual a o mayor que el intervalo
aplicable de la presente invencidon como particula secundaria. Ademas, cuando el diametro de particula promedio
excede 1 um, puede haber un problema 6ptico tal como la tendencia de opacificacion de la preparacion.

Los ejemplos de la forma del polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) usado en la presente invencion incluyen
una forma esférica, una forma de tipo pistéon, una forma de tipo husillo, una forma de tipo aguja, y una forma
indeterminada; sin embargo, siempre que el diametro de particula promedio esté dentro del intervalo mencionado
anteriormente, puede usarse cualquier forma de polvo de éxido de zinc de particulas finas. Sin embargo, el polvo de
6xido de zinc de particulas finas que tiene una forma diferente de la del polvo escamoso de éxido de zinc mencionado
anteriormente es preferible, y mas preferiblemente, el 6xido de zinc de particula fina tiene preferiblemente una relacion
de aspecto promedio de menos de 3, mas preferiblemente de 2 o menos, e incluso mas preferiblemente de 1,5 o
menos. Cuando la relacion de aspecto promedio estd dentro del intervalo anterior, no solo se logra una alta
transparencia sino también un efecto de proteccién de UV favorable incluso cuando se usa en combinacion con el
polvo escamoso de 6xido de zinc (A) sometido a tratamiento de la superficie con el compuesto de silano mencionado
anteriormente y similares. Ademas, la forma del polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) es preferiblemente
esférica. El polvo de 6xido de zinc de particulas finas anterior esta disponible comercialmente como, por ejemplo,
FINEX-25, FINEX-50, y FINEX-75 (fabricado por Sakai Chemical Industry Co., Ltd.), serie MZ500, serie MZ700
(fabricado por Tayca Corporation), y ZnO-350 (fabricado por Sumitomo Osaka Cement Co., Ltd.).

El polvo de é6xido de zinc de particulas finas anterior se somete preferiblemente a tratamiento de la superficie usando
un compuesto de silano o silazano como en el polvo escamoso de éxido de zinc mencionado anteriormente o al otro
tratamiento de superficie previa y publicamente conocido tal como tratamiento con compuesto de fltor, tratamiento con
silicona, tratamiento con resina de silicona, tratamiento con grupos colgantes, tratamiento con agente de acoplamiento
de silano, tratamiento con agente de acoplamiento de titanato, tratamiento con agente oleoso, tratamiento con lisina N-
acilada, tratamiento con acido poliacrilico, tratamiento con jabén metalico, tratamiento con aminoacidos, tratamiento
con compuesto inorganico, tratamiento plasmatico, tratamiento mecanoquimico, de antemano.

Los ejemplos de los mismos incluyen tratamiento de la superficie usando metilhidrogenopolisiloxano o el copolimero
de metilhidrogenopolisiloxano-dimetilpolisiloxano representado por la siguiente formula (3) y tratamiento de la
superficie usando un compuesto de silano o silazano como en el polvo escamoso de 6xido de zinc mencionado
anteriormente. Entre ellos, se prefiere tratamiento de la superficie usando un compuesto de silano o silazano como en
el polvo escamoso de 6xido de zinc mencionado anteriormente.

6



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2638902 T3

r\l/le I\IAe / I\!Ae !\‘Ae
Me—?i‘*o ?i-—o 1Si—0 !Si—‘Me (3)
Me Me / x \H y Me

en la que, x e y son cada uno un numero enteroy 1 < x +y < 60.

El polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) usado en la presente invencién esta contenido en una cantidad de
preferiblemente el 0,5 al 20 % en peso, mas preferiblemente del 1 al 18 % en peso de la cantidad total de la
composicion cosmética emulsionada. Cuando la cantidad del polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) esta dentro
del intervalo anterior, se obtiene buena dispersabilidad de polvo y también puede evitarse un aumento en la viscosidad
de la preparacion.

En la presente invencion, el contenido total del polvo escamoso de 6xido de zinc (A) sometido a tratamiento de la
superficie con el compuesto de silano y similares y el polvo de 6xido de zinc de particulas finas (B) es preferiblemente
del 1 al 30 % en peso, mas preferiblemente del 2 al 20 % en peso de la cantidad total de la composicion cosmética
emulsionada. Cuando el contenido total esta dentro del intervalo anterior, se logran una excelente sensacion tras la
aplicacion y buena estabilidad a largo plazo.

En la presente invencion, la relacion de combinacion (relacion de peso) del polvo escamoso de 6xido de zinc (A)
sometido a tratamiento de la superficie con el compuesto de silano y similares a las particulas de 6xido de zinc finas
(B), (A)/(B), es de 1/2 a 10/1, preferiblemente de 7/13 a 9/1, mas preferiblemente de 3/5 a 5/2. Cuando la relacion de
combinacion esta dentro del intervalo anterior, no solo se obtienen alta transparencia y un alto efecto protector frente a
UV sino también una excelente estabilidad a largo plazo y una sensacién uniforme tras la aplicacion.

La composicion cosmética emulsionada de agua en aceite del primer aspecto de la invencion contiene, ademas del
polvo mencionado anteriormente (A), una silicona modificada con poliéter (C) con el fin de obtener una excelente
estabilidad a largo plazo, excelente uniformidad de la pelicula de recubrimiento, y durabilidad del efecto cosmético,
mientras que se logra una alta transparencia y un alto efecto protector frente a UV. Ha de indicarse que el componente
mencionado anteriormente (B) se usa en combinacion con el componente (C). Para la composicién emulsionada de
agua en aceite del segundo aspecto, el componente (C) es opcional.

Los ejemplos de la silicona modificada con poliéter (C) incluyen los representados por las siguientes formulas (4) a (6).

e “‘] [’?‘8] e
R1°—|Si—0 lSiO Sio §i——R“ (4)

R® [ R® Jp I_r-'zg J'q R®

en la que, R® representa un grupo fenilo o alquilo Cy.s, R® representa un grupo representado por la férmula -(CHz)-O-
(C2H40)s-(C3HsO)-R™, en la que R'? es un atomo de hidrégeno o un grupo alquilo C15, resun numero de 1 a 5, s es
un numero de 1 a 50, y t es un nimero de 0 a 30, y R yR ! representan el mismo grupo que cualquiera de R® X R®, p
y g son cada uno un numero entero, y p =5 a 300 y q = 1 a 50, con la condicidon de que no todos los R sean
simultaneamente grupos fenilo.

RS R8 R RS RS
10 L [ | r N
RY—8i—0 §f0 Sio Sio Si—R

oo Ldsl [ ], [R] & "

en la que, R® R°, p, y q representan el mismo significado que antes, R' representa un grupo alquilo Cs.2, R™ y R™
representan el mismo grupo que cualquiera de R, R® y R™, u es un nimero entero y u =1 a 30, con la condicion de
que no todos los R® sean simultaneamente grupos fenilo.
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en la que, R' representa lo mismo o diferente, grupo arilo o anU|Io C1.20 sustituido o no sustituido, R'” representa un

grupo representado por la formula -Q'-O- -(C2H40)x-(C3HeO)R"', en la que Q" es un grupo hidrocarburo C14, R*' es un
atomo de hidrégeno, o un grupo acetilo o alquilo C14, x € y son cada uno un numero enteroy x=0a 100,y=0a 100
y x +y=1,0un grupo alquilo sustituido con fltor C.10, representa un grupo representado por la formula -Q%0-

,enla que Q% es un grupo hidrocarburo C14 y R* es un grupo hidrocarburo Cg.o, 0 la formula -Q3-O-(C2H40),-
(C3H50 R*” enla que Q” es un grupo hidrocarburo Cy., R? es un atomo de hldrogeno un alquilo C1.s, grupo acetilo,
fosfato, o sulfato o una sal de los mismos, y x e y son iguales que antes, R' y R® representan el mismo grupo que
cualquiera de R' R", y R y a, B, y ¥ son cada uno un numero enteroy o = 0 a 500, $ =1 a 500, y y = 1 a 500.

Ha de indicarse que la silicona modificada con poliéter representada por las férmulas (4) a (6) tiene una cadena
principal de silicona que tiene una estructura ramificada y puede modificarse conjuntamente con un grupo funcional
distinto de poliéter tal como perfluoroalquilo sin salirse del objeto de la presente invencion.

Entre las siliconas modificadas con poliéter usadas en la presente invencién, como composicion cosmética
emulsionada de agua en aceite, es preferible una silicona modificada con poliéter que tiene un HLB que oscila entre 4
y 7, y un organopolisiloxano modificado conjuntamente con perfluoroalqU|I/poI|OX|anU|Ieno que tiene un HLB que oscila
entre 4 y 7 (por ejemplo, un compuesto representado por la férmula (5), en la que R es igual o dlferente grupo arllo o)
alquilo Cy.20 sustituido o no sustltU|do R" es un grupo alquilo Ci-10 sustltmdo con fluor, R' es la formula -Q*-O-
(C2H40),-(C3HsO),R R?, en la que Q% es un grupo hidrocarburo C,, R*® es un atomo de hidrégeno, un alquilo Ci.s,
grupo acetilo, fosfato, o sulfato, o una sal de los mismos, y x e y son cada uno un numero enteroy x=0a 100,y=0a
100,y x+y =1, R" y R? son el mismo grupo que cualquiera de R' R, y R', y a, B, y y son cada uno un nimero
enteroy o =0 a 500, 3 =1a500,yy=1a500) es mas preferible. El organopolisiloxano modificado conjuntamente
con perfluoroalquil/polioxialquileno esta disponible comercialmente como, por ejemplo, FPD4970 y FPD6131 (ambos
fabricados por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), los valores de las propiedades fisicas para estos compuestos se
muestran en la tabla 1.

Tabla 1
FPD4970 FPD6131
Indice de refraccion (25 °C) 1,4228 1,4168
Viscosidad (cs) 700 1320
Gravedad especifica (25 °C) 1,041 1,035
HLB 6,1 5,3

Entre las siliconas modificadas con poliéter usadas en la presente invencion, una silicona modificada con poliéter que
tiene un HLB que oscila entre 8 y 18 es preferible como composicién cosmética emulsionada de aceite en agua.

La silicona modificada con poliéter (C) en la presente invencion esta contenida en una cantidad de preferiblemente el
0,1 al 5% en peso, mas preferiblemente del 0,3 al 3 % en peso de la cantidad total de la composicion cosmética
emulsionada. Cuando el contenido de la silicona modificada con poliéter esta dentro del intervalo anterior, puede
obtenerse una excelente estabilidad de almacenamiento y una excelente sensacion tras la aplicacion.

Con el fin de mejorar adicionalmente la capacidad protectora frente a los rayos ultravioleta, la composicion cosmética
emulsionada de la presente invencion puede contener un absorbente de ultravioleta organico (D). Los ejemplos del
absorbente de ultravioleta organico usado en la presente invencion incluyen 2-hidroxi-4-metoxibenzofenona, acido 2-
hidroxi-4-metoxibenzofenona-5-sulfénico, 2,2’-dihidroxi-4,4’-dimetoxibenzofenona, 2,2’-dihidroxi-4,4 -dimetoxi-5,5'-
disulfobenzofenona de disodio, 2,4-dihidroxibenzofenona, 2,2’.4,4’-tetrahidroxibenzofenona, 4-terc-butil-4’-metoxi-
dibenzoilmetano, 2,4,6-trianilino-p-(carbo-2’-etilhexil-1’-oxi)-1,3,5-triazina, antranilato de mentilo, 2-(2-hidroxi-5-
metilfenil)benzotriazol, y benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo.

Entre los absorbentes de ultravioleta organicos mencionados anteriormente, cuando se combina benzoato de 2-(4-
dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo en la composicion cosmética emulsionada de la presente invencion, la composicion
cosmeética emulsionada resultante puede logar un excelente efecto protector frente a UV y una buena sensacion tras
la aplicacién sin una sensacion pegajosa. Este benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo es un absorbente
de ultravioleta organico representado por la siguiente férmula (7), y esta disponible comercialmente como Uvinul A
Plus (fabricado por BSAF Japan, Ltd.). Absorbe los rayos ultravioleta dentro de un intervalo de 310 a 390 nm (region
UV-A) con una longitud de onda de absorcion maxima de aproximadamente 354 nm.
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En la presente invencion, el contenido del absorbente de ultravioleta organico es preferiblemente del 0,01 al 20 % en
peso, mas preferiblemente del 0,05 al 10 % en peso de la cantidad total de la composicion cosmética emulsionada.
Cuando el contenido del absorbente de ultravioleta organico esta dentro del intervalo anterior, se logra un excelente
efecto protector frente a UV y buena estabilidad a largo plazo.

Del contenido del absorbente de ultravioleta organico, el contenido de benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-
hexilo es preferiblemente del 0,01 al 8 % en peso, mas preferiblemente del 0,05 al 3 % en peso.

Ademas, en la presente invencion, puede usarse un polvo de polimero que tiene el absorbente de ultravioleta organico
mencionado anteriormente encerrado en el mismo. El polvo de polimero puede ser hueco o no, y el diametro de
particula promedio puede oscilar entre 0,1 y 50 um, y la distribucién del tamafio de particula puede ser ancha o
estrecha. Los ejemplos del tipo del polimero incluyen resina acrilica, resina metacrilica, resina de estireno, resina de
uretano, polietileno, polipropileno, poli(tereftalato de etileno), resina de silicona, nailon, y resina de acrilamida. Entre
estos polvos de polimero, es preferible un polvo que contiene absorbente de ultravioleta organico en una cantidad del
0,1 al 30 % en peso del peso de polvo.

Con el fin de mejorar adicionalmente la sensacion tras la aplicacion y la estabilidad a largo plazo, la composicion
cosmética emulsionada de la presente invencion puede contener diversos tipos de polisacaridos (E).

Los ejemplos de los polisacaridos usados en la presente invencion incluyen pululano, dextrano, ciclosoforano,
laminarina, esquizofilano, lentinan, arabinogalactano, glucano de cebada, liquenina, succinoglicano, xiloglucano, goma
garrofin, goma xantana, quitosano, pustulano, carragenano, acido hialurénico, o una sal de los mismos, y entre estos,
se prefieren acido hialurénico, una sal de metal alcalino de acido hialurénico y goma xantana.

El acido hialurénico es un mucopolisacarido de alta viscosidad obtenido mediante extracciéon de cresta de pollo o
mediante un método de fermentacion que usa Streptococcus zooepidemicus o Streptococcus equi modificados, que
son una especie de Lactococcus. Esta disponible comercialmente como acido hialurénico serie FCH (fabricado por
Kikkoman Biochemifa Company) y acido hialurénico liquido serie HA (fabricado por Kewpie Corporation).

En la presente invencion, el contenido del polisacarido (E) mencionado anteriormente es preferiblemente del 0,0001 al
5% en peso, mas preferiblemente del 0,001 al 3% en peso de la cantidad total de la composicion cosmética
emulsionada. Siempre que el contenido del polisacarido (E) esté dentro del intervalo anterior, incluso cuando se usa
con el polvo escamoso de 6xido de zinc y similares, la composicion cosmética emulsionada resultante esta libre de la
sensacion pegajosa mientras que tiene buena estabilidad a largo plazo.

La composicion cosmética emulsionada de la presente invencion puede contener ademas agua, componentes
oleosos, emulsionantes, y ademas, siempre que no se impida el efecto de la presente invencion, componentes que se
combinan normalmente en productos cosméticos tales como alcoholes inferiores, compuestos de fluor, resina, agentes
espesantes, conservantes antimicrobianos, fragancias, humectantes, sales, disolventes, antioxidantes, agentes
quelantes, neutralizadores, ajustadores de pH, repelentes de insectos y componentes fisioldgicamente activos. En
este caso, como componente oleoso, se usan compuestos de silicona, alcoholes superiores, aceites y grasas, aceites
de éster, aceites de hidrocarburos y similares. Ademas, como emulsionante, se usan diversos tipos de tensioactivos.

La composicidon cosmética emulsionada de la presente invencién puede usarse como producto cosmético sin
limitacién particular alguna; sin embargo, se usa preferiblemente como producto cosmético para el cabello tal como un
champu, un aclarador y un acondicionador, y una composicion cosmética para la piel tal como un limpiador facial, una
composicion cosmética de limpieza, una composicién cosmética de proteccion solar, una mascarilla facial, y una
composicion cosmética para masajes. Entre estas, va a aplicarse mas preferiblemente a una composicion cosmética
de proteccion solar, un producto de bronceado, una composicidn cosmética de base para maquillaje, una base de
maquillaje que tiene una capacidad protectora frente a rayos ultravioleta y similares.

Con respecto al tipo de emulsion de la composicion cosmética emulsionada de la presente invencion, la composiciéon
del primer aspecto es una composicion emulsionada de agua en aceite y la composicion del segundo aspecto es una
composicion emulsionada de aceite en agua. Ademas, la formulacion de la composicién cosmética emulsionada de la
presente invencion puede prepararse como un liquido, una emulsién, una crema, una pasta, un sélido, una forma de
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multiples capas y similares. También puede prepararse como una lamina, un pulverizador y una espuma.
Ejemplos

A continuacién en el presente documento, la presente invencién se describira en mas detalle con referencia a los
ejemplos; sin embargo, la presente invencion no estara limitada por estos ejemplos.

Antes de describir los ejemplos, se describira el método de produccion del polvo sometido a tratamiento de la
superficie usado en los siguientes ejemplos.

Ejemplo de produccion 1 (produccion de éxido de zinc de tipo escamoso)

En 315 ml de una disolucién acuosa que contiene 5 x 102 moles de &cido sulfurico, se disolvieron 1,6 x 10" moles de
sulfato de zinc, 3,8 x 102 moles de sulfato de sodio y, como sal de un elemento traza, 1,6 x 10™* moles de sulfato
ferroso. Posteriormente, mientras se agitaba la disolucion resultante a 6000 rpm con una homomezcladora, se
afiadieron 230 ml de una disolucion acuosa de hidroxido de sodio 2 N durante 15 segundos (pH = 12,8) para permitir
que se formara un precipitado, y se continud la agitacion durante 10 minutos. Se madurd entonces la disolucion
resultante a 100 °C durante 90 minutos, se filtrd, se lavé con agua y se seco a 230 °C durante aproximadamente 10
horas para dar un polvo que absorbe radiacion ultravioleta. Se observo el polvo asi obtenido bajo un microscopio
electrénico de barrido y se confirmé que era una particula de tipo escamoso (con un diametro de particula promedio
de 0,25 um, un grosor de particula promedio de 0,019 um, una relaciéon de aspecto de 13, y un contenido de elemento
hierro del 0,11 % en moles).

Ejemplo de produccidon 2 (produccion de un polvo escamoso de 6xido de zinc sometido a tratamiento de la superficie
con alquilsilano)

Se produjo una suspensién compuesta por 93 partes en peso del polvo escamoso de 6xido de zinc, 7 partes en peso
de octiltrietoxisilano y tolueno, que luego se pulverizé y se trituré usando un molino de perlas (DYNO-MILL, fabricado
por Shinmaru Enterprises Corporation). Posteriormente, se elimind el tolueno por destilacion calentando a presion
reducida, y se someti6 el producto resultante a tratamiento térmico a 150 °C durante 4 horas usando una secadora de
tipo corriente por chorro de aire para dar un polvo de 6xido de zinc escamoso tratado con octiltrietoxisilano.

Ejemplo de produccion 3 (produccion de un polvo escamoso de 6xido de zinc sometido a tratamiento de la superficie
con silicona)

Se produjo una suspensién compuesta por 93 partes en peso del polvo escamoso de 6xido de zinc, 7 partes en peso
de metilhidrogenopolisiloxano (KF-99P, fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), y alcohol isopropilico, que se
agitd a fondo y luego se pulverizd. Se elimind el disolvente por destilacion calentando a presion reducida, y se sometio
el producto resultante a tratamiento térmico a 150 °C durante 4 horas al aire para dar un polvo escamoso de 6xido de
zinc sometido a tratamiento de la superficie con metilhidrogenopolisiloxano.

Ejemplo de produccién 4 (produccion de polvo de 6xido de zinc de particulas finas sometido a tratamiento de la
superficie con alquilsilano)

Se produjo una suspension compuesta por 93 partes en peso de polvo de 6xido de zinc de particulas finas
(sustancialmente esféricas, un diametro de particula promedio de 0,02 um), 7 partes en peso de octiltrietoxisilano y
tolueno, que luego se pulverizd y se trituré usando un molino de perlas (DYNO-MILL, fabricado por Shinmaru
Enterprises Corporation). Posteriormente, se elimind el tolueno por destilacion calentando a presion reducida, y se
sometio el producto resultante a tratamiento térmico a 150 °C durante 4 horas usando una secadora de tipo corriente
por chorro de aire para dar un polvo de éxido de zinc de particulas finas tratado con octiltrietoxisilano.

Ejemplo de produccién 5 (produccion de polvo de 6xido de zinc de particulas finas sometido a tratamiento de la
superficie con silicona)

Se produjo una suspension compuesta por 95 partes en peso de polvo de 6xido de zinc de particulas finas
(sustancialmente esféricas, un diametro de particula promedio de 0,02 um), 5 partes en peso de
metilhidrogenopolisiloxano (KF-99P, fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), y alcohol isopropilico, que se agité a
fondo y luego se pulverizé. Se eliminé el disolvente por destilacion calentando a presion reducida, y se sometio el
producto resultante a tratamiento térmico a 150 °C durante 4 horas al aire para dar polvo de 6xido de zinc de
particulas finas sometido a tratamiento de la superficie con metilhidrogenopolisiloxano.

Ejemplo de produccion 6 (produccion de un polvo de 6xido de titanio de particulas finas sometido a tratamiento de la
superficie con silicona)

Se produjo una suspension compuesta por 95 partes en peso de un polvo de diéxido de titanio de particulas finas
(sustancialmente esféricas, un diametro de particula promedio de 0,017 um) y 5 partes en peso de
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metilhidrogenopolisiloxano (KF-99P, fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), y alcohol isopropilico, que se agité a
fondo y luego se pulverizé. Se eliminé el disolvente por destilacion calentando a presion reducida, y se sometio el
producto resultante a tratamiento térmico a 160 °C durante 4 horas al aire para dar un polvo de didxido de titanio de
particulas finas sometido a tratamiento de la superficie con metilhidrogenopolisiloxano.

Ejemplo de prueba 1

A los polvos del ejemplo de produccion 2 y el ejemplo de produccioén 3, se les afiadié ciclometicona, y se dispersaron
los polvos mediante un dispersador, por lo que se produjeron muestras que tenian cada una un contenido en polvo del
10 % en peso. Se aplicaron estas muestras sobre placas de vidrio para formar una pelicula con un grosor de 6 pum
usando una cuchilla limpiadora (modelo YD), y tras el secado, se tomaron imagenes con microscopio electronico de
barrido (SEM).

Se muestra cada imagen de SEM en la figura 1 (ejemplo de produccién 2) y la figura 2 (ejemplo de produccion 3).
Como resulta evidente a partir de las figuras 1 y 2, se encuentra que el polvo escamoso de 6xido de zinc sometido a
tratamiento de la superficie con alquilsilano (octiltrietoxisilano) usado en la presente invencion ha logrado una pelicula
de recubrimiento altamente uniforme, mientras que el polvo de éxido de zinc de tipo escamoso sometido a tratamiento
de la superficie con silicona (metilhidrogenopolisiloxano) no ha conseguido tener una pelicula de recubrimiento
uniforme con algunos agregados de polvo y orificios finos.

Ejemplos 1 a 8 y ejemplos comparativos 1 a 9

Se prepararon las composiciones cosméticas emulsionadas de agua en aceite que tienen las composiciones de
combinacion tal como se muestra en la siguiente tabla 2 mediante el siguiente método de produccion. Se sometieron
las composiciones cosméticas emulsionadas asi obtenidas a una prueba de evaluacion tal como se describe a
continuacion. Todos los resultados de evaluacion se muestran en la tabla 2.

(Método de evaluacion)

(1) Efecto protector frente a UV

Se midieron los valores de SPF usando un analizador SPF (fabricado por Optometices) y se muestran segun los
siguientes criterios.

[Criterios de evaluacioén para el efecto protector frente a UVB]
A: un valor de SPF de 40 o mas

B: un valor de SPF de 30 o mas y menos de 40

C: un valor de SPF de 20 o mas y menos de 30

D: un valor de SPF de menos de 20

[Criterios de evaluacioén para el efecto protector frente a UVA]
a:una T (UVA) de menos del 20 %

b: una T (UVA) del 20 % o mas y menos del 25 %

c:una T (UVA) del 25 % o mas

En este caso, T (UVA) se define por la siguiente formula.

460

T xAA
TUVAN%)= =222
WAA

T,: Permeabilidad (%)a una longitud de onda A dada

AA : Intervalo entre longitudes de onda medidas

2) Sensacion tras la aplicacion

11
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Se asignd un panel de expertos de 10 personas a cada punto de evaluacion (sin embargo, los panelistas pueden
solaparse dependiendo del punto). En realidad usaron las preparaciones y las evaluaron para determinar la “presencia
de una sensacion de transparencia tras la aplicacion” y la “uniformidad tras la aplicacion” segun los siguientes criterios
de evaluacion. Los resultados de evaluacién se muestran basandose en la puntuacién acumulada de todos los
panelistas segun los siguientes criterios.

[Criterios de evaluacion del panelista]

Criterios de evaluacion Puntuacion
Se sintié un gran efecto

Se sinti6 un efecto

Se sintié un ligero efecto
Se sinti6 solo un efecto sutil
No se sintio efecto

“NwWwWh~hO

[Resultado de la evaluacion de la sensacion tras la aplicacion]
A: una puntuacién acumulada de 40 o mas

B: una puntuacion acumulada de 35 o mas y menos de 40

C: una puntuacion acumulada de 25 o mas y menos de 35

D: una puntuaciéon acumulada de menos de 25

(3) Estabilidad a largo plazo

Se almacend cada muestra en un bafo de temperatura constante a 60 °C durante un mes. Se observo el estado tras
un mes y se juzgo usando los siguientes criterios de juicio.

[Criterios de juicio para la estabilidad de almacenamiento]
A: Sin cambio

B: Se observé un ligero cambio en la viscosidad

C: Se observo un cambio evidente en la viscosidad

D: Se observé separacion

12
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(Método de produccion)

A: Se disuelven los componentes (1) a (12) calentando a 70 °C y se mezclan de manera homogénea.
B: Se calienta un componente (14) hasta 70 °C.

C: Mientras se agita A, se afiade gradualmente B para dar una emulsién preliminar.

D: Se enfria C hasta 35 °C, y luego se afiade gradualmente un componente (13) al mismo, seguido por agitacion. Se
mezcla de manera homogénea la mezcla resultante con una homomezcladora, se desairea, y luego se enfria para
dar una composicién cosmética emulsionada.

Como resulta evidente a partir de la tabla 1, se encuentra que la composiciéon cosmética emulsionada que contiene
el polvo de o6xido de zinc de tipo escamoso (A) tratado con compuesto de silano de la presente invencién tiene no
solo un alto efecto protector frente a UV sino también buena estabilidad a largo plazo, una buena sensacion de
transparencia, y una buena sensacion tras la aplicacion. La composicion cosmética emulsionada de la presente
invencion producida usando el polvo (A) en combinacién con el 6xido de zinc de particulas finas (B) mostré un efecto
particularmente destacado.

Ejemplos 9 a 10 y ejemplos comparativos 10 a 11

Se prepararon composiciones cosméticas emulsionadas de aceite en agua que tienen las composiciones de
combinacién tal como se muestran en la siguiente tabla 3 mediante el siguiente método de produccién. Se evaluaron
las composiciones cosméticas emulsionadas asi obtenidas para determinar la sensacion tras la aplicacion (la
ausencia de una sensacion pegajosa y la presencia de una sensacion de hidratacion), estabilidad a largo plazo y el
efecto protector frente a UV basandose en los criterios de evaluacion mencionados anteriormente. Todos los
resultados de evaluacion se muestran en la tabla 3.

14
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(Método de produccion)

A: Se disuelven los componentes (1) a (7) calentando a 70 °C y se mezclan de manera homogénea.

B: Se mezclan de manera homogénea los componentes (8) a (12) y se mezclan a 70 °C.

C: Mientras se agita B, se afiade gradualmente A para dar una emulsién preliminar.

D: Se enfria C hasta 40 °C, y luego se afiaden gradualmente al mismo los componentes (13) a (15), seguido por
agitacion. La mezcla resultante se mezcla de manera homogénea con una homomezcladora, se desairea, y luego se
enfria para dar una composiciéon cosmética emulsionada.

Los problemas de un absorbente de ultravioleta, benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)hexilo, que absorbe
longitudes de onda en la region UV-A, son que se disuelve de manera pobre en un agente oleoso o un disolvente, se
vuelve inestable cuando se usa en combinacion con un éxido metalico, y tiene una fuerte sensacion pegajosa. Sin
embargo, el uso de la configuraciéon de la presente invencidon permitid6 una buena sensacion tras la aplicacion,
manteniendo a su vez la estabilidad a largo plazo.

Ejemplos 11 a 20 y ejemplos comparativos 12 a 18

Se prepararon las composiciones cosméticas emulsionadas de agua en aceite que tienen las composiciones de
combinacién tal como se muestran en la siguiente tabla 4 mediante el siguiente método de produccion. Se
sometieron las composiciones cosméticas emulsionadas asi obtenidas a una prueba de evaluacién tal como se
describe a continuacién. Todos los resultados de evaluacion se muestran en la tabla 4.

(Método de evaluacion)

A Se evaluaron el efecto protector frente a UV y la estabilidad a largo plazo de la misma manera que en los ejemplos
1 a 10 descritos anteriormente.

(1) Evaluacion de la uniformidad de la pelicula de recubrimiento
[Método de pruebal

Se midié el coeficiente de friccion dinamico promedio usando un dispositivo Tribomaster manual (fabricado por
Trinity lab., tipo: TL-201-Sa).

[Método de medicion]

Se puso una muestra de prueba sobre una piel modelo (Bioplate: fabricado por Beaulax Co., Ltd.) en una cantidad
de 4 mg/cm2 y se aplico de modo que la muestra se adaptara de manera uniforme a la piel. Tras secar a temperatura
ambiente durante 60 minutos, se obtuvo una pelicula de recubrimiento de prueba. Se midié el coeficiente de friccion
dinamico promedio de cada pelicula de recubrimiento de muestra con un medidor de friccion (TL201Ts: fabricado
por Trinity lab.) bajo las condiciones de una tasa de movimiento de 500 mm/minuto, distancia de medicion: 50 mm
en un sentido, y carga: 200 g/cmz. Cabe destacar que cuanto mas pequefio sea el nimero, mejor uniformidad tiene
la pelicula de recubrimiento de muestra, y los resultados se muestran segun los siguientes criterios.

[Criterios de evaluacion]

a: el coeficiente de friccion dinamico promedio es menos de 0,6

b: el coeficiente de friccion dinamico promedio es 0,6 o mas y menos de 0,7
c: el coeficiente de friccion dinamico promedio es 0,7 o mas

(2) Evaluacion de la durabilidad cosmética (repelencia al agua/repelencia al aceite), y la sensacion de transparencia
tras la aplicacion

Se asigno un panel de expertos de 10 personas a cada punto de evaluacion (sin embargo, los panelistas pueden
solaparse dependiendo del punto). En realidad usaron preparaciones y las evaluaron para determinar “la durabilidad
cosmética (repelencia al agua/repelencia al aceite)” y “la sensacion de transparencia tras la aplicacion” segun los
siguientes criterios de evaluacion. Los resultados de evaluacién se muestran basandose en la puntuacion
acumulada de todos los panelistas segun los siguientes criterios.

[Criterios de evaluacion del panelista]

16
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Criterios de evaluacion Puntuacion
Se sintié un gran efecto

Se sinti6 un efecto

Se sintié un ligero efecto
Se sinti6 solo un efecto sutil
No se sinti6 efecto

“NwWwhAO

[Resultado de evaluacion de la sensacion tras la aplicacion]
A: una puntuacién acumulada de 40 o mas

B: una puntuacion acumulada de 35 o mas y menos de 40
C: una puntuacion acumulada de 25 o mas y menos de 35

D: una puntuaciéon acumulada de menos de 25

17
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(Método de produccion)

A: Se disuelven los componentes (1) a (13) calentando a 70 °C y se mezclan de manera homogénea.

B: Se calienta un componente (15) hasta 70 °C.

C: Mientras se agita A, se afiade gradualmente B para dar una emulsién preliminar.

D: Se enfria C hasta 35 °C, al que se afiade gradualmente un componente (14), seguido por agitacion. La mezcla
resultante se mezcla de manera homogénea con una homomezcladora, se desairea, y luego se enfria para dar una
composicion cosmética emulsionada de agua en aceite.

Ejemplos 21 a 23 y ejemplos comparativos 19 a 21

Se prepararon las composiciones cosméticas emulsionadas de agua en aceite que tienen las composiciones de
combinacion tal como se muestran en la siguiente tabla 5 mediante el siguiente método de produccién. Se evaluaron
las composiciones cosméticas emulsionadas asi obtenidas para determinar la sensacién tras la aplicacion

(uniformidad de la pelicula de recubrimiento) y estabilidad a largo plazo basandose en los criterios de evaluacion
mencionados anteriormente. Todos los resultados de evaluacion se muestran en la tabla 5.
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Los problemas de un absorbente de ultravioleta, benzoato de dietilaminhidroxibenzoilhexilo, que absorbe longitudes
de onda en la region UV-A, son que se disuelve de manera pobre en un agente oleoso o un disolvente, se vuelve
inestable cuando se usa en combinacion con 6xido metalico, y tiene una fuerte sensacion pegajosa. Sin embargo, la
invencion de la presente solicitud logré una buena sensacién tras la aplicacion, manteniéndose a su vez la
estabilidad a largo plazo.

(Método de produccion)

A: Se disuelven los componentes (1) a (10) calentando a 70 °C y se mezclan de manera homogénea.

B: Se calienta un componente (12) hasta 70 °C.

C: Mientras se agita A, se afiade gradualmente B para dar una emulsién preliminar.

D: Se enfria C hasta 35 °C, y luego se afiade gradualmente al mismo un componente (11), seguido por agitacion. La
mezcla resultante se mezcla de manera homogénea con una homomezcladora, se desairea, y luego se enfria para
dar una composicion cosmética emulsionada de agua en aceite.

A continuacion en el presente documento, se mostraran ejemplos de formulacién de la composicion cosmética
emulsionada de la presente invencion. Todas las siguientes composiciones cosméticas emulsionadas tienen una alta
sensacion de transparencia y un elevado efecto protector frente a UV con excelente estabilidad a largo plazo y una

excelente sensacion tras la aplicacion.

Ejemplo de formulacién 1 (crema de proteccion solar emulsionada de agua en aceite)

Componente (A) (% en peso)
1. Polvo escamoso de 6xido de zinc tratado con alquilsilano (ejemplo de produccion 2) 10,0
Componente (B)

2. Polvo de 6xido de zinc de particulas finas tratado con silicona (ejemplo de produccion 5) 5,0
Componente (D)

3. Benzoato de dietilaminhidroxibenzoilhexilo 1,0
4. Decametilciclopentasiloxano 25,0
5. Dimeticona (SH200C Fluid 2 cs, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd.) 7,0
Componente (C)

6. Silicona modificada por poliéter (BY22-008M, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd., 06
en términos de contenido puro) ’
Componente (D)

7. Parametoxicinamato de 2-etilhexilo 4.0
8. Monoisoestearato de sorbitano 1,0
9. Metilfenilpolisiloxano (FZ-209, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd.) 3,0
10. Isononanoato de isononilo 1,0
11. Escualeno 1,0
12. 1,3-butilenglicol 5,0
13. Oxido de hierro amarillo 0,5
14. Cloruro de sodio 1,0
Componente (E)

15. Hialuronato de sodio 0,1
16. Colageno hidrolizado 0,01
17. Glicirretinato de estearilo 0,1
18. Fenoxietanol 0,3
19. Fragancia 0,1
20. Agua purificada Equilibrio

Ejemplo de formulacion 2 (base cosmética de proteccion solar emulsionada de aceite en agua)

Componente (A) (% en peso)
1. Polvo escamoso de 6xido de zinc tratado con alquilsilano (ejemplo de produccion 2) 10,0
Componente (B)

2. Polvo de 6xido de zinc de particulas finas tratado con silicona (ejemplo de produccion 5) 10,0
Componente (D)

3. Benzoato de dietilaminhidroxibenzoilhexilo 1,0
Componente (D)

4. parametoxicinamato de 2-etilhexilo 5,0
5. Miristato de octildodecilo 2,0
6. Estearato de sorbitano 0,3
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Componente (C)
7. Copolimero de polioxietileno-metilpolisiloxano (Silicone KF-6017, Shin-Etsu Chemical Co.,

Ltd)) 1.0
8. Dimeticona (6 cs) 3,0
9. Decametilciclopentasiloxano 10,0
10. Escualeno 3,0
11. Polimetilsilsesquioxano (con un diametro de particula primario promedio de 4,5 um) 5,0
12. Etanol 10,0
13. Estearoxi-PG-hidroxietilcelulosa-sulfonato de sodio (POIZ 310, fabricado por Kao 05
Corporacion) ’
14. Edetato de disodio 0,02
15. Glicerina 5,0
16. 1,3-butilenglicol 5,0
17. Extracto de acerola (nombre comercial: Acerola extract BG25 (fabricado por Maruzen 10
Pharmaceuticals Co., Ltd.)) ’
18. Extracto de ciruela (nombre comercial: Prune extract WC (fabricado por Maruzen

. 0,5
Pharmaceuticals Co., Ltd.))
Componente (E) 0,5
19. Acido hialurénico
20. Fragancia 0,1
21. Fenoxietanol 0,3
22. Agua purificada Equilibrio

Ejemplo de formulacion 1 (Composicion cosmética emulsionada de proteccion solar de agua en aceite)
Componente (A) (% en peso)
Polvo escamoso de 6xido de zinc tratado con alquilsilano (ejemplo de produccion 2) 10,0
Componente (B)
Polvo de é6xido de zinc de particulas finas tratado con alquilsilano (ejemplo de produccion 4) 5,0
Polvo de diéxido de titanio de particulas finas tratado con silicona (ejemplo de produccion 6) 50
Componente (C)
PEG-9 polidimetilsiloxietildimeticona (KF-6028, fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) 2,0
Dimeticona (2,0 cs) 10,0
Metiltrimeticona 20,0
Componente (D)
Metoxicinamato de octilo 7,5
Componente (D)
Benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo 1,0
Bentonita modificada organicamente 0,5
Isononanoato de isononilo 3,0
Etanol 5,0
Conservante c.s
Agua purificada Equilibrio
5 Ejemplo de produccioén 2 (crema emulsionada de agua en aceite)

Componente (A) (% en peso)
Polvo escamoso de 6xido de zinc tratado con alquilsilano (ejemplo de produccion 2) 8,0
Componente (B)
Polvo de éxido de zinc de particulas finas tratado con silicona (ejemplo de produccion 5) 50
Componente (D)
Benzoato de dietilaminhidroxibenzoilhexilo 1,0
Decametilciclopentasiloxano 25,0
Dimeticona (6 cs) (SH200C Fluid 2 cs, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd.) 3,0
Componente (C)
Silicona modificada por poliéter (BY22-008M, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd., en 06

términos de contenido puro)

Componente (D)

Parametoxicinamato de 2-etilhexilo

Monoisoestearato de sorbitano

Metilfenilpolisiloxano (FZ-209, fabricado por Dow Corning Toray Co., Ltd.)

Isononanoato de isononilo

Escualeno

3-butilenglicol

Xilobiosa (nombre comercial: xilobiose mixture, fabricado por Hokkaido Sugar Co., Ltd.)
Extracto de kiwi (nombre comercial: Pharcolex kiwi, fabricado por Ichimaru Pharcos Co.,

O~ WA~
mooooocowm
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Ltd.)

Cloruro de sodio 1,0
Componente (B)

Hialuronato de sodio 0,1
Colageno hidrolizado 0,01
Glicirretinato de estearilo 0,1
Fenoxietanol 0,3
Fragancia 0,1
Agua purificada Equilibrio

Ademas, las composiciones de las fragancias usadas en los ejemplos y ejemplos de formulacion mencionados
anteriormente se muestran en la tabla 6.

5 [Tabla 6]
Formulacion de fragancia
Componente % en peso Componente % en peso
Terpineol 10,00 Vainillina 2,00
Acetato de terpinilo 2,00 Etilvainillina 0,10
Cepionato 60,00 Muscona 0,50
Dihidrojazmonato de metilo 250,00 Brasilato de etileno 42,00
Indol 0,05 4,6,6,7,8,8-Hexametil- 60,00
1,3,4,6,7,8-
hexahidrociclopentabenzopirano
2-metil-3-(3,4- 3,00 Ciclopentadecanolido 20,00
metilenedioxifenil)-propanal
Hidroxicitronelal 20,00 Ambrettolide 1,00
Hidroxicitronelol 10,00 y-Undecalactona 0,40
Aldehido p-t-Butil-a- | 35,00 y-Decalactona 0,10
metilhidrocinamico
4-(4-Hidroxi-4-metilpentil)-3- | 75,00 4-(4-Hidroxifenil)-2-butanona 0,50
ciclohexen-1-carboxaldehido
3-Metil-5-fenilpentanol 20,00 Cetona de almizcle 0,10
Alcohol feniletilico 10,00 Escatol 0,01
a-lonona 10,00 cis-jazmonato 0,05
B-lonona 20,00 Acetato de feniletilo 0,10
y-Metilionona 10,00 Civetona 0,20
Dihidro-B-ionona 25,00 y-Nonalactona 0,05
Salicilato de bencilo 150,00 o-Santalol 0,20
Salicilato de cis-3-hexenilo 30,00 B-Santalol 0,20
Eugenol 0,80 Acetato de eugenilo 0,10
Alcohol cinamico 5,00 Aldehido a-hexilcinamico 20,00
Aldehido cindmico 0,50 o-Damascona 0,04
Acetato de guayol 1,00 B-Damascona 0,02
Guayol 0,50 B-Damascenona 0,01
Acetato de cedrenilo 5,00 §-Damascona 0,01
Cedril metil cetona 30,00 Absoluto de rosa 0,50
6,7-hididro-1,1,2,3,3- 2,00 Aceite de rosa 4,50
pentametil-4-(5H)-indano
Acetato de vetiver 10,00 Aceite de sandalo 2,00
3-metil-5-(2,3,-trimetil-3- 2,00 Absoluto de laudano 0,05
ciclopenten-1-il)-pentan-2-ol
2-etil-4-(2,3,3-trimetil-3- 0,80 Absoluto de Cistus 0,01
ciclopenten-1-il)-2-buten-1-ol
Isobornilciclohexanol 35,00 Aceite de vetiver 0,50
Helitropina 10,00 Aceite de madera de guayacan 0,10
Cumarina 2,00 Total 1000,00
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REIVINDICACIONES

Composicion cosmética emulsionada de agua en aceite que comprende un polvo que se produce
sometiendo un polvo de éxido de zinc (A) que tiene un diametro de particula promedio de 0,1 a 1 pm, un
grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacién de aspecto promedio de 3 o0 mas a
tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo
Ci1-20 ¥ que tiene reactividad con un 6xido inorganico,

comprendiendo la composicién ademas un polvo de 6xido de zinc (B) que tiene un diametro de particula
promedio de 0,01 a 1 um y una relacién de aspecto promedio de menos de 3, en la que la relacién de peso
de (A) con respecto a (B), (A/B), es de 1/2 a 10/1,

y una silicona modificada con poliéter (C),
en la que

- el diametro de particula promedio se obtiene como el promedio aritmético del eje mayor y el eje menor de
20 particulas arbitrarias presentes en un campo visual arbitrario en una micrografia electrénica de
transmision;

- el grosor de particula promedio se obtiene mediante la media aritmética del grosor medido de todas las
particulas que tienen un grosor medible en el campo visual en la micrografia electrénica de transmision; y

- la relacion de aspecto promedio se obtiene mediante (el diametro de particula promedio) / (el grosor de
particula promedio), y redondeando el valor resultante al nimero entero mas cercano.

Composicion cosmética emulsionada de aceite en agua que comprende un polvo que se produce
sometiendo un polvo de éxido de zinc (A) que tiene un diametro de particula promedio de 0,1 a 1 pm, un
grosor de particula promedio de 0,01 a 0,2 um, y una relacién de aspecto promedio de 3 o0 mas a
tratamiento de la superficie con un compuesto de silano o silazano que tiene un grupo fluoroalquilo o alquilo
Ci1-20Y que tiene reactividad con un 6xido inorganico,

comprendiendo la composicién ademas un polvo de 6xido de zinc (B) que tiene un diametro de particula
promedio de 0,01 a 1 um y una relacién de aspecto promedio de menos de 3, en la que la relaciéon de peso
de (A) con respecto a (B), (A/B), es de 1/2 a 10/1,

en la que

- el diametro de particula promedio se obtiene como el promedio aritmético del eje mayor y el eje menor de
20 particulas arbitrarias presentes en un campo visual arbitrario en una micrografia electronica de
transmision;

- el grosor de particula promedio se obtiene mediante la media aritmética del grosor medido de todas las
particulas que tienen un grosor medible en el campo visual en la micrografia electrénica de transmision; y

- la relacion de aspecto promedio se obtiene mediante (el diametro de particula promedio) / (el grosor de
particula promedio), y redondeando el valor resultante al nimero entero mas cercano.

Composicidon cosmética emulsionada de aceite en agua segun la reivindicacion 2, que comprende ademas
una silicona modificada con poliéter (C).

Composicion cosmética emulsionada segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en la que la
relacion de peso de (A) con respecto a (B), (A/B), es de 7/13 a 9/1.

Composicion cosmética emulsionada segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en la que la
relacion de peso de (A) con respecto a (B), (A/B), es de 3/5 a 5/2.

Composicion cosmética emulsionada segun la reivindicacion 1 6 2, en la que el compuesto de silano o
silazano es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en hexiltrimetoxisilano, octiltrimetoxisilano,
deciltrimetoxisilano, octadeciltrimetoxisilano, octiltrietoxisilano, trifluoropropiltrimetoxisilano,
heptadecafluorodeciltrimetoxisilano, hexametildisilazano, y octildisilazano.

Composicion cosmética emulsionada segun la reivindicacion 1 6 2, en la que el compuesto de silano o
silazano es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en octiltrietoxisilano y octiltrimetoxisilano.
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Composicion cosmética emulsionada segun la reivindicacion 1 6 3, en la que la silicona modificada con
poliéter es una silicona modificada conjuntamente con perfluoroalquilo/polioxialquileno.

Composicion cosmética emulsionada segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, que comprende
ademas un absorbente de ultravioleta organico (D).

Composicion cosmética emulsionada segun la reivindicacion 9, en la que el absorbente de ultravioleta
organico (D) es al menos uno seleccionado del grupo que consiste en 2-hidroxi-4-metoxibenzofenona, acido
2-hidroxi-4-metoxibenzofenona-5-sulfénico,  2,2-dihidroxi-4,4’-dimetoxibenzofenona, 2,2’-dihidroxi-4,4'-
dimetoxi-5,5’-disulfobenzofenona de disodio, 2,4-dihidroxibenzofenona, 2,2’,4,4’-tetrahidroxibenzofenona, 4-
terc-butil-4’-metoxidibenzoilmetano, 2,4,6-trianilino-p-(carbo-2’-etilhexil-1’-oxi)-1,3,5-triazina, antranilato de
mentilo, 2-(2-hidroxi-5-metilfenil)benzotriazol, y benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo.

Composicidon cosmética emulsionada segun la reivindicacion 9 6 10, en la que el absorbente de ultravioleta
organico (D) es benzoato de 2-(4-dietilamino-2-hidroxibenzoil)-hexilo.

Composicion cosmética emulsionada segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, que comprende
ademas al menos un polisacarido (E) seleccionado del grupo que consiste en pululano, dextrano,
ciclosoforano, laminarina, esquizofilano, lentinan, arabinogalactano, glucano de cebada, liquenina,
succinoglicano, xiloglucano, goma garrofin, goma xantana, quitosano, pustulano, carragenano, acido
hialurénico, y una sal de los mismos.

Composicion cosmética emulsionada segun la reivindicacion 12, en la que el polisacarido (E) es acido
hialurénico, una sal de metal alcalino de acido hialurénico, o goma xantana.
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