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本申请涉及牙膏添加剂技术领域，具体公开

一种作为牙膏添加剂的二氧化硅及其生产工艺。

该生产工艺首先将石英砂和纯碱混合，在1400~
1600℃中反应4‑6h，得到熔融态物料，冷却得到

固态物，使用100~150℃的水蒸汽，加压至0 .4~
1MPa，对所述固态物进行喷淋溶解，得到硅酸钠

水溶液；加热所述硅酸钠水溶液保持在70~100

℃，再加入氨基三（亚甲基膦酸）五钠，混合均匀

后在搅拌条件下加入酸和水，使得溶液最终pH达

到2~4，过程中产生白色沉淀并不再析出后，过滤

取得沉淀物，洗涤所述沉淀物，接着将所述沉淀

物喷雾干燥得到白色粉末，最后将所述白色粉末

在150~200℃温度中烘烤，使得白色粉末中少量

的未分解的硅酸完全分解为二氧化硅，得到纯度

高、均一度好、高分散性不易结块的二氧化硅粉

末。
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1.一种作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，所述生产工艺包括：

将石英砂和纯碱混合，在1400~1600℃中反应4‑6h，得到熔融态物料，冷却得到固态物，

使用100~150℃的水蒸汽，加压至0.4~1MPa，对所述固态物进行喷淋溶解，得到硅酸钠水溶

液；加热所述硅酸钠水溶液保持在70~100℃，再加入氨基三（亚甲基膦酸）五钠，混合均匀后

在搅拌条件下加入酸和水，使得溶液最终pH达到2~4，过程中产生白色沉淀并不再析出后，

过滤取得沉淀物，洗涤所述沉淀物，接着将所述沉淀物喷雾干燥得到白色粉末，最后将所述

白色粉末在150~200℃温度中烘烤得到所述二氧化硅；

所述石英砂和所述氨基三（亚甲基膦酸）五钠的质量比为1：（0.01~0.03）；

所述硅酸钠水溶液的体积为V，加酸的流量为V/（20‑40）每分钟。

2.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，所述纯

碱和所述石英砂的质量比为1：（1.5~3.5）。

3.根据权利要求2所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，所述纯

碱和所述石英砂的质量比为1：3。

4.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，所述石

英砂和所述氨基三（亚甲基膦酸）五钠的质量比为1：0.02。

5.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，所述搅

拌条件下加入酸和水，调节水溶液最终pH为2.8~3.2。

6.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，将所述

石英砂和所述纯碱混合后，在1550‑1560℃中反应4.8‑5.2h，得到所述熔融态物料。

7.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，在加酸

过程，保持搅拌速度为200‑300转/min。

8.根据权利要求1所述的作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，其特征在于，加热所

述硅酸钠水溶液至84‑86℃，再加入氨基三（亚甲基膦酸）五钠，混合均匀后在搅拌条件下加

入酸和水。
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一种作为牙膏添加剂的二氧化硅及其生产工艺

技术领域

[0001] 本申请涉及牙膏添加剂技术领域，更具体地说，涉及一种作为牙膏添加剂的二氧

化硅及其生产工艺。

背景技术

[0002] 一般牙膏的主要成分包括摩擦剂、保湿剂、增稠剂、表面活性剂、香味剂和有治疗

功效药物。其中，摩擦剂的作用在于摩擦牙齿表面，去除脏污，代表性成分有二氧化硅、磷酸

氢钙、碳酸钙等。增稠剂的作用在于粘结其他成分，形成形态稳定的牙膏，代表成分有二氧

化硅、羧甲基纤维钠、卡波姆等。

[0003] 牙膏用二氧化硅粒子直径应在5～45μm，粒径过大，刷牙时有明显的沙粒感。粒度

适宜的摩擦剂制成的牙膏膏体，有光滑细腻的外观和刷牙时对口腔、牙龈的摩擦舒适感。粒

度过细(如小于1μm)，牙膏存放时会出现返粗现象，这是因为牙膏在长期存放过程中，过细

摩擦剂由于布朗运动的关系发生絮凝作用所致。

[0004] 市面上的一些牙膏用二氧化硅，存在粒径过大或过小、均一度差、易结块等问题。

发明内容

[0005] 为了改善市面上的一些牙膏用二氧化硅存在粒径过大或过小、均一度差、易结块

的问题，本申请提出了一种作为牙膏添加剂的二氧化硅及其生产工艺。

[0006] 第一方面，本申请提出一种作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，并采用如下

技术方案。

[0007] 一种作为牙膏添加剂的二氧化硅的生产工艺，所述生产工艺包括：

[0008] 将石英砂和纯碱混合，在1400～1600℃中反应4‑6h，得到熔融态物料，冷却得到固

态物，使用100～150℃的水蒸汽，加压至0.4～1MPa，对所述固态物进行喷淋溶解，得到硅酸

钠水溶液；加热所述硅酸钠水溶液保持在70～100℃，再加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，混

合均匀后在搅拌条件下加入酸和水，使得溶液最终pH达到2～4，过程中产生白色沉淀并不

再析出后，过滤取得沉淀物，洗涤所述沉淀物，接着将所述沉淀物喷雾干燥得到白色粉末，

最后将所述白色粉末在150～200℃温度中烘烤得到所述二氧化硅。

[0009] 通过采用如上技术方案，可以在烧窑中，将石英砂(SiO2)和纯碱(Na2CO3)混合，在

1400～1600℃中反应4‑6h，得到熔融态的硅酸钠，采用此种温度反应得到的硅酸钠杂质含

量少。硅酸钠冷却后成为固态，可以将其装载在蒸球中，用100～150℃的高温水蒸汽，加压

至0.4～1MPa，将其溶解，形成无色透明黏稠液体，即硅酸钠水溶液。将该硅酸钠水溶液加热

保持在70～100℃，再加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，混合均匀后在搅拌条件下加入酸和

水，使得溶液最终pH达到2～4，该酸可以是硫酸、盐酸、磷酸、硝酸等，其中，硅酸钠和酸反应

生成硅酸，水溶液加热保持在70～100℃，保持反应速率的稳定性。氨基三(亚甲基膦酸)五

钠易溶于水，第一方面能和硅酸之间形成氢键，阻碍硅酸的过度聚集，第二方面又由于氨基

三(亚甲基膦酸)五钠分子链较短且立体，对硅酸的包裹性适中，硅酸聚集成的微粒子直径
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适当，不至于过大或过小，第三方面，氨基三(亚甲基膦酸)五钠还可以增加水溶液密度，降

低硅酸微粒和水的界面张力，有利于微粒的分散，使硅酸微粒悬浮在水溶液中，阻止硅酸粒

过快沉降聚集，使得硅酸微粒分散均匀。加酸后，析出白色沉淀为硅酸，此时氨基三(亚甲基

膦酸)五钠和硅酸完全脱附，脱附效率高。硅酸受热分解成为二氧化硅，析出的二氧化硅微

粒大小均匀，纯度高，白度好。溶液最终pH达到2～4，既能反应掉过量的纯碱，又能阻碍硅酸

电离，电离平衡向分子态转变，硅酸分子易于受热分解析出二氧化硅，若pH过低则硅酸溶解

度高，不易析出二氧化硅，若pH过高则电离平衡向离子态转化，也不易析出二氧化硅。白色

沉淀不再析出后，表明硅酸/二氧化硅不再析出，经过滤、洗涤、喷雾干燥得到白色粉末，白

色粉末在150～200℃温度中烘烤，使得白色粉末中少量的未分解的硅酸完全分解为二氧化

硅，得到纯度高、均一度好、高分散性不易结块的二氧化硅粉末。

[0010] 可选的，所述纯碱和所述石英砂的质量比为1：(1.5～3.5)。

[0011] 通过采用如上技术方案，纯碱和石英砂在1400～1600℃中反应4‑6h，得到熔融态

的硅酸钠，分子式为Na2O·nSiO2，根据投入的纯碱和石英砂的配比，可知模数n为1.5～3.5，

n过大则生成的硅酸钠不易溶于水，不利于被水蒸汽溶解，也影响后续和酸的反应和生成的

二氧化硅的粒径集中度，n过小则纯碱消耗量增大。

[0012] 可选的，所述纯碱和所述石英砂的质量比为1：3。

[0013] 通过采用如上技术方案，生成的硅酸钠纯度高，被高温水蒸汽溶解的效率高，同时

纯碱消耗量也较小。

[0014] 可选的，所述石英砂和所述氨基三(亚甲基膦酸)五钠的质量比为1：(0 .01～

0.03)。

[0015] 通过采用如上技术方案，石英砂先和纯碱生成了硅酸钠，硅酸钠和酸反应生成硅

酸的过程中，氨基三(亚甲基膦酸)五钠和硅酸之间形成氢键，阻碍硅酸的过度聚集，使硅酸

聚集微粒的大小控制在23～45μm的范围内，使得二氧化硅应用在牙膏中，具有较好的研磨

效应和增稠效应。

[0016] 可选的，所述石英砂和所述氨基三(亚甲基膦酸)五钠的质量比为1：0.02。

[0017] 通过采用如上技术方案，石英砂先和纯碱生成了硅酸钠，硅酸钠和酸反应生成硅

酸的过程中，氨基三(亚甲基膦酸)五钠和硅酸之间形成氢键，阻碍硅酸的过度聚集，使硅酸

聚集微粒的在33～38μm的范围内比例显著增加，粒径均一度高，不易结块，使得二氧化硅应

用在牙膏中，具有更好的研磨效应和增稠效应。

[0018] 可选的，所述搅拌条件下加入酸和水，调节水溶液最终pH为2.8～3.2。

[0019] 通过采用如上技术方案，硅酸基本以分子态存在溶液中，并且极容易受热分解为

二氧化硅，得到高度分散的二氧化硅微粒，粒径大部分在23～45μm的均一范围内，并且在33

～38μm的范围内比例可达到30％以上。

[0020] 可选的，将所述石英砂和所述纯碱混合后，在1550‑1560℃中反应4.8‑5.2h，得到

所述熔融态物料。

[0021] 通过采用如上技术方案，在该温度范围内，石英砂和纯碱的反应生成的硅酸钠纯

度高，相应提高了后续生产的二氧化硅的纯度，可达98％以上。

[0022] 可选的，所述硅酸钠水溶液的体积为V，加酸的流量为V/(20‑40)每分钟，在加酸过

程，保持搅拌速度为200‑300转/min。
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[0023] 通过采用如上技术方案，控制加酸的速度和搅拌速度，提高了生成的硅酸的分散

性和粒度均一性。

[0024] 可选的，加热所述硅酸钠水溶液至84‑86℃，再加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，混

合均匀后在搅拌条件下加入酸和水。

[0025] 通过采用如上技术方案，在该温度下，氨基三(亚甲基膦酸)五钠的活性强，和硅酸

产生的氢键效应大，使硅酸粒径适宜，分散均匀。

[0026] 第二方面，本申请还提出一种作为牙膏添加剂的二氧化硅，并采用如下技术方案。

[0027] 一种作为牙膏添加剂的二氧化硅，根据上述的生产工艺所制备得到。

[0028] 通过采用如上技术方案，制备得到了一种在粒径适宜、均一度好、不易结块，适用

于同时作为牙膏摩擦剂和增稠剂使用的二氧化硅。

[0029] 综上所述，本申请的一种作为牙膏添加剂的二氧化硅及其生产工艺具有如下有益

效果：

[0030] 通过控制1400～1600℃的反应温度，石英砂(SiO2)和纯碱(Na2CO3)反应得到熔融

态的硅酸钠，采用此种温度反应得到的硅酸钠杂质含量少。

[0031] 用100～150℃的高温水蒸汽，加压至0.4～1MPa，可以将固态硅酸钠高效溶解，形

成无色透明黏稠液体，即硅酸钠水溶液。

[0032] 将该硅酸钠水溶液加热保持在70～100℃，再加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，混合

均匀后在搅拌条件下加入酸和水，硅酸钠和酸反应生成硅酸。其中，水溶液加热保持在70～

100℃，保持反应速率的稳定性。氨基三(亚甲基膦酸)五钠第一方面能和硅酸之间形成氢

键，阻碍硅酸的过度聚集，第二方面又由于氨基三(亚甲基膦酸)五钠分子链较短且立体，对

硅酸的包裹性适中，硅酸聚集成的微粒子直径适当，不至于过大或过小，第三方面，氨基三

(亚甲基膦酸)五钠密度大于1 .4g/cm3，还可以适度增加水溶液密度，降低硅酸微粒和水的

界面张力，有利于微粒的分散，使硅酸微粒悬浮在水溶液中，阻止硅酸粒过快沉降聚集，使

得硅酸微粒分散均匀。硅酸受热分解成为二氧化硅，析出的二氧化硅微粒大小均匀，纯度

高，白度好。

[0033] 加酸，硅酸钠和酸反应生成硅酸，控制溶液最终pH达到2～4，既能反应掉过量的纯

碱，又能阻碍硅酸电离，电离平衡向分子态转变，硅酸分子易于受热分解析出二氧化硅，若

pH过低则硅酸溶解度高，不易析出二氧化硅，若pH过高则电离平衡向离子态转化，也不易析

出二氧化硅。

[0034] 喷雾干燥得到的白色粉末最后在150～200℃温度中烘烤，使得白色粉末中少量的

未分解的硅酸完全分解为二氧化硅，得到纯度高、均一度好、高分散性不易结块的二氧化硅

粉末。

具体实施方式

[0035] 以下对本申请的作为牙膏添加剂的二氧化硅及其生产工艺的一些实施例进行具

体说明。以下材料的质量已转化为相对质量份数进行说明。

[0036] 实施例1

[0037] 将3份石英砂和1份纯碱混合，在1555℃中反应5h，得到熔融态硅酸钠，冷却得到固

态硅酸钠，使用125℃的水蒸汽，加压至0.4MPa，对所述硅酸钠进行喷淋溶解，得到硅酸钠水
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溶液，体积为V；加热所述硅酸钠水溶液保持在85℃，再加入0.02份氨基三(亚甲基膦酸)五

钠，混合均匀后在搅拌条件下加入硫酸和水，加入硫酸的流量为V/30每分钟，在加硫酸过

程，保持搅拌速度为250转/min，控制加入硫酸的量使得溶液最终pH达到3，过程中产生白色

沉淀并不再析出后，过滤取得沉淀物，洗涤所述沉淀物，接着将所述沉淀物喷雾干燥得到白

色粉末，最后将所述白色粉末在150℃温度中烘烤得到所述二氧化硅。

[0038] 实施例2

[0039] 本实施例和实施例1的唯一区别在于加入了3.5份的石英砂，同样使用125℃的水

蒸汽，加压至1MPa，对所述固态物进行喷淋溶解，同样条件下溶解时间比实施例1高16％，溶

解后得到硅酸钠水溶液，最后制备得到了二氧化硅。

[0040] 实施例3

[0041] 本实施例和实施例1的唯一区别在于加入了0.01份氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最

后制备得到了二氧化硅。

[0042] 实施例4

[0043] 本实施例和实施例1的唯一区别在于加入了0.03份氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最

后制备得到了二氧化硅。

[0044] 实施例5

[0045] 本实施例和实施例1的唯一区别在于，控制加入硫酸的量使得溶液最终pH达到2，

最后制备得到了二氧化硅。

[0046] 实施例6

[0047] 本实施例和实施例1的唯一区别在于，控制加入硫酸的量使得溶液最终pH达到4，

最后制备得到了二氧化硅。

[0048] 实施例7

[0049] 本实施例和实施例1的唯一区别在于，将石英砂和纯碱混合后在1400℃中反应5h，

得到熔融态硅酸钠，最终制备得到了二氧化硅。

[0050] 实施例8

[0051] 本实施例和实施例1的唯一区别在于，将石英砂和纯碱混合后在1600℃中反应5h，

得到熔融态硅酸钠，最终制备得到了二氧化硅。

[0052] 实施例9

[0053] 本实施例和实施例1的唯一区别在于，加热所述硅酸钠水溶液保持在70℃，再加入

氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最终制备得到了二氧化硅。

[0054] 对比例1

[0055] 本对比例和实施例1的唯一区别在于不加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最后制备

得到了二氧化硅。

[0056] 对比例2

[0057] 本对比例和实施例1的唯一区别在于加入0.02份十二烷基苯磺酸钠，最后制备得

到了二氧化硅。

[0058] 对比例3

[0059] 本对比例和实施例1的唯一区别在于加入0.02份十二烷基磺酸钠，最后制备得到

了二氧化硅。
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[0060] 对比例4

[0061] 本对比例和实施例1的唯一区别在于控制加入硫酸的量使得溶液最终pH达到1，最

后制备得到了二氧化硅。

[0062] 对比例5

[0063] 本对比例和实施例1的唯一区别在于控制加入硫酸的量使得溶液最终pH达到5，最

后制备得到了二氧化硅。

[0064] 对比例6

[0065] 本对比例和实施例1的唯一区别在于，将石英砂和纯碱混合后在1300℃中反应5h，

得到熔融态硅酸钠，最终制备得到了二氧化硅。

[0066] 对比例7

[0067] 本对比例和实施例1的唯一区别在于，加热所述硅酸钠水溶液保持在50℃，再加入

氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最终制备得到了二氧化硅。

[0068] 对比例8

[0069] 本对比例和实施例1的唯一区别在于，加入硫酸的流量为V/10每分钟，最终制备得

到了二氧化硅。

[0070] 试验例1

[0071] 对实施例1‑9和对比例1‑8制备得到的二氧化硅进行检测，检测按照《QB/T2346‑

2007牙膏用二氧化硅检验标准》进行。检验结果如表1。

[0072] 表1各实施例和对比例制备的二氧化硅性质检验结果

[0073]
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[0074]

[0075] 增加对各实施例和对比例制备的二氧化硅的粒径检测，使用600目网筛(通过粒径

23μm)、425目网筛(通过粒径33μm)、400目网筛(通过粒径38μm)和325目网筛(通过粒径45μ
m)进行测试，结果如下表2。

[0076] 表2各实施例和对比例制备的二氧化硅粒径检测
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[0077]

[0078]

[0079] 从以上表1和表2可以看出，实施例1‑9相比于对比例1‑8制备的二氧化硅，粒径集

中度显著提升，在23‑45μm范围的比例可达70％以上，并且在33‑38μm范围的比例可达30％

以上。当二氧化硅粒子直径在23～45μm时，甚至是33‑38μm时，其不易粘结，应用于牙膏中，

具有良好的摩擦性质，又不易损伤牙齿，并且对牙膏具有增稠作用，使牙膏具有弹性和低剪
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切力下的形状保持性。

[0080] 实施例1相比于其他实施例，粒径集中度和纯度均最好。

[0081] 实施例2相比于实施例1，增加了石英砂的用量，其粒径集中度有一定下降。

[0082] 实施例3和4，相比于实施例1，调整了氨基三(亚甲基膦酸)五钠的添加比例，实施

例5和6相比于实施例1，调整了溶液最终pH，其二氧化硅纯度和粒径集中度均略微下降。

[0083] 实施例7相比于实施例1，将石英砂和纯碱熔融反应温度降低至1400℃，最终制备

得到的二氧化硅纯度降低了1.5％，粒径集中度下降不明显。

[0084] 实施例8相比于实施例1，将石英砂和纯碱熔融反应温度升高至1600℃，最终制备

得到的二氧化硅纯度和粒径集中度和实施例1相当。

[0085] 实施例9相比于实施例1，加热所述硅酸钠水溶液温度由85℃降低至70℃，最终制

备得到的二氧化硅纯度降低了1.1％，粒径集中度也有明显下降，可见反应温度对硅酸钠和

硫酸的反应，以及氨基三(亚甲基膦酸)五钠的分散作用有明显影响。

[0086] 对比例1相比于实施例1，不加入氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最后制备得到了二氧

化硅的粒径范围分散，小于23μm和大于45μm的比例均较高。

[0087] 对比例2相比于实施例1，用十二烷基苯磺酸钠代替氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最

后制备得到了二氧化硅，其在900℃中的干剂灼烧失重比例显著增大，可能是十二烷基苯磺

酸钠和硅酸结合后，不易被冲洗干净，造成残留的影响。

[0088] 对比例3相比于实施例1，用十二烷基磺酸钠代替氨基三(亚甲基膦酸)五钠，最后

制备得到了二氧化硅，其在900℃中的干剂灼烧失重比例显著增大，可能是十二烷基苯磺酸

钠和硅酸结合后，不易被冲洗干净，造成残留的影响。

[0089] 对比例4和对比例5相比于实施例1，调整了溶液最终pH，影响了硅酸的分散效果，

其二氧化硅的粒径集中度有一定下降。

[0090] 对比例6相比于实施例1，将石英砂和纯碱熔融反应温度降低至1300℃，最终制备

得到的二氧化硅纯度降低了3 .3％，粒径集中度也有一定下降，过低的温度不利于去除杂

质。

[0091] 对比例7相比于实施例1，加热所述硅酸钠水溶液温度由85℃降低至50℃，二氧化

硅的粒径集中度显著降低，可见该反应温度对分散效果有一定影响。

[0092] 对比例8相比于实施例1，加入硫酸的流量由V/30提升至V/10每分钟，最终制备得

到的二氧化硅粒径集中度有一定下降，表明过快的硫酸添加速度对于生成的硅酸的分散有

一定破坏作用。

[0093] 综上所述，通过控制石英砂(SiO2)和纯碱(Na2CO3)的熔融反应温度在1400‑1600

℃，反应得到的硅酸钠杂质含量少。

[0094] 硅酸钠和硫酸的反应温度保持在70～100℃，控制溶液最终pH达到2～4，以及在反

应中加入的氨基三(亚甲基膦酸)五钠对于最终产物二氧化硅的均匀分散，形成适宜的粒径

有显著作用。喷雾干燥得到的白色粉末最后在150～200℃温度中烘烤，使得白色粉末中少

量的未分解的硅酸完全分解为二氧化硅，得到纯度高、均一度好、高分散性不易结块的二氧

化硅粉末。

[0095] 以上仅是本申请的优选实施方式，本申请的保护范围并不局限于上述实施例，应

当指出，对于本技术领域的普通技术人员来说，在不脱离本申请原理前提下的若干改进和
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润饰，这些改进和润饰也应视为落入本申请的保护范围。
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