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Fremgangsmide til fremstilling af rensende, polerende
og fortykkende kiselsyret t¢i1 tandplejemidler, hvorved
man ved kendt teknik homogent sammenblander udfazldede
kiselsyrer af forskellig partikelstgrrelse ©g partikel-
densitet 1§ suspensionsfasen 09 oparbe jder blandingen
ved kendt teknik ved filtrering, tgrring og formaling.
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opfindelsen angdr fzldningskiselsyrer, frem-
gangsmdder til deres fremstilling og deres anvendelse 1
tandpastaer.

Syntetisk fremstillede fazldningskiselsyrer har i
mange 3r spillet en stor rolle som bestanddel i tand-
plejemidler. De er meget rene, ugiftige og forligelige
med andre komponenter i tandpastaer, som f.eks. glyce-
rin, sorbitol, fortykningsmidler, detergenter, farve-
og aromastoffer og eventuelt oplgselige fluorforbindel-
ser.

Syntetiske fzldningskiselsyrer fremstilles ved
feldning under omrgring fra alikalisilikatoplgsninger
med syrer, filtrering af suspensionen, vask, tgrring og
formaling. Ved fazldningsprocessen har man mulighed for,
allerede ved pdvirkning af det udflokkede materiale, p&
forhdnd at bestemme vigtige egenskaber som partikeldia-
meter, partikelform, partikeldensitet, henholdsvis
partikelhdrdhed. Opfindelsen angidr en fremgangsmide til
fremstilling af rensende, polerende og fortykkende
feldningskiselsyrer til tandplejemidler, som er ejen-
dommelig ved, at man blander de ved kendt teknik udfal-
dede fazldningskiselsyrer med forskellige partikelstgr-
relser og partikeldensiteter homogent med hinanden i
suspensionsfasen, og at man pd sadvanlig vis oparbejder
blandingen ved filtrering, vask, tgrring og formaling.

Opfindelsen angdr yderligere en fzldningskisel-
syre, der er ejendommelig ved, at den besidder fglgende
fysisk-kemiske karakteristika:

Tgrringstab (DIN 53 198) $ 3-7
Ledningsevne ved 25°C

(i 4% opslamning) uS 400-800
pH-verdi (5% ifglge DIN 53 200) 6-7
BET-overflade (DIN 66 231) m2/g 130-150
Stampedensitet (DIN 53 194) g/l 100-150

Makroporevolumen D > 30 nm
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(ved Hg-indpresning)
Olieoptagelse, ifglge Gardner
Kapacitet for vandoptagelse
Cu-afslidning

RDA-afslidning

REA-afslidning

Ridser

Vviskositet

(1 16% glycerol—vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat)
Fe-indhold

ml/g
ml1/100g

mPas

ppm

DK 172681 B1

3,2-4,0

180-200
76-79
5-14

35-100
40-90

fi-meget f3

5000-10000
240-280.

opfindelsen angdr yderligere en fremgangsmade
til fremstilling af fzldningskiselsyre med fglgende fy-

sisk-kemiske karakteristika:

Tgrringstab (DIN 53 198)
Ledningsevne ved 25°C

(i 4% opslamning)

pH-verdi (5% ifglge DIN 53 200)
BET-overflade (DIN 66 231)
Stampedensitet (DIN 53 194)
Makroporevolumen D > 30 nm
(ved Hg-indpresning)
Olieoptagelse, ifglge Gardner
Kapacitet for vandoptagelse
Cu-afslidning

RDA~afslidning

REA-afslidning

Ridser

viskositet

(i 16% glycerol-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat)
Fe-indhold

der er ejendommelig ved, at man

mPas
ppm

3-7

400-800
6-7
130-150
100-150

3,2-4,0

180-200
76-79
S-14

35-100
40-90

fi-meget fa

5000-10000
240-280.

pd den ene side frem-
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3
stiller en fortykningsfeldningskiselsytesuspension ved
reaktion mellem en alkalisilikatop1¢sning og en syre
under undgdelse af geldannelse, idet man til faldning
af kiselsyren fra en given a1ka11silikatop1¢sning med
en koncentration p& ca. 5-25 g Si0Oy pr. liter oplgsning
tilfgrer syren og alkalisilikatopl¢sningen med bestemte
koncentrationer og bestemte tillgbshastigheder under
opretholdelse af en feldetemperatur i reaktionsblandin-
gen pd 80-90°C, at viskositeten af reaktionsblandingen
i en tidsperiode, der mindst udggr 30% af den totale
f2ldningstid, holdes ensartet lav, og pH-vardien holdes
i1 intervallet 10-12, og tilfgrslen af reaktanterne afsg-
luttes, fgr viskositeten efter at have gennemlgbet et
maksimum er faldet til en verdi, der er mindre end 100%
over begyndelsesviskositeten, ©g pH med svovlsyre er
indstillet til en vardi under 7, pd den anden side
fremstiller en abrasivfeldningskiselsyresuspension,
idet man ved en oprindelig suspension af f2ldningski-
selgyre, der er fremstillet ved fzldning af kiselsyren
fra en given alkalisilikatopl¢sning med en koncentra-
tion pd ca. 5-25 g Sioy pr. 1liter oplgsning ved hjalp
af en syre, med bestemte koncentrationer 0g bestemte
tillgbshastigheder under opretholdelse af en faldetem-
peratur i reaktionsblandingen P& 80-90°C og under sta-
dig intensiv forskydning af indholdet 1 faldningspro-
cessen, hvorunder viskositeten af reaktionsblandingen i
en tidsperiode, der mindst udggr 30% af den totale
feldningstid, holdes ensartet lav, og pH-vardien holdes
i intervallet 10-12, og tilfgrslen af reaktanterne af-
sluttes, fgr viskositeten efter at have gennemlgbet et
maksimum er faldet til en verdi, der er mindre end 100%
over begyndelsesviskositeten, med svovlsyre indstiller
verdien af pH til 7-9, fortynder med varmt vand til et
feldningskiselsyreindhold pd 10-30 g/1 og et indhold af
natriumsulfat pd 6-20 g Na3504/1, opvarmer ti} 80-90¢°c,
©g9 under opretholdelse af denne konstante verdi for PH
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4
samtidigt tilfgrer alkalimetalsilikatop1¢sning, svovl-
syre og eventuelt varmt vand til opndelse i 1gbet af en
£zldetid pi 15-180 minutter af en slutkoncentration for
fzldningskiselsyre pa 40-80 g/1l, at man med svovlsyre
jndstiller vardien af pH for suspensionen til under 7,
blander de to faldningskiselsyresuspeneioner med hinan-
den, frafiltrerer fzldningskiselsyren, vasker, sprgjte-
tgrrer og formaler den derefter i en luftstrilemglle.
ved en foretrukken udfgrelsesform af fremgangsmidden
ifglge opfindelsen fremstiller man 1 det vasentlige
fortykningskiselsyresuspenaionen ifglge DE-AS
14 67 019. Man fremstiller 1 det vesentlige abrasiv-
faldningskiselsyresuspensionen ifglge DE 0S 31 14 493,
eksempel 10.

opfindelsen angdr yderligere en fzldningskisel-
ayre, der er ejendommelig ved, at den besidder fglgende
fysisk-kemiske karakteristika:

Térringstab {DIN 53 198) t 4 3-7
Ledningsevne ved 25°C

(1 4% opslamning) ] 250-400
pH-vardi (5% ifglge DIN 53 200) 6-7
BET-overflade (DIN 66 231) m2/g 220-250
stampededensitet (DIN 53 194) g/l 80~-120
Makroporevolumen D > 30 nm ml/g 3,2-4,0

(ved Hg-indpresning)

Olieoptagelse, ifglge Gardner ml/100 g 200-220

Kapacitet for vandoptagelse 3 77-78
Cu-afslidning mg 8-12
RDA-afslidning 60-80
REA-afslidning 60-90
Ridser fa
viskositet

(1 16% glycerol-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat) mPas 14000-18000
Fe-indhold ppm 70-90.
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5
Opfindelsen angir derudover en fremgangsmide til
fremstilling af en fzldningskiselsyre med fglgende
fysisk-kemiske karakteristika:

Tgrringstab (DIN 53 198) $ 3-7
Ledningsevne ved 25°c

(i 4% opslamning) s 250-400
PH-vardi (5% ifglge DIN 53 200) 6-7
BET-overflade (DIN 66 231) m2/g 220-250
Stampededensitet (DIN 53 194) g/1 80-120
Makroporevolumen D > 30 nm ml/g 3,2-4,0
(ved Hg-indpresning)

Olieoptagelse, ifglge Gardner ml/100 g 200-220
Kapacitet for vandoptagelse 3 77-78
Cu~-afslidning mg 8-12
RDA-afslidning 60-80
REA-afslidning 60-90
Ridser £3
Viskositet

(i 16% glycerol—vanddispersion

1:1 Spindel D med helipat) mPas 14000~18000
Fe-indhold ppm 70-90.

som er ejendommelig ved, at man pd den ene side frem-
stiller en abrasivfeldningskiseslsyresuspension, idet
man ved en oprindelig suspension af feldningskiselsyre,
der er fremstillet ved fazldning af kiselsyren fra en
given alkalisilikat0p1¢sning' med en koncentration rd
ca. 5-25 g Si0y pr. 1liter oplgsning ved hijzlp af en sy-
re, med bestemte koncentrationer Og bestemte tillgbsha-
stigheder under opretholdelse af en fezldetemperatur i
reaktionsblandingen pd 80-90°C, hvorunder viskositeten
af reaktionsblandingen i en tidsperiode, der mindst ud-
g¢r 30% af den samlede f2ldningstid, holdes ensartet
lav, og vardien af PH holdes i intervallet 10-12, ogqg
tilfgrslen af reaktanterne afsluttes, fgr viskositeten
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efter at have gennemlgbet et maksimum er faldet til en
vardi, der er mindre end 100% over begyndelsesviskosi-
teten, med svovlsyre indstiller vardien af pR til 7-9,
fortynder med varmt vand til et frldningskiselsyreind-
5 hold pd 10-30 g/1 og et indhold af natriumsulfat pi
6-20 g Na2804/1, opvarmer til 80-90°C, og under opret-
holdelse af denne xonstante vardi for pH samtidigt til-
fgrer svovlsyre, alkalimetalsilikatop1¢sning og eventu-
elt varmt vand til opnielse i 1lgbet af en f=zldetid pd
10 15-180 minutter af en slutkoncentration for fzldnings-
kiselsyre pd 40-80 g/1, og med svovlsyre indstiller

G kel b

verdien af pH for suspensionen til under 7, pA den an-

den side fremstiller en anden suspension af fzldnings-
kiselsyre, idet man udfgrer faldningen i det starkt su-
15 re omrdde, fortrinsvis ved en verdi af pH pd 1,5-2,5,
ved samtidig tilsatning af vandglasop1¢sning og syre-
oplgsning til en oplgsning { vand af forbindelser,
heriblandt sddanne, der danner oplgselige kompleksfor-
bindelser med Jjern, at man blander begge f2ldningski-~

pps—

‘Y \Iil B d«

20 selsyresuspensioner med hinanden, frafiltrerer f=zld-
ningskiselsyren, vasker, sprgjtetgrrer og derefter for-
maler 1 en juftstrilemglle. Ved en foretrukken udfg-
relsesform af fremgangsméden ifglge opfindelsen frem-

A

stiller man i det vesentlige abrasivfzldningskiselsyre=

25 suspensionen ifglge DE-OS 31 14 493, eksempel 10. Den
anden faldningskiselsyresuspension fremstilles for-
trinsvis ifglge DE-PS 12 93 138, ijdet man som xompleks-
dannere benytter de der angivne forbindelser, fortrins-
vis natriumfluorid og oxalsyre.

30 pDet har nu vist sig, at man ved sammenblanding
af fzldningskiselsyrer med forskellige egenskaber i su-

I .

| ﬂ1 ‘i‘ Bl el
i .
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spensionsfasen tilvejebringer szrlig vardifulde f=zld-
ningskiselsyrer til anvendelse i tandplejemidler. Man
kxan fremstille egnede faldningskiselsyresuspensioner
: 35 direkte ved feldning eller ved genopslamning af fxld-
—_— ningskiselsyre frafiltreret i en filterpresse. Man an-
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7
vender fortrinsvis feldningskiselsyresuspensioner, der
direkte er fremstillet ved hj=lp af faldning.

De ved sammenblanding if#lge opfindelsen af
feldningskiselsyresuspensioner og ved filtrering, tgr-
ring og formaling tilvejebragte faldningskiselsyrer har
i tandplejemidler bedre egenskaber end tgrre blandinger
af de samme udgangsledningskiselsyrer 1 samme mzngde-
forhold.

Faldningskiselsyrerne ifglge opfindelsen udviser
potentierende virkninger, idet der ved givne viskogi-
tets- ,henholdsvis fortykningsforhold optrader en uven-
tet hgj abrasivitet, dvs. at sammenhangen mellem vigko-
sitet og abrasivitet pPd overraskende mide ikke forlgber
lineart. (sammenlign figqur 1).

Feldningskiselsyrerne ifglge opfindelsen lader
slg fordelagtigt s2rlig let fremstille, nir man benyt-
ter egnede volumenmdlinger eller vagtmdlinger ved kendt
indhold af faststof til at indstille mengderne af de
indgdende komponenter eksakt, bidde ved kontinuert eller
chargevis drift. Den vide fremgangsmdde besidder den
fordel, at der ingen stgv optrader. 0gsi afblandings-
fanomener bliver herved 88 sm& som mulige. Derudover
mister komponenterne ved vid sammenblanding sammenlig-
net med tgr sammenblanding en del af deres identitet.
Ved sammenblandingen og formodentlig ved tgrringen fo-
regdr der vekselvirkninger mellem store og smd partik-~
ler, hvorved de smi partikler fgier sig til de store
partikler eller vokser. Man md ogsi tage forskellige
former for gensidig udflokﬁing Og gennemtrangning i den
vandige fase { betragtning.

En fgrste tydelig forskel mellem en tgr og en
vdd blanding viser sig ved stgrrelsesfordelingen af
partikler af de formalede prgver. Den tgrre blanding af
to faldningskiselsyrer med forskellig partikelstgrrelge
Og densitet udviser ved udmdling i en Coulter Counter 2
maxima og den tilsvarende kurve en pukkel, hvorimod
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kxurven for de samme f2ldningskiselsyrer, der er sammen=
blandet i1 samme mengdeforhold forlgber fuldstzndig har-

monisk (sammenlign figur 2).
En yderligere ejendommelig forskel viser sig 1
5 den fortykkende virkning. Fzldningskiselsyren ifglge
opfindelsen forhgler viskositeten af en standardblan-
ding af glycerin og vand betydelig mindre end den tgr-

re blanding.

Feldningskiselsyrer med moderat fortykkende

10 virkning tillader en hgjere fyldningsgrad o0g dermed
fremstilling af tandpastaer af "fyldig" karakter.
Mindre fyldige pastaer virker derimod tomme 1

AJI

munden, henholdsvis vandige.
pen fortykkende virkning af f21dningskiselsyren
15 mi vise sig fuldstandig ved indarbejdning i tandpasta-
massen, dvs. der md derefter ikke optrade andringer 1
de rheologiske forhold af tandpastaen, der vil ggre

I Lotk

il

fyldning og senere tgmning af tuber o9 beholdere bes-

varlig eller endog umulig.

20 Et tandplejemiddel skal i det vasentlige under-
stgtte, henholdsvis forhgje den rensende virkning af
tandbgrsten, idet der opbygges en film mellem bgrste og

il e

3

tandoverfladen, der mekanisk fjerner belzgningerne pd

tenderne.
25 Denne virkning kan man kun opnd ved et middel
med abrasive egenskaber.
Ved samme REA-afslidning bgr man paturligvis fo-
retrakke en fzldningskiselsyre, der forirsager si fd
ridser som muligt.

s e i ok

30 Faldningskiselsyrerne ifglge opfindelsen forener
p4 fordelagtig mdde krav pd stabil udvikling af visko-
sitet med moderat stgrrelse og hgj abrasiv- og rensende

RNt

virkning, idet man undgdr dybe ridser.

: Milingen af abrasivitet foretages pd udtrukne
,%%; 15 mennesketznder pd frilagt tandben (RDA-verdi) eller pa
7 emaljen (REA-vardi), idet tenderne er gjort radioakti~
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9
ve. Man miler i begge tilfazlde tilvaksten i radioakti-
vitet af suspensionen af tandplejemidlet til afprgvning
efter en bestemt bearbejdning af Prgvetanderne med bgr-
ster.

Man kan i stedet for bestemme vegttabet for kob-
berplader ved bgrstning med en suspension til afprgv-
ning. Den herved milte verdi kan imidlertid ofte ikke
sammenlignes med RDA- og REA-vardier.

I speciallaboratorier kan man ved forfinede,
f.eks. mikroskopiske metoder, undersgge rensende ©og po-
lerende virkning af tandplejemidler, idet pPrgver, der
fordrsager mange eller dybe ridser, mi betragtes som
uegnede. Disse undersggelser udfgres P2 udtrukne dyre-
taznder eller mennesketznder.

Der kan allerede opnds et indtryk af stgrrelse
©g antal af de ridser, der forsdsages af et middel, ved
mikroskopisk eller stereomikroskopisk betragtning af
metalplader behandlet pi en bestemt mdde, f.eks. som
ved miling af Cu-afslidning.

Foruden fortykkende egenskaber og en skdnende,
rensende og polerende virkning, forlanger man af hel-
bredsmessige grunde nu om dage af en faldningskiselsy-
re, at den har et meget lille indhold af tungmetaller.
Derudover kxan et hgjt indhold af jern medfgre misfarv-
ning af tandpastaerne, der delvis fremstilles gennemsig-
tige og farvede. En pasta, der er farvet bl3 med indji-
gotin kan ved indvirkning af jernholdige kiselsyrer f3%
en grgnlig misfarve.

Det har nu yderligere vist sig, at man ved vid
sammenblanding af udvalgte kiselsyrer kan opnd meget
rene produkter med isazr et meget lavt jernindhold.

Opfindelsen angdr yderligere anvendelse af fz1d-
ningskiselsyrerne ifglge opfindelsen som abrasivmiddel,
henholdsvis polerende middel, i tandpastaer.
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Eksempel
Man bestemmer tgrstofindholdet (indholdet af
f2ldningskiselsyre) i feldningskiselsyresuspensioner pd
fglgende mide:

S 250 ml af en til 209C afkglet fzldningskiselsy-
resuspension filtreres pd en porcelanstragt (¢ 120 mm),
hvorefter man vasker filterkagen fattig pd elektrolyt-
ter med 500 ml vand o9 tgrrer filterkagen ved 105°C til
xonstant vagt.

10 Beregning: g udvejet mengde X 4 =g t¢rstof/1.

Eksgsempel 1
ved eksemplet fremstilles en fzldningskiselsyre

med fortykkende virkning, 1 det vesentlige ifglge DE-AS
15 14 67 019.

Fremgangsmidden er andret ved, at man af gkono-
miske grunde benytter koncentreret natriumsilikatoplgs-
ning (densitet p = 1,353 g/ml) og koncentreret svovlsy-
re (96%). Herved opndr man et tgrstofindhold pd 85 g/l

20 1 faldningskise1syresuspensionen.
I en gummibekladt fz1dningsbeholder pd 120 1 op-

R

T i ]|

th

i% heder man under omrgring 73 1 varmt vand og 5,25 1
: natriumsilikatoplgsning (densitet p = 1,353 g/ml, for-
hold: Si0Oz:Na0 = 3,46) til 85°C. Til denne alkaliske
25 blanding til faldning fgrer man i lgbet af de fglgende
90 minutter under omrgring og opretholdelse af tempe-
raturen pd 85°C samtidigt 16,5 1 natriumsilikatoplgs-—
ning (densitet p = 1,353 g/ml, forhold: SiOp:Na0 =
3,46) med 11,0 1/time og 1,448 1 svovlsyre (96%) med
30 0,965 1l/time. Man afslutter tilsaztningen af reaktanter-
ne, fgr viskositeten af reaktionsblandingen efter gen-
nemlgb af et maksimum er faldet til en vardi, der er
mindre end 100% over begyndelsesviskositeten.
Herefter indstiller man pH-vardien af den sdle-
35 des tilvejebragte faldningskiselsyresuspension med
svovlsyre (96%) til 3,5, jdet man i 1lgbet af nogle mi-
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nutter fgrer syre til med 1,25 1/time. Den pd denne mi-
de tilvejebragte feldningskiselsyresuspension har tgr-~
stofindhold p& 85,0 g/1.

Den efter filtrering, vask, sprgjtetgrring og
formaling pd 1uftstrilemglle tilvejebragte faldnings-
kiselsyre besidder de i tabel 1 anfgrte fysisk-kemiske
karakteristika.

Ekgsempel 2

Eksemplet beskriver fremstilling af en abrasgiv
fzldningskiselsyre ifglge DE-0s 31 14 493, eksempel 10,
med den =ndring, at den totale vandmengde forefindes {
blandingen til feldning, hvorved tilfgrsel af vand un-
der fzldningen bortfalder o9 fazldningstiden forlanges
fra 60 til 100 minutter.

I en gummibekladt fzldningsbeholder pid 120 1 op-
varmer man under omrgring 73 1 varmt vand og 5,25 g na-
triumsilikatop1¢sning (densitet p = 1,353 g/ml; for-
hold: Si0z:Naz0 = 3,46) til 850C. 7ril denne alkaliske
blanding til feldning fgrer man i 1gbet af de fglgende
90 minutter under omrgring og opretholdelse af tempera-
turen pd 859C samtidig 16,5 1 natriumsilikatoplgsning
(densitet p = 1,353 g/ml; forhold: Si02:Na0 = 3,46)
med 11,0 1/time og 1,448 1 koncentreret svovlsyre (96%)
med 0,965 1/time. Man afslutter tilsatning af reaktan-
terne, fgr viskositeten af reaktionsblandingen efter
gennemlgb af et maksimum er faldet til en vardi, der er
mindre end 100% over begyndelsesviskositeten.

Man indstiller derefter pH-vardien af den sile-
des tilvejebragte feldningskiselsyresuspension ved
hj2lp af koncentreret svovlsyre (96%) til 8,5, idet man
i 1gbet af adskillige minutter tilfgrer syre med 1,25
1/time. Den pi denne mide tilvejebragte f2ldningskisel-
Ssyrésuspension har et tgrstofindhold pPd 85 g/1. Indhol-~
det af NapSO4 er 55 g/1.

Under hele faldningsperioden Pd 90 minutter hol-
des beholderindholdet under intensiv forskydning ads-
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xillige gange ved hij=zlp af en centrifugalpumpe. Narmere
angivelser om indretning af apparater, sdvel som over
forskydningsbetingelser, findes 1 DE-PS 17 67 332,
isar spalte 8, linie 31-68.

Den pd denne mide fremstillede oprindelige sus-
pension af fz1dningskiselsyre jndstilles med vand til
et indhold af feldningskiselsyre pd 13 g/1 og et ind-
hold p& 8,5 g NazSO4/1. Man opvarmer 16,06 1 af denne
suspension i et gummibekladt fzldningskar pd 120 1 un-
der omrgring til g850C. Under opretholdelse af denne
temperatur og en pH-vardi pd 8,5 tilleder man i 1gbet
af 100 minutter samtidig 23,1 1 vandglasoplgsning
(densitet p = 1,353 g/ml; forhold: SiOz:Na0 = 3,46)
med en hastighed pd 231,0 ml/min. og 1,94 1 svovlsyre
(96%) med en hastighed pd 19,4 ml/min. til fzldnings-
xiselsyresuspensionen. perefter indstilles f21dnings-
xiselsyresuspensionen med svovlsyre (96%) til en pH-
verdi pd ca. 3,5. Den tilvejebragte feldningskiselsyre-
suspension har et tgrstofindhold pad 92,0 g/l.

pen efter filtrering og vask tilvejebragte fzld-
ningskiselsyre har de i tabel 1 angivne fysisk-kemiske
karakteristika.

Eksempel 3
18,5 m3 suspension af abrasivfzldningskiselsyre

med et faldningskiselsyreindhold pd 92,0 g/1, ifglge
eksempel 2, blandes med 40,0 m3 suspension af en for-
tykkelsesfaldningskiselsyre, ifglge eksempel 1, med et
f21dningskiselsyreindhold pd 85,0 g/l, hvilket svarer
til et vagtforhold pd 1:2 (beregnet pd basis af feld-
ningskiselsyteindhold).

Til brug for videreforarbejdning frafiltrerer
man fazldningskiselsyren { denne blanding af suspensio-
ner ved hjalp af en filterpresse. Indholdet af f=ld-
ningskiselsyre 1 filterkagen er 24%. Den vaskede og
sprgjtetgrrede filterkage undergar luftstrileformaling.
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Den tilvejebragte fa2ldningskiselsyre besidder de i ta-
bel 1 anfgrte fysisk-kemisgke karakteristika.

Eksempel 4

Man blander 1,0 kg af den vaskede, térrede og
formalede fortykningsfaldningskiselsyre fra eksempel 1,
tért med 2,0 kg af den pd lignende mide vaskede, tgrre-
de og formalede abrasivfaldningskiselsyre fra eksempel
2, dvs. at vagtforholdet mellem de to faldningskiselsy-
rer er 1:2, gom i eksempel 3.

Den tilvejebragte faldningskiselsyre udviser de
i tabel 1 opfgrte fysisk-kemiske karakteristika.

Eksempel §

I dette eksempel fremstilles en abrasivfeld-
ningskiselsyre efter angivelserne 1 DE-0S 31 14 493,
punkt 4, eksempel 12, pi fglgende mide:

I en med omrgrer forsynet fzldningsbeholder
blander man 27,0 m3 varmt vand ©g 10,0 m3 fzldnings-
kiselsyresuspension i vasentlig grad ifglge DE-AS
14 67 o019, dog kun tilsat syre til pH 8,5 og med et
feldningskiselsyreindhold pd 85 g/1, ©og man opvarmer
til 85°C. Til forskel fra DE-AS 14 67 019 anvender man
af gkonomiske grunde koncentreret natriumsilikatop1¢s-
ning (densitet = 1,353 g/ml) og koncentreret svovlsyre
(96%). Dette medfgrer et tgrstofindhold pd 85 g/1 i
faldningskiselsyresuspensionen. Ved denne temperatur og
under opretholdelse af en pH-veardi pi 8,5-9 tilleder
man i lgbet af 80 minutter samtidig 9,6 m3 natriumsi-
likatoplgsning (densitet P = 1,353 g/ml; forhold:
Si02:Naz0 = 3,46), 0,94 m3 koncentreret svovlsyre (96%)
©g 20,0 m3 varmt vangd.

Efter afslutning af fzldningen tilsztter man
koncentreret 8vovlsyre (96%) til suspensionen til en
PH-vardi pd 3,5. Indholdet af faldningskiselsyre er
66,0 g/1.
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Man blander 25,75 m3 af denne f21dningskiselsy-
resuspension med 40,0 m3 suspension af en fortykkelses-
xiselsyre ifglge eksempel 1 med et indhold af fald-
ningskiselsyre pd 85,0 g/1, hvilket svarer til et vagt-
forhold pd 1:2 (peregnet pa tgrstofindhold).

Til videreforarbejdning opererer man som i ek-
sempel 3. Indholdet af kiselsyre 1 filterkagen er 21%.

Den tilvejebragte fxldningskiselsyre opviser de
i tabel 1 anfgrte fysisk—kemiske karakteristika.

Fksempel 6
I eksemplet beskrives fremstilling af en jern-

fattig fzldningskiselsyre ifglge eksempel 1 i D 47 633
(= DE-PS 12 93 138).

Man anbringer 18,5 1 vand i en cylindrisk trabe-
holder med rumfang 30 1, der er forsynet med en blad-
omrgrer af tra (diameter 20 cm, hgjde 6 cm, 90 o/m).
Man opvarmer vandet indirekte ved hijzlp af en dampslan-
ge af syrefast st3l til 85°C. Man oplgser 25 g natrium-
fluorid og 6,25 g oxalsyre 1 vandet.

Nu tilfgrer man under omrgring og under opret-~-
holdelse af en pH-vardi pd 2,0 1 1lgbet af 90 minutter
5,45 1 af handelsvaren natronvandglas (molforhold:
Nap0:58i02 = 1:3,35, densitet p = 1,34) og 0,55 1 svovl-
syre (96%) fra modsatte sider af beholderen.

Den dannede suspension holdes endnu ca. 30 mi-
nutter under omrgring. Derefter frafiltrerer man pa
xendt mide pd tragte, vasker med den dobbelte mengde
vand i forhold til mengden af suspensionen, sprgjtetgr-
rer og luftstraleformaler.

Fksempel 7

Man blander 18,2 m3 suspension af abrasivkisel-
syren ifglge eksempel 2 med et faldningskiselsyreind—
hold pd 92,0 g/1 med 40,0 m3 suspension af en Jern-
fattig feldningskiselsyre ifglge eksempel 1 i D 47 633
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(= DE-PS 12 93 138) med et feldningskiselsyreindhold p}
83,8 g/1, hvilket svarer til et vagtforhold pd 1:2.

Til videreforarbejdning arbejder man som 1 ek~
sempel 3. Kiselsyreindholdet i{ filterpressekagen andra-
ger 23%.

Den tilvejebragte fzldningskiselsyre udviser de
i tabel 1 opfgrte fysisk-kemiske karakteristika.
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Eksempel 8
Med henblik pd& fremstilling af en jernfattig

fzldningskiselsyre med fortykkende og rensende egenska-~
ber blander man en suspension af en ifglge eksempel 1 {
DE-PS 12 93 138 (= D 47 633), fremstillet Jernfattigt
kiselsyre med en suspension af den ifglge eksempel 2
fremstillede abrasive kiselsyre i bestemte forhold. Ta-
bel 2 viser, at jernindholdet af blandingen ved alle
vegtforhold er lavere end ved den tilsvarende tgrre
blanding.

Tabel 2

Blandingsforhold, vegtdele

Abrasivkiselsyre, som
beskrevet 2 1 1

Jernfattig kiselsyre

ifglge exsempel 1 i D 47 633 1 1 2

vdd blanding 157 ppm 118 ppm 80 ppm
Fe Fe Fe

Tgr blanding 168 ppm 137 ppm 101 ppm
Fe Fe Fe

De fysisk-kemiske karakteristika, der benyttes i
denne forbindelse, bestemmes pd fglgende mide:

Tgrringstab ifglge DIN 53 198.
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Ledningsevne ved 25°C.

/4% opslamning.

I et bzgerglas p8 150 ml opvarmer man en prgve
pd 4,0 g med 50 ml fuldstezndig afsaltet vand, og man
koger 1 minut under omrgring. Derefter overfgres sus-
pensionen til en 100 ml kolbe, man afkpler og fylder op
til merket med fuldstzndig afsaltet vand. Man miler den
elektriske ledningsevne med kommercielt udstyr, f.eks.
"wissenschaftlich-Technischen Werkstitten" (WTW), Kon-
duktometer type LF 530, ved 25°C.

EH-vardi i 5% vandig dispersion ifglge DIN 53 200.
BET-overflade ifglge DIN 66 131.

Man gennemlufter ved 100°C en prgve med
nitrogen. Den volumetriske mdling gennemfgres med rent

nitrogen ved temperaturen af flydende nitrogen
(-195,8°C) .

Stampedensitet ifglge DIN 53 194.
Man gennemfgrer undersggelsen uden forbehandling

af prgven.

Makroporevolumen D > 30 nm.

Ifglge Hg-indpresningsmetode.
Man udfgrer milingen med Mercury Pressure Poro-
simeter, 200 Series, fra Fa. Carlo Erba Strumentazione.

Olieoptag ifglge Gardner-Coleman
1fglge ASTM: D 1483-60

Kapacitet for vand
Kapaciteten for vand er et udtryk for vandind-
holdet i filterkagen efter filtrering i filterpresse af

en fzldningskiselsyresuspension og udvaskning indtil
ringe indhold af elektrolytter. Til bestemmelse heraf
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tgrrer man 250 g filterpressekage til konstant vagt ved
105°c.

Beregning:

100 - slutvagt x 100 = § kapacitet for vand
Begyndelsesvagt

Fordeling af partikelstgrrelsger
Ifglge Coulter Counter/100 um Kap.

Milingen foregir med en Coulter Counter-model TA
II fra firmaet Coulter Electronies GmbH.

Bestemmelge af Cu-afslidning 1 10% glycerindispersion

a) Fremstilling af glycerindispersion
Man udvejer 153 g glycerin (vandfri, meget ren ph
Eur, BP USP, densitet = 1,26 g/ml, Fa. Merck,
Darmstadt), 1 et polyethylenbzger P2 250 ml. Med en
spatel blander man forsigtigt 17 g feldningskiselsy-
re heri. Derefter homogeniserer man blandingen med
en vingeomrgrer (diameter 5,2 cm) 12 minutter ved
1.500 o/m.

b) M3ling af afslidning
Man miler afslidningen i et specielt udstyr, der er
kendt fra fglgende trykskrifter: (1) Pfrengle: Fet-
te, Seifen, Anstrichmittel, 63 (5) (1961), side
445-451 "Abrasion und Reinigungskraft von PutzkBr-
pern in Zahnpasten". (2) A. Reng, F. Dany: Parflme-
rle und Kosmetik 59 (2) (1978) side 37-45;
"Anwendungstechnische Prifung von Zahnpasten". I
hver af de 6 fordybninger i prgveudstyret anbringer
man 20 ml af den homogene dispersion. Man bestemmer
den afslidning, som de 6 Planslebne nylonbgrster fo-
retager pd 6 planslebne Cu-stykker (elektrolytkob-
ber) i 1lgbet af 5 timer med 50.000 dobbeltslag ved
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differensudvejning. Ved beregningen af abrasiviteten
angiver man gennemsnittet af de bestemte vardier.
Afslidningen (abrasiviteten) angives i mg Cu.

5 RDA-afslidning, REA-afslidning
RDA-fremgangsmdden beskrives i Journal of Dental
Research, 55 (4), 563 (1976) og benyttes ogsd til prgve
for REA-afslidning.

10 Ridser
Bestemmes visuelt under mikroskop.

La

,; Bestemmelse af viskositet

penne miles 1 en 16% glycerin/vanddispersion
15 (1:1 blanding) med et Broockfield-viskosimeter RTV,
Spindel 10, med Helipat med 10 o/m.

B orT R NI TR

1. Prgve
48 g kiselsyre

20 126 g glycerin (ca. 87%, meget ren Ph Eur. BP, densi-
tet = 1,23 g/ml, Fa. Merck, Darmstadt)
126 g destilleret vand

bl

300 g 16% dispersion, udregnet for kiselsyre.

25 2. vudfgrelse
Man udrgrer 1 lgbet af 1 minut abrasiv kiselsyre i

'é et 400 ml bredt bagerglas, hvori glycerinvandblan-
dingen befinder sig, ved hj=zlp af en glasstav, hvor-
efter man lader blandingen st 1 24 timer. Derefter

30 miler man viskositeten.

15 IE

5=

3. Maling
Man miler viskositeten { det samme bazgerglas med
Brookfield-viskosimeter RVT, Spindel 10, med Helipat
35 ved 10 o/m.




10

15

20

25

30

35

21

4. Beregning
Aflest skalavaerdi x faktor = visgkositet i mPas.

DK 172681 B1
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PATENTKRAV

1. Fremgangsmdde til fremstilling af rensende,
polerende og fortykkende fzldningskiselsyrer til tand-~
plejemidler, k end e t egne t ved, at man blander
de ved kendt teknik udfzldede fazldningskiselsyrer med
forskellige partikelstgrrelser og partikeldensiteter
homogent med hinanden i suspensionsfasen, og at man pa
sezdvanlig vis oparbejder blandingen ved filtrering,
vask, tgrring og formaling.

2. Feldningskiselsyre, kendetegnet
ved, at den besidder fglgende fysisk-kemiske karakteri-
stika:

Tgrringstab (DIN 53 198) 3 3-7
Ledningsevne ved 25°C
(i 4% opslamning) uS 400-800
pH-vardi (5% 1fglge DIN 53 200) 6-7
BET-overflade (DIN 66 231) n?/g 130-150
Stampedensitet (DIN 53 194) g/l 100-150
Makroporevolumen D > 30 nm
(ved Hg-indpresning) ml/g 3,2-4,0
Olieoptagelse, ifglge Gardner ml/100g 180-200
Kapacitet for vandoptagelse 76-79
Cu-afslidning mg 5-14
RDA-afslidning 35-100
REA-afslidning 40-90
Ridser fi-meget f3&
Viskositet
(1 16% glycerin-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat) mPas 5000-10000
Fe-indhold ppm 240-280.
3. Fremgangsmide til fremstilling af faldningski-
selsyre ifglge krav 2 med fplgende fysisk-kemiske ka-

rakteristika:
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Tgrringstab (DIN 53 198) 3 3-7
Ledningsevne ved 25°C
(i 4% opslamning) uS 400-800
pH-vardi (5% ifglge DIN 53 200) 6-7
BET-overflade (DIN 66 231) n2/g 130-150
Stampedensitet (DIN 53 194) g/1 100-150
Makroporevolumen D > 30 nm
(ved Hg-indpresning) ml/g 3,2-4,0
Olieoptagelse, ifglge Gardner ml/100g 180-200
Kapacitet for vandoptagelse 3 76-79
Cu-afslidning mg 5-14
RDA-afslidning 35-100
REA-afslidning 40-90
Ridser fi-meget £3
Viskositet
(1 16% glycerol-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat) mPas 5000-10000
Fe-indhold ppm 240-280,

kendetegnet ved, at man pd den ene side
fremstiller en fortykningsfaldningskiselsyresuspension
ved reaktion mellem en alkalisilikatoplgsning og en sy-
re under undgdelse af geldannelse, idet man til feld-
ning af kiselsyren fra en given alkalisilikatoplgsning
med en Xkoncentration p& ca. 5-25 g Si0s pr. 1liter
oplgsning tilfgrer syren og alkalisilikatoplgsningen
med bestemte koncentrationer og bestemte tillgbshastig-
heder under opretholdelse af en fzldetemperatur i reak-
tionsblandingen pd 80-90°C, at viskositeten af reak-
tionsblandingen i en tidsperiode, der mindst udggr 30%
af den totale fzldningstid, holdes ensartet lav, og pH-
vardien holdes i intervallet 10-12, og tilfgrslen af
reaktanterne afsluttes, f@gr viskositeten efter at have
gennemlgbet et maksimum er faldet til en verdi, der er
mindre end 100% over begyndelsesviskositeten, 09 pH med
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svovlsyre er indstillet til en vardi under 7, pd den
anden side fremstiller en abrasivfzldningskiselsyresus-
pension, idet man ved en oprindelig suspension af feld-
ningskiselsyre, der er fremstillet ved fzldning af ki-
selsyren fra en given alkalisilikatoplgsning med en
Xxoncentration pd ca. 5-25 g SiO pr. liter opl¢gsning
ved hj=lp af en syre, med bestemte Xoncentrationer og
bestemte tillgbshastigheder under opretholdelse af en
fzldetemperatur 1 reaktionsblandingen pd 80-90°C og un-
der stadig intensiv forskydning af indholdet i fa2ld-
ningsprocessen, hvorunder viskositeten af reaktions-
blandingen 1 en tidsperiode, der mindst udggr 30% af
den totale faldningstid, holdes ensartet lav, og pH-
verdien holdes i intervallet 10-12, og tilfgrslen af
reaktanterne afsluttes, f¢r viskositeten efter at have
gennemlgbet et maksimum er faldet til en vardi, der er
mindre end 100% over begyndelsesviskositeten, med
svovlsyre indstiller verdien af pH til 7-9, fortynder
med varmt vand til et f21dningskiselsyreindhold P
10-30 g/1 og et indhold af natriumsulfat pd 6-20 g
NapSO4/1, opvarmer til 80-90°C, og under opretholdelse
af denne konstante vardi for pH samtidigt tilfgrer al-
kalimetalsilikatoplgsning, svovlsyre og eventuelt varmt
vand til opnielse i 1gbet af en fazldetid pd 15-180 mi-
nutter af en slutkoncentration for fa2ldningskiselsyre
pd 40-80 g/1, at man med svovlsyre indstiller verdien
af pH for suspensionen til under 7, blander de to fazld-
ningskiselsyresuspensioner med hinanden, frafiltrerer
fzldningskiselsyren, vasker, sprgjtetgrrer og formaler
den derefter i en luftstrdlemglle.

4. Feldningskiselsyre, kendetegnet
ved, at den besidder fglgende fysisk-kemiske karakteri-
stika:

T¢rringstab (DIN 53 198) $ 3-7
Ledningsevne ved 25°C
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(1 4% opslamning)
pB-vardi (5% ifglge DIN 53 200)
BET-overflade (DIN 66 231)
Stampededensitet (DIN 53 194)
Makroporevolumen D > 30 nm
(ved Hg-indpresning)
Oliecptagelse, ifglge Gardner
Kapacitet for vandoptagelse
Cu-afslidning
RDA-afslidning
REA-afslidning
Ridser
Vigkositet
(i 16% glycerol-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat)
Fe-indhold

usS

m2/g
g/l
ml/g

DK 172681 B1

250-400
6-7
220-250
80-120
3,2-4,0

ml1/100 g 200-220

]
mg

77-78
8-12
60-80
60-90
£fa

mPas 14000-18000

ppm

70-90 .

5. Fremgangsmdde til fremstilling af fazldningski-
selsyre ifglge krav 4 med fglgende fysisk-kemiske ka-

rakteristika:

Tg¢rringstab (DIN 53 198)
Ledningsevne ved 25°C

(i 4% opslamning)

pH-vardl (5% ifglge DIN 53 200)
BET-overflade (DIN 66 231)
Stampededensitet (DIN 53 194)
Makroporevolumen D > 30 nm
(ved Hg-indpresning)
Olieoptagelse, ifglge Gardner
Kapacitet for vandoptagelse
Cu-afslidning

RDA-afslidning

REA-afslidning

Ridser

Viskositet

uS

me/g
g/1
ml/g

3-7

250-400
6-7
220-250
80-120
3,2-4,0

ml1/100 g 200-220

2
mg

77-78
8-12
60-80
60-90
£3
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(i 168 glycerol-vanddispersion
1:1 Spindel D med helipat) mPas 14000-18000
Fe-indholad ppm 70-90,

kendetegnet ved, at man p3d den ene side
fremstiller en abrasivfzldningskiseslsyresuspension,
idet man ved en oprindelig suspension af feldningski-
gelsyre, der er fremstillet ved feldning af kiselsyren
fra en given alkalisilikatoplgsning med en koncentra-
tion p4 ca. 5-25 g SiOz pr. liter oplgsning ved hij=lp
af en syre, med bestemte koncentrationer og bestemte
tillgbshastigheder under opretholdelse af en fzldetem-
peratur 1 reaktionsblandingen pd 80-90°C, hvorunder
viskositeten af reaktionsblandingen 1 en tidsperiode,
der mindst udggr 30% af den samlede fzldningstid, hol-
des ensartet lav, og vardien af pH holdes i intervallet
10-12, og tilfgrslen af reaktanterne afsluttes, f¢r
viskositeten efter at have gennemlgbet et maksimum ex
faldet til en vardi, der er mindre end 100% over begyn-—
delsesviskositeten, med svovlsyre indstiller vardien af
pH til 7-9, fortynder med varmt vand til et fzldnings-
kxiselsyreindhold pd 10-30 g/1 og et indhold af natrium-
sulfat pid 6-20 g NapSO4/1, opvarmer til 80-90°C, og un-
der opretholdelse af denne konstante verdi for pH sam-
tidigt tilfgrer svovlsyre, alkalimetalsilikatoplgsning
og eventuelt varmt vand til opndelse i 1lgbet af en fal-
detid p3d 15-180 minutter af en slutkoncentration for
faldningskiselsyre pd 40-80 g/1, og med svovlsyre ind-
stiller vardien af pH for suspensionen til under 7, pa
den anden side fremstiller en anden suspension af fzld-
ningskiselsyre, idet man udfgrer fz2ldningen 1 det
starkt sure omridde, fortrinsvis ved en verdi af pH pd
1,5-2,5, ved samtidig tilsatning af vandglasoplgsning
og syreoplgsning til en oplgsning i vand af forbindel-
ser, heriblandt siddanne, der danner oplgselige kom-
pleksforbindelser med jern, at man blander begge f=ld-
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ningskiselsyresuspensioner med hinanden, frafiltrerer
fzldningskiselsyren, vasker, sprgjtetgrrer og derefter
formaler i en luftstrilemglle.

6. Anvendelse af fzldningskiselsyre ifglge krav
2 eller 4 gom abrasivmiddel, henholdsvis polerende mid-
del i tandpastaer.
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