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Carl Norman Anderson, Briarcliff Manor, Westchester, N. Y. (V. St. A))

ist als Erfinder genannt worden
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Elizabeth Arden, Inc., New York, N. Y. (V. St. A))

Kosmetisches Prdaparat mit schweiBhemmenden Eigenschaften
und Verfahren zu seiner Herstellung

Patentiert im Gebiet der Bundesrepublik Deutschiand vom 20. Dezember 1949 an
Patenterteilung bekanntgemacht am 14. Juni 1951
Die Prioritdt der Anmeldung in den V. St.v. Amerika vom 6. Mai 1947 ist in Anspruch genommen

Die Erfindung bezieht sich auf ein Priaparat von !

adstringierender Wirkung, das
oxy-chlorid als wirksamen Bestandteil enthalt, und
auf ein Verfahren zu seiner Herstellung und damit
zusammenhingende Verbesserungen, durch die die
wertvollen Eigenschaften solcher Préparate gestei-
gert werden.

FEs gibt bereits Priparate, die die Eigenschaft
haben, die Schweiflabsonderung zu hemmen oder
aufzuheben. Fiir diesen Zweck ist frither vor-
geschlagen worden, gewisse Hautflichen mit Losun-
gen zu behandeln, die ein sauer reagierendes Salz
eines lLeichtmetalls, in der Regel ein Aluminium-
salz, insbesondere das Chlorid und Sulfat, ent-
halten. Es wurden auch Zink-, Eisen-, Zinn- und
Wismutsalze angewendet. Diese Verbindungen
zeigten jedoch in vielen Fallen sowohl eine Reiz-
wirkung auf die Haut als auch eine zerstorende
Wirkung auf Kleidungsstiicke, wodurch die Zug-
festigkeit eines Gewebes merklich abnimmt, beson-

}

ein Aluminium-

ders wenn es der Hitze, z. B. beim Platten, aus-
gesetzt wird. Das tritt ein, ganz gleich, ob die Ver-
bindung in Form einer Losung, einer Emulsion
oder eines Krems verwendet wird. Es ist ferner
gefunden worden, daB die Verwendung von Metall-
salzen einer schwachen Siure auch insofern keine
brauchbare Lésung der Aufgabe bietet, als diese
Verbindungen die Schweiflabsonderung nicht wirk-
sam hemmen. Es zeigte sich auch, daB der Zusatz
von Alkali zu einer Schwichung oder Aufhebung
der Wirkung der Verbindung fiihrt.

Die Erfindung zielt auf die Beseitigung dieser
Schwierigkeiten ab, indem ein Priparat entwickelt
wird, das bei guter adstringierender, schweifi-
hemmender und geruchbeseitigender Wirkung
ohne schadlichen Einflu auf Haut und Textilien
bleibt. Das Priaparat muBl sich einfach und billig
herstellen lassen, es mufBl lange Zeit unverindert
haltbar und auch duBlerlich von guter Beschaffen-
heit sein. Die Losung dieser Aufgabe gelingt, in-
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dem man Aluminium-oxy-chlorid als wirksames
Prinzip verwendet, zweckmiBig in Verbindung mit
einem Trager, einem Feuchthaltungsmittel und
einem Emulgierungsmittel, Es wird die Herstellung
eines derartigen Priparates beschrieben, das bei-
spielsweise aus einer Kombination von Stearin-
siure, Propylenglykol, Glycerinmonostearat, Alu-
minium-oxy-chlorid und gegebenenfalls dem Salz
eines hoheren aliphatischen Alkohols, wie Natrium-
laurylsulfat, besteht.

Die Erfindung umfaBt die verschiedenen Ver-
fahrensstufen und das Verhiltnis einer oder mehre-
rer Stufen zu jeder der anderen sowie das hierfiir
erforderliche Préaparat, dessen Eigenschaften und
Zusammensetzung im folgenden im einzelnen an-
gegeben sind. -

GemaB der Erfindung kann ein Priparat mit
adstringierender und somit schweihemmender
oder -verhindernder und infolgedessen geruchbesei-
tigender Wirkung dadurch hergestellt werden, da8
man jhm als wirksamen Bestandteil ein Aluminium-

- oxy-chlorid zusetzt, bei dem das Verhidltnis von
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Aluminium zu Chlor 2 : 1 ist. Befriedigende Resul-
tate haben sich bei einem Oxychlorid von der
Zusammensetzung
Alg (O H)15-Cls

ergeben. Diese Verbindung ist infolge der Kom-
plexbildung schwicher sauer als Aluminium-
chlorid. Man kann sie gemaB der britischen Patent-
schrift 509 815 durch Elektrolyse einer 20%oigen
Losung von Aluminiumchlorid erhalten. Man ver-
wendet hierzu Graphitelektroden und ein Asbest-
diaphragma und elektrolysiert so lange, bis das
Verhiltnis von Aluminium zu Chlor 2 : 1 _betragt.
Die im Kathodenraum enthaltene Fliissigkeit wird
abgezogen und im Vakuum oder durch Zerstiubung
getrocknet. Man erhilt ein farbloses Erzeugnis,
das sich klar, ohne jede Trilbung, in Wasser I0st.
Das Priparat enthilt zweckmiBig einen Triger,
einen Feuchthalter und ein Emulgierungsmittel.
Diese verschiedenen Bestandteile konnen Einzelver-
bindungen oder vertragliche Mischungen sein. So
kann als Triger eine hohere Fettsiure, wie Stearin-
siure und Palmitinsiure, ein mineralisches O],
z. B. ein weiBes Petroleumdestillat, mit einer Vis-
kositit von etwa 65 bis 75 Sayboltsekunden bei
100° und einem spezifischen Gewicht von etwa
0,835 bis etwa 0,845, Bienenwachs, vorzugsweise
weiBe Sorten, Petroleumgallerte, Walrat, Ceresin
und Magnesium- oder Zinkstearat verwendet wer-
den. Der Triger kann zu etwa 8 bis 15 %o, vor-
zugsweise etwa I1%, enthalten sein.

Als Emulgierungsmittel konnen eine erhebliche
Anzahl Verbindungen zur Anwendung kommen,
wie z. B. die Teilfettsiureester mehrwertiger Alko-
hole, insbesondere die Ester hoherer Fettsauren,
wie Laurin-, Myristin-, Stearin-, Palmitin- und Ol-
siuren, mit beispielsweise Glycerin, Zuckeralko-
holen, wie Sorbit, Mannit und Dulcit, und deren
inneren oder anderen Anhydriden. Mit Teilestern
sind solche Verbindungen gemeint, die durch die
Reaktion der Fettsiure mit einer oder mehreren
Hydroxylgruppen des Alkohols gebildet sind, wo-

bei aber mindestens eine Hydroxylgruppe nicht an
der Reaktion teilnimmt. Als Beispiel hierfiir seien
die Verbindungen von Glycerin erwdhnt, und zwar
besonders die Monoester, wie Glycerinmonolauri-
nat, -monostearat und -monopalmitat. Uberdies
kann das Emulgierungsmittel ein Salz eines sulfu-
rierten hoheren Alkohols, insbesondere ein Kalium-
salz oder Natriumsalz, sein, wie Natriumlauryl-
sulfat, Natriummyristylsulfat u. dgl. Das Emulgie-
rungsmittel kann aus einer einzigen Verbindung
oder einem geeigneten Gemisch bestehen. Es kann
in einer Menge von etwa 6 bis 15% verwendet
werden; mit etwa 10 %0 sind befriedigende Ergeb-
nisse erzielt worden.

Als Anfeuchtungsmittel, das das Austrocknen
des Priparats verhindern oder hemmen soll,
kommen mehrwertige aliphatische Alkohole, wie
Athylen-, Propylen-, Butylen-Glycole und ihre
niedrigeren Polymeren, Glycerin, Erythrit, Sorbit,
Mannit und Dulcit in Betracht. Diese Verbindun-
gen konnen in Mengen von etwa 3 bis 10%bs, vor-
zugsweise 5 %o, vorhanden sein. :

Es hat sich gezeigt, daB das Aluminium-oxy-
chlorid deutlich adstringierende Eigenschaften hat,
besonders im Vergleich mit den frither benutzten
Aluminiumverbindungen, insbesondere Aluminium-
chlorid und Aluminiumsulfat. So hat z. B. eine
1%ige Loésung von Aluminium-oxy-chlorid eine
ebenso stark adstringierende Wirkung wie eine
15%ige Losung von Aluminiumsulfat. Dies wurde
durch das Schrumpfen von Haut, die vom
_Bauch eines frisch getoteten Frosches genommen

war, nachgewiesen, wobei folgende Ergebnisse:
erzielt wurden:
Verbindung Konz.en- Prozentuale
tration Schrumpfung
‘Aluminium—oxy-chlorid 5 26,2
10 30,7
15 324
Aluminiumsulfat (18 H,O) 5 16,3
10 10,6
15 11,9

Der Prozentsatz des Aluminium-oxy-chlorids in
dem Priparat kann etwa § bis 20 %o betragen, wo-
bei etwa 15090 bevorzugt werden. Wasser ist zu-
sitzlich zu einem oder mehreren der vorgenannten
Bestandteile gewohnlich in iiberwiegender Menge
in dem Priparat vorhanden.

Nachfolgend sei die Erfindung an Hand einigér
Beispiele erlautert. Unter Teilen sind Gewichtsteile
zu verstehen.

Beispiel 1

Teile
Stearinsdure, dreifach gepreBt 200
Mineralol 20
Bienenwachs 20
Glycerinmonostearat 120
Natriumlaurylsulfat 24
Propylenglycol 100
Wasser 8oo
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 300
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Die angegebenen Bestandteile konnen in der fol-
genden Weise gemischt werden: Stearinsiure,
Mineralél, Bienenwachs und Glycerinmonostearat
werden bei einer Temperatur von etwa 80° ge-
schmolzen. Das Natriumlaurylsulfat wird in 8oo
Teilen Wasser geldst und das Propylenglycol zu-
gegeben. Man erhitzt diese Losung auf annihernd
80° und setzt sie der Stearinsiuremischung zu.
Diese Masse wird etwa zum Sieden erhitzt und
etwa 2 Minuten auf dieser Temperatur gehalten.
Dann wird langsam geriihrt, bis die so erzeugte
Emulsion erstarrt. Erreicht die Temperatur der
Masse Raumtemperatur, d.h. etwa 20 bis 25°
was gewdhnlich 16 Stunden erfordert, so wird
eine Losung des Aluminium-oxy-chlorids in den
restlichen 300 Teilen Wasser langsam unter Rith-
ren eingearbeitet. Die Masse wird nun homogeni-
siert, worauf man sie erstarren, d. h. festwerden
laBt. Vor dem Verpacken in Topfe oder andere
Behilter wird die Masse zerrieben und gekithlt. Die
Temperatur soll nach dem Zusatz des Aluminium-
oxy-chlorids nicht f{iber Raumtemperatur, d.h.
etwa 20 bis 25°, ansteigen.

Das vorstehend geschilderte Verfahren fithrt zu
einem Erzeugnis von gleichférmiger Konsistenz,
das sich leicht verstreicht und von der Haut leicht
aufgenommen wird. Es ist gleichmiaBig feinst-
verteilt sowie von angenehmem Aussehen und Griff.
Weiterhin besitzt das Emulgierungsmittel, in dem
obigen Beispiel Glycerinmonostearat und Natrium-
laurylsulfat, die gewiinschten hydrophilen und
lipophilen Eigenschaften, so daB das gesamte
Wasser und Ol stabil miteinander emulgiert sind
und die Emulsion lange haltbar ist.

Das Emulgierungsmittel kann entsprechend den
Eigenschaften der verschiedenen Bestandteile des
Priparats verschieden gewihlt werden. Auf diese
Weise erhilt man ein besonders stabiles Erzeugnis;
fiir diesen Zweck kann ein Propylenglycolstearat
verwendet werden.

Die in den folgenden Beispielen angegebenen
Mischungen kénnen in der in Beispiel 1 angegebe-
nen Weise hergestellt werden.

Beispiel 2

Teile
Stearinsiure 200
Mineralél 20
weilles Bienenwachs 20
stabilisiertes Glycerinmonostearat 160
Propylenglycol 100
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 1300
Riechstoff 8 cc

Die Stabilisierung des Glycerinmonostearats

wird durch Diithylélsiureamid oder Phosphor-
sdure erreicht.

Beispiel 3
Teile
Stearinsiure 200
Petroleumgallerte 30
weifles Bienenwachs 10

stabilisiertes Glycerinmonostearat 160
Propylenglycol 50
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 1300
Beispiel 4
Teile
Stearinsiure 200
Natriumlaurylsulfat 12 g
Kondensationsprodukt von Oleylal-
kohol und Polyéthylenglycol 12 g
Walrat 20
Mineralsl 20
Glycerinmonostearat 120
Propylenglycol 100
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 1300
Riechstoff 8 cc
Beispiel 5
Teile
Stearinsiure 200
Minerals! 20
Stearylalkohol 40
stabilisiertes Glycerinmonostearat 120
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 1300
Beispiel 6
Teile
Stearinsiure 200
Mineraldl 20
Stearylalkohol 40
stabilisiertes Glycerinmonostearat 120
Propylenglycol 100
Aluminium-oxy-chlorid 300
Wasser 1300

Die entsprechend diesen Vorschriften hergestell-
ten adstringierenden Priparate sind von weicher,
kremartiger Konsistenz, nicht klebrig, leicht ver-
streichbar, verschwinden rasch und lassen auf der
Haut keinen merklichen Uberzug zuriick. Das Pri-
parat kann als Losung, Emulsion oder Krem ver-
wendet werden.

Die Beispiele gelten fiir eine Emulsion in Krem-
form. Will man das Priparat in Form einer Lésung
herstellen, so kann das folgende Rezept angewandt
werden:

Gewichtsteile
Wasser 8o0
Aluminium-oxy-chlorid 100
Athylalkohol 100
Riechstoff 0,25 %0

Ein besonderes Kennzeichen des Priparats be-
steht darin, daB der pm-Wert einer 15%pigen
Losung von Aluminium-oxy-chlorid 4,38 ist. Die-
ser geringen Aziditit ist es zuzuschreiben, daB
trotz der ausgezeichneten adstringierenden Eigen-
schaften weder die Haut gereizt noch die Klei-
dungsstiicke geschidigt werden. Vergleichsweise
hat eine 15%¢ige Losung von Aluminiumsulfat
einen py-Wert von 2,28 und eine entsprechende
Losung von Aluminiumchlorid einen solchen von
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2,25. Uberdies ist der Aluminiumgehalt einer
15%oigen Losung von Aluminium-oxy-chlorid
gleich dem einer 46%sigen Losung von Aluminium-
sulfat und einer 33,4%eigen Losung von Alumi-
niumchlorid.

Ferner ist durch einen 24stiindigen Pflasterver-
such am menschlichen Korper festgestellt worden,
daB die Berithrung mit einer 15%eigen Losung von
Aluminium-oxy-chlorid keine Hautentziindung her-
vorruft. Keine der Versuchspersonen reagierte in
dieser Weise auf die Losung. Daraus folgt, daB
eine Aluminium-oxy-chlorid-Lésung ohne Reizwir-
kung ist. Fiir die Unschidlichkeit des Aluminium-
oxy-chlorids auf Textilien ist nachstehend das
Ergebnis der gemiB den Richtlinien der American
Society of Testing Material durchgefithrten Ver-
suche angegeben. Das Priparat wurde in Krem-
form angewendet:

Zugfestigkeitsabfall
%/o
Wolle o
Baumwolle 1,4
Acetatkunstseide 1,3
Viskosekunstseide 1,9
Seide 1,8

Es sei hier zum Vergleich daran erinnert, daf
Aluminiumchlorid bei der Hydrolyse Salzsiure
liefert, wihrend Aluminiumsulfat Schwefelsiure
ergibt. Eine normale Ldsung von H Cl enthalt
36 g/l und eine solche von Schwefelsaure 48 g/l.
Die bei py 2,25 frei gewordene Schwefelsauremenge
wiirde sich auf 0,27 g/l. belaufen, wihrend Salz-
siure von demselben py-Wert o,21 g/l ergibe.
Aluminium-oxy-chlorid wiirde bei einem pr-Wert
von 3,4 annihernd 1/15, bei pr 3,6 annihernd 1/30
und bei pr 4,24 annihernd 1/100 des H Cl-Wertes
haben. Es ist anzunehmen, daB hierauf die Reiz-
losigkeit und die Unschédlichkeit auf Textilstoffe
zuriickzufithren ist.

Da gewisse Anderungen in der Durchfithrung
des oben angegebenen Verfahrens und Abweichun-
gen in der Zusammensetzung gemiB der Erfindung
vorgenommen werden konnen, ohne den Rahmen
der Erfindung zu verlassen, sind alle Angaben der
vorstehenden Beschreibung als erlduternd und nicht
als begrenzend anzusehen.

Ebenso sollen die nachfolgenden Patent-
anspriiche alle allgemeinen und speziellen Erfin-
dungsmerkmale und alle Feststellungen iiber die
Tragweite der Erfindung umfassen, die, sprachlich
betrachtet, als dazwischenfallend angesehen werden
konnten.

PATENTANSPRUCHE:
1. Kosmetisches Praparat mit schweihem-

menden Eigenschaften, dadurch gekennzeich-
net, daB es ein Aluminium-oxy-chlorid mit

O 1212 8. 51
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einem Verhiltnis von Aluminium zu Chlor von
2 : 1 in einem Triger enthilt.

2. Praparat nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB es die Aluminiumverbindung
in Form einer Losung, einer Emulsion oder
eines Krems enthalt.

3. Priparat nach Anspruch 1 und 2, dadurch
gekennzeichnet, dafl die Aluminiumverbindung
in einer Gewichtsmenge von 5 bis 20, vorzugs-
weise 1590 vorhanden ist.

4. Priparat nach Anspruch 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Losung einen pr-Wert
von 4,38 hat.

5. Priparat nach Anspruch I bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dafl das Aluminium-oxy-chlo-
rid die Zusammensetzung Als (O H)15-Cls hat.

6. Priparat nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB es eine hohere Fettsiure, ein
Emulgierungsmittel und ein Anfeuchtungs-
mittel enthilt.

7. Priparat nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, daB das Anfeuchtungsmittel ein
mehrwertiger aliphatischer Alkohol ist.

8. Priparat nach Anspruch 6 und 7, dadurch
gekennzeichnet, daB das Emulgierungsmittel
ein Salz eines sulfurierten hoheren Alkohols ist.

9. Priparat nach Anspruch 8, dadurch ge-
kennzeichnet, daB auch ein Teilfettsaureester
eines mehrwertigen Alkohols vorhanden ist.

10. Priparat nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, daB es Stearinsdure, Propylen-
glycol und Natriumlaurylsulfat enthilt.

11. Priaparat nach Anspruch 10, dadurch
gekennzeichnet, daB es auch Glycerinmono-
stearat enthalt.

12. Verfahren zur Herstellung des Praparats
nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB
ein Trager, ein Emulgierungsmittel und ein
Anfeuchtungsmittel in fliissigem Zustand ver-
einigt werden, daB das Gemisch bis zum
Erstarren der so erzeugten Emulsion geriihrt,
etwa auf Raumtemperatur gekithlt und dann
eine wifirige Losung von Aluminium-oxy-
chlorid eingearbeitet wird.

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch
gekennzeichnet, daB Stearinsaure, Bienen-
wachs, Mineraldl und Glycerinstearat bei einer
Temperatur von etwa 80° gemischt, daf Pro-
pylenglycol in einer wiafirigen Losung von
Natriumlaurylsulfat gelost, die so erhaltene
Losung auf etwa 80° erhitzt und zu der ge-
schmolzenen, die Stearinsiure enthaltenden
Masse unter langsamem Riithren zugesetzt und
weitergerithrt wird, bis die erzeugte Emulsion
erstarrt, worauf man die Masse auf etwa 20°
abkiihlen 14Bt, um danhn eine wiBrige Lésung
von Aluminium-oxy-chlorid langsam einzu-
rithren, worauf homogenisiert wird.
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