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ANTIMICROBIANA

(57) Rezumat:

Prezenta inventie se referd la o compozitie de sapun
solid extrafin, cu actiune antimicrobiana, cu utilizare
pentru dezinfectarea pielii in industria alimentara, far-
maceutica, cosmetica si Tn domeniul medical, consti-
tuita din 1...3% amestec de alcooli inferiori C6-C7, obti-
nuti prin fotooxidarea si, ulterior, reducerea hidrocar-
burilor nesaturate corespunzatoare, 15...18% ulei de
palmier; 30...33% ulei de masline, 30...32% ulei de

cocos, introduse in reactia de saponificare cu 18...20%
agent de saponificare, la 40..50°C, si finalizarea
reactiei timp de circa 48 h, la temperatura camerei,
pana la solidificare.
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COMPOZITIE DE SAPUN SOLID EXTRAFIN CU ACTIUNE ANTIMICROBIANA

Sapunul este unul dintre cele mai importante produse din viata noastra de zi cu zi, si este creat prin
reactia de saponificare dintre o sursa de grasime (fie animala, fie vegetald) cu o baza. Sapunurile comerciale,
sub forma in care le intalnim astazi, pot contine o varietate de compusi chimici care nu sunt neutralizati in
totalitate in procesul de fabricatie si pe care le aplicam zilnic pe piele. Industria cosmetica asigura o vasta
gama de sdpunuri si alte produse igienice pentru a deservi igienei zilnice.

Pe langa efectul de curatire, un sapun trebuie sa indeplineasca multiple calitati cosmetice, cum ar fi:
perfecta compatibilitate cu pielea, sa nu produca degresarea pielii, s& nu producd asprirea si craparea pielii,
sa pastreze elasticitatea si supletea pielii, sa produca un tuseu catifelat al pielii.

Sapunurile au fost utilizate de multi ani ca agenti de curatare pentru piele. Imbunatatirea calitatii olfactive,
cosmetice si sanitare a sapunurilor a fost realizatd permanent prin incorporarea a diversi aditivi. De exemplu,
uleiul din nuci de cocos sau uleiul din miez de palmier au fost adaugati pentru imbunatitirea cantitativa a
spumei.

De la substantele spumante introduse in reteta de sdpun (pentru o spuma abundentd) pana la conservantii
necesari pentru ca sapunul sa fie pastrat timp indelungat fard a se altera, compusii chimici continuti in
sapunurile comerciale usuca pielea, o agreseaza, o iritd si pot declansa in organism diverse forme alergice.
De exemplu, lauril sulfatul de sodiu (SLS), un ingredient frecvent intainit in s&punurile comerciale, ramane pe
piele cateva ore dupa utilizarea sapunului, permitand absorbtia sa prin piele.

In plus, aroma imbietoare a sapunurilor si aspectul lor placut se datoreaza parfumurilor sintetice si colorantiior
artificiali pe care fi au In compozitie si care pot determina diverse reactii alergice ca Tnrosirea pielii, mancarimi,
usturime, lacrimarea ochilor etc.

In tabelul 1 sunt prezentate cele mai importante ingrediente cu potential ddunator prezente in sapunurile

comerciale.

Tabel 1. Ingrediente cu potential daunator prezente in sapunurile comerciale.

Substanta Efecte ‘
Apirina Afecteaza sistemul imunitar J
alfa-terpinolol Iritant pentru membranele mucusului. Expunerea frecventa sau}

prelungita (si mai ales inhalarea repetatd) poate cauza edem si
dificultati de respiratie.

Benzaldehida Narcotic si anestezic care poate cauza o depresie la nivelul
sistemului nervos central. Prin inhalare, poate produce ameteli,
varsaturi si hipotensiune.

Acetatul de benzil Iritant pentru ochi si plamani; caracter cancerigen.

Linalol Narcotic ce afecteaza functia respiratorie si activitatea motorie.
Atractant pentru albine, cu pericol pentru alergici la intepaturile de
albind.

Lauril — sulfat de sodiu Clasificat ca «mutagen», cu alterarea materialului genetic al
celulelor.

Triclosan Antibacterian si «mutagen» usor absorbit prin piele. Este iritant

pentru ochi si este asociat cu probleme hepatice.
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Pentru evitarea efectelor nedorite cauzate de compusii chimici prezentati in Tabelul 1, s-a impus
inlocuirea acestora cu diversi compusi naturali, si fabricarea sdpunurilor naturale. In comparatie cu sapunurile
comerciale, cele naturale sunt mai fine, fiind preparate din uleiuri vegetale, cum ar fi cele de masline, nuca de
cocos si palmier, fara a contine potentialele chimicale daunatoare pe care le contin sapunurile obignuite. In
afara acestor uleiuri vegetale, sapunurile naturale contin uleiuri esentiale naturale, ce sunt de fapt extracte
concentrate din plante (100% naturale), si sunt obtinute prin distilarea florilor, frunzelor, fructelor, a cojii sau
chiar a unor ra&dacini. In prezent, se cunosc peste 100 de uleiuri esentiale diferite. Uleiurile esentiale pot
transforma un s&pun natural simplu in sé@pun natural antibacterian, s&pun antiacneic, sapun antifungic, sépun
cu efect antiseptic, sdpun care s trateze eczema sau, mai general, dermatitele, cu actiune emolienta si
protectoare pentru piele.

In prezenta inventie, se propune o noud compozitie de sdpun solid utilizat pentru dezinfectia pielii, cu
aplicatii in domenii in care se impun conditii severe de igiena, precum: industria alimentard, industria
farmaceutica, industria cosmetica si in domeniul medical. S&punul solid propus are la baza un amestec de
uleiuri de masline, cocos si palmier, bogate in acizi grasi saturati si nesaturati, iar ca ulei esential cu
proprietati anti-microbiene, se utilizeazd un amestec de alcooli nesaturati hexenici si heptenici odoranti,
conform brevetului A/00931/21.09.2011.

In mod tipic, un sapun contine acizi grasi cu lant de circa 12 pana la 18 atomi de carbon. Lungimea
lantului de atomi de carbon este selectatd in functie de diverse motive, inclusiv capacitatea de curatare,
capacitatea de spalare. Este cunoscut ca sapunurile cu lungimi de lan{ mai scurte sunt mai solubile in apa
(adica, mai hidrofobe) si produc mai mult sdpun comparativ cu sdpunurile ce contin acizi grasi cu lungimi mai
mari de lant, acestea din urma fiind adesea selectate de fabricanti din motive de cost.

Pentru a conferi o proprietate antimicrobiand unui sapun conventional, este in general necesar a se
adauga germicide sau agenti antimicrobieni. Utilizarea agentilor antimicrobieni in diverse produse cosmetice
este bine cunoscuta. Astfel, de exemplu, sunt cunoscute sapunuri care contin agenti antimicrobieni cum ar fi
2,4, 4'- tricloro 2'- hidroxi difenileter si triclocarbanilide, dar nu in proportie mai mare de 60%. Sunt utilizate
produse chimice precum: hexaclorofenul, triclocarban, triclosan, diversi compusi cuaternari de amoniu
(clorura de benzotoniu, clorura de metil benzotoniu), triacetina, sau 1,2,3-propantriacetat, citratul de trietil si
esterii acizilor hidrocarboxilici. Insd compozitiile ce contin agenti antimicrobieni au efect dezavantajos asupra
mediului de microorganisme de la nivelul pielii. In plus, unii din compusii mentionati mai sus, cum ar fi
hexaclorofenul, au fost deja interzigi, ca fiind nesiguri.

Se mai cunoaste de asemenea un sapun alcalin, constituit din acizi grasi naturali, di si trietanolaming,
alchileter sulfati, agenti de conditionare, dezinfectant, dar care prezintd dezavantajul ca efectele principale
sunt cele de curatire si nu asigura o dezinfectie adecvata pe termen lung (US 5728663).

O mare varietate de creme, lotiuni, solutii si spume au fost dezvoltate ca agenti protectori pentru
domeniul sanitar $i pentru protectia pielii impiedicand transmisia agentilor patogeni. Aceste produse contin
agenti de umectare, acizi grasi, solventi, emolienti si alti agenti ce actioneaza in acest sens, mulfi dintre ei
continand clorhexidina (US Pat No. 5.017.617, JP 63.057.502), polioli (US 5.980 925).

Aceste brevete de inventie prezintd ca dezavantaj toxicitatea compusilor utilizati: pe de o parte clorhexidina,
cunoscutd ca iritantd la contactul cu pielea, si responsabila de sensibilizarea pielii i iritatii ale conjunctivei, la
concentratii > 0,1%, chiar cauzénd disconfort sau iritatii la nivelul tractului gastro-intestinal la ingestia ei. Pe
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de alta parte, poliolii sunt ddunatori sanatatii, prezentand un potential aler3ic, fiind responsabili de durere de
cap si greatd. Poliolii induc dermatite de contact atunci cand ajung accidental pe piele.

Compusul odorant antimicrobian din aceastd inventie are mareie avantaj ca nu produce semne
alergice dermice sau de alta natura.

In prezent sunt cunoscute diverse compozitii de ingrijire personald antibacteriana (EP 1 563 050 B1).
Acestea sunt utile ca si compozitii de curatare, precum sapunul solid utilizat la curatirea pielii si la distrugerea
bacteriilor si a altor microorganisme prezente pe piele, in special pe maini, brate si fatd. In aceasta inventie,
se utilizeaza drept agent antibacterial un amestec de 45% componente cu lanturi alchil cu 8-10 atomi de
carbon, si solventi organici polihidrici (polipropilen glicol, dipropilen gliccl, butilen glicol, etilen glicol, 1,7-
heptandiol, monoetilen glicoli, polipropilen glicoli, pana la 8000 masa molecularad), alchileteri C1-C4,
amestecuri de glicerina, si orice alcool al zaharurilor, precum sorbitolul. In plus, aceasta inventie utilizeaza un
amestec foarte complex, incluzand coloranti, parfumuri, ajustori de pH, conservanti, stabilizatori, coloranti,
agenti de chelare, gume, si agenti activi antibacteriali.

Spre deosebire de aceastada compozitie, inventia noastrd utlizeaza ca si compus odorant
antimicrobian un amestec de alcooli cu lant alchil mic (C6-C7), precum: 3,4,5,5 - tetrametil-2-hexanol -
23.61%; 2,3,4,4-tetrametil-1-hexanol - 5.48%; 3,5,5-trimetil-2-heptanol - 11.67%; 3,4,4,5-tetrametil-2-hexanol
— 44,12%, obtinuti prin fotooxidarea si reducerea ulterioara a hidrocarburilor nesaturate aferente, conform
brevetului A/00931/21.09.2011. Compusul odorant antimicrobian in proportie de 1-3% (procente de volum) se
amesteca cu 15-18% ulei palmier, 30-33% ulei masline, 30-32% ulei cocos, si se introduce in reactia de
saponificare cu 18-20% agent saponificare (NaOH). Reactia are loc la temperatura de pana la 40-50 °C, cu
amestecare, finalizarea reactiei avand loc in timp de circa 48 ore, la temperatura camerei, pana la solidificare.

Nevoia descoperirii de noi compusi antimicrobieni originali $i cu o toxicitate scazuta este determinata
de aparitia continua de noi agenti etiologici, dar si de fenomenul rezistentei microbiene.

In prepararea sapunului, s-au utilizat urmatoarele uleiuri, cu urmatoarele caracteristici:

Ulei de cocos Indice iod: 8-10 g I,/ 100 g produs;
Indice saponificare: 250-265 mg/KOH/g
Densitate: 0,925-0,938 g/cm®

Punct topire: 20-28 °C

Punct congelare: -14+-25 °C

Ulei de masline Indice iod: 79-88 g I,/ 100 g produs
Indice saponificare: 112,24 mg KOH/g
Densitate: 0,9153 g/cm®

Punct topire: -6 °C

Punct congelare: -12 °C

Ulei de palmier Indice iod: 34-58 g |,/ 100 g produs
Indice saponificare: 96-210 mg KOH/g
Densitate: 0,921-0.948 g/cm3

Punct topire: 32-42 °C

Punct congelare: 24,1 °c

Inventia prezintd urmatoarele avantaje:
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- permite obtinerea unui sdpun antimicrobian cu odoranti alcoolici hexenici $i heptenici in amestec pentru
prima data in literatura de specialitate;

- compusii odoranti obtinuti se pot utiliza in industria cosmetica si farmaceuticd ca dezinfectanti (actiune anti-
bacteriana si anti-fungica).

- permite obtinerea unui sapun extrafin, moale la atingere,

- sapunul obtinut este puternic spumant, lasand un aspect moale si fin al pielii, usor parfumat;

- are un puternic caracter antimicrobian,

Se prezinta In continuare un exemplu de realizare a inventiei:

Exemplul 1.

Intr-un balon cu trei gaturi se adauga 100 m! ulei de palmier, 210 ml ulei masline, 200 ml ulei cocos si 10
ml compus odorant antimicrobian nou, si se agitd 20 minute pentru omogenizare. Balonul este prevazut cu
agitator, o gura de aerisire $i o palnie de picurare prin care se picurad o solutie continand 50 grame NaOH in
120 ml apa distilatd. Picurarea se realizeaza la o temperatura de 50 °c. Dupa incetarea picurarii, amestecul
de reactie se rastoarna intr-un vas cu fund plat §i se mentine circa 48 ore la temperatura camerei pana la
solidificare.

Pentru sapunul obtinut s-au efectuat urmatoarele teste fizico-chimice:

Indice saponificare
Indicele de saponificare reprezintd miligramele de NaOH necesari pentru saponificarea unui gram de
grasime.
In acest caz se calculeaza dupa formula:
Viei masiine X Indice saponificare ulei masline/1000 + Ve cocos X indice saponificare ulei cocos/1000
+ Vyiei paimier X indice saponificare ulei palmier/1000 = 50 g NaOH
Densitatea

Densitatea acestui amestec este 0,759 g/ml.

Determinarea continutului de substante nesaponificabile (inerte din grasimea supusa saponificarii) si
nesaponificate (trigliceridele care nu s-au saponificat in procesul de fabricatie al sapunului).
Substantele nesaponificate si nesaponificabile din sapun se extrag din solutia alcoolica de sapun, cu eter de
petrol. Extractul eteric se usuca pe sulfat de sodiu, se distild pe baie de apa si se usucd. Continutul de
substante nesaponificate si nesaponificabile, exprimate in procente de masa, se calculeaza dupa formula:
{m4/m)x100

unde:

m, este masa reziduului uscat,

m este masa luata in lucru,
Rezultatul analizei 2,50 % nesaponificabile si nasaponificate.

Continutul mic de nesaponificabile $i nasaponificate indica un sapun de calitate buna.
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Scopul experimentului a fost evidentierea activitatii antimicrobiene a unei probe de sapun.
Materiale si metode
Produsul de testat. S-au folosit doud concentratii de sapun: 1g sapun in 10 ml apa distilata sterila; 0.5g sapun
in 10 ml apa distilata sterila.
Microorganisme: Candida albicans, Candida parapsilosis, Staphylococcus aureus. Tulpinile au fost selectate
pentru ca sunt agenti microbieni implicati in diverse afectiuni umane, fiind frecvent izolati de pe tegumente.
Medii de cultura: mediu Sabouraud solid (peptond, glucoza, agar) si geloza simpla.
Mod de lucru
Pentru a dovedi eficienta antimicrobiand, rata de supravietuire a organismelor expuse la formularea de sapun
este testata in functie de timp. Se calculeaza % sau, alternativ, reducerea din populatia microbiana initiala.
Suspensia microbiand, sau inoculul testat, se prepard prin crestere unei culturi in orice mediu solid
corespunzatoare (de exemplu, agar). Apoi populatia microbiana este spalata de agar cu ser fiziologic steril si
populatia suspensiei microbiene este ajustata la 108 unitati formatoare de colonii pe ml (cfu/ml).
1ml suspensie microbiana obtinutd de la microorganismele mentionate a fost pus in contact cu 9 ml solutie de
sd@pun (1g la 10 ml apa distilata; 0,5g la 10 ml apa distilatad). Au fost testate mai multe durate de contact intre
s&pun $i microorganism, si anume: 1, 3 si 5 minute. La sfarsitul perioadei de contact s-a prelevat cate 1 mi (in
duplicat) si s-a insdmantat in placi Petri prin incorporare. Placile au fost incubate la temperatura de 28°C
pentru tulpinile levurice (Candida) si respectiv de 37°C pentru Staphylococcus aureus, timp de 48 ore. In
vederea determinarii activitatii antimicrobiene s-au facut numaratori de colonii Tnainte si dupa contactul cu
solutia de sapun.
Pentru solutiile martor s-au determinat urmatoarele concentratii: Candida albicans:. concentratie initialda 1, 18
x10° UFC/mI (unitati formatoare de colonii); Staphylococcus aureus: concentratie initiala 2,11x10° UFC/mI.
Evolutia incarcaturii microbiene pentru cele trei tulpini la diferite concentratii de sapun sgi diferiti timpi de
contact, este prezentata in Tableul 2.

S-a observat o reducere a Tncarcaturii microbiene mai accentuate in cazul tulpinii Staphylococcus
aureus comparativ cu cele doua tulpini levurice. Sapunul antimicrobian a avut o activitate mai pronuntata fata
de tulpina bacteriand Staphylococcus aureus. Se cunoaste faptul ca sdpunurile In general au o activitate
antibacteriana.
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Tabel 2. Evolutia incarcaturii microbiene pentru cele trei tulpini la diferite concent-atii de sapun si diferiti timpi

de contact
(Concentratie sapun Timp de contact Reducere a incarcaturii
microbiene {diminuarea cu)
Candida parapsilosis
| 1g/10mi 1 0
1g/10ml 3 0
1g/10mi 5 0 j
0,59/10ml 1 0 J
0,5g/10mi 3 0
0,5g/10ml 5 0
Candida albicans (1, 18 x10 > UFC/ml) |
1g/10ml 1 10°
| 1g/10ml 3 10° J
1g/10m! 5 0 J
0,5g/10m! 1 107
0,5g/10m| 3 10°
0,5g/10m| 5 0
Staphylococcus aureus (2,11x10 °) ﬂ
1g/10ml 1 10°. J
1g/10m| 3 10,
1g/10ml 5 10°.
0,5g/10ml| 1 10°.
0,5g/10ml 3 10°.
0,5g/10m| 5 10°.
1 i

In Figurile 1,2,3 sunt prezentate imagini ale culturilor microbiene in placi Petri, pe mediu solid.



Revendicari

1.

]

a-2012-00481--

2 9 -06~ 2012

Cormpozitie de sapun naturai extrafin cu acyune antimicrobiani, caracterizat prin
acees ci utilizeaza ca si compus odorant antimicrobian un amestec de alcooli -
iant alchil mic (C&-C7), precum: 3,45 %5 - terameti-2-hexanol - 23.61%: 2,3,4,4-
retrametil-1-hexarcl - 5.48% 3,5 & -trometil-2-heptanol - 11.67%; 5.4,4.5-
tetrametil-2-hexanol — 44,12% <btinut prir fotooxidarea si reducerea ulterioard a
hidracarburilor nesaturate aferente; acest compus odorant antimicrobian in
proporie de 1-3% (procente de volum) se amesteca cu 15-18% ulei nelmier, 30-
33% ulei masline, 30-32% ulei cocos, i se introduce in reactia de saponificare
cu 18-20% agent saponificare (NaOH) -eastia are loc la temperaturéd de 40-50

“C, cu amestecare, finalizarea reactiel av:

ind loc In timp de circa 48 ore, 1a
temperatara camerel, pana la so dificare.

Compozitie de sapun natural axtrafin antimicrobian, conform revendicarii 1,
seracterizat prin aceea ¢3 se utinzeazd 10C ml ui2i palmier, 210 ml ulei maslinz,
200 i ulei cocos 51 10 ml compus odorant antimicrobian.

Sapun natural extrafin cu actiune antimicrobiana, conform  revendicari
caracterizat prin zceea ¢ are actiune antimicrobiand asupra agenti microbieni
implicati in diverse afectiuni umane, fiind frecvent izclati de pe teguments
Candida albicans, Candica varapsilosis, Staphylococcus avreus.

Sapun natural extrafin cu actiune antimnicrobiand, conform revendicéri: 1

'

caracterizat prin aceea ¢a reduce g inododiurs microbiene mai accentuat in

cazul tulpinii Staphylocorccus aureus comparativ cu cele doud tuloini levurice
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Martor Candida albicans

Imagini Candida albicans 1g/10ml Imagini Candida albicans 1g/10ml
dupa 1 minut de contact _dupa 3_minute de contact

Imagini Candida albicans 0,59/10ml Imagini Candida albicans 0,5g/10m|
dupa 1 minut de contact dupa 3 minute de contact

Figura 1. Imagini Candida albicans in placi Petri, pe mediu solid, la diferiti timpi de contact
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Martor Candida parapsilosis

Imagini Candida parapsilosis 1g/10ml dupa 1 Imagini Candida parapsilosis 1g/10ml dupa 3
minut de contact minute de contact

Figura 2. Imagini Candida parapsilosis in placi Petri, pe mediu solid, fa diferiti timpi de contact
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Martor Staphyfococcus aureus

Imagini Staphylococcus aureus 1gM10mi Imagini Staphylococcus aureus 1g/10ml
dupa 1 minut de contact dupa 3 minue de contact

Imagini Staphylococcus aureus 0,5g/10ml  [magini Staphylococcus aureus 0,59/10m|
dupa 1 minut de cantact dupa 3 minut de contact

Figura 3. Imagini Staphylococcus aureus in placi Petri, pe mediu solid, la diferiti timpi de contact
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