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(57)摘要

本发明属于二氧化硅技术领域，具体涉及一

种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法

及其应用。本发明采用硫酸钠为电解质，利用硅

酸钠与硫酸反应生成晶种，然后进一步反应生成

二氧化硅晶粒，通过加入甘油使二氧化硅晶粒表

面带有大量羟基，加入冷却自来水减小二氧化硅

的聚合程度，最后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即

得。本发明制得的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化

硅粒径与牙本质小管的直径相近，能够进入牙本

质小管并沉积，与牙本质形成硅氧键，达到封闭

牙本质小管的作用，从根源上解决牙齿敏感问

题；应用于牙膏中，在起磨擦剂作用同时还能缓

解牙齿敏感问题，无需添加其他缓解牙齿敏感成

分，从而降低了抗敏牙膏的生产成本。
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1.一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，其特征在于，包括如下步骤：

S1、将体积为10-15m3，质量浓度为8.0wt .％的硫酸钠和体积为0.1-1m3，摩尔浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至65-80℃，然后加入

摩尔浓度为1-6mol/L的硫酸溶液，直至pH值为8.0-9.0，制得混合溶液A；

S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入摩尔浓度为

1.1mol/L的硅酸钠溶液和摩尔浓度为1-6mol/L的硫酸溶液，保持体系pH值为8.0-9.0，制得

混合溶液B；

S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的甘油，

继续搅拌1h，制得混合溶液C；

S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入摩尔浓度为1-

6mol/L的硫酸溶液，直至体系pH值为4.0-4.5，制得混合溶液D；

S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌30min，

然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

2.根据权利要求1所述的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，其特征在于，步

骤S1中所述硫酸的加入速度为1.0m3/h。

3.根据权利要求1所述的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，其特征在于，步

骤S2中所述硅酸钠溶液的加入速度为14.0m3/h，加入量为10-15m3；所述硫酸溶液的加入速

度为3.0m3/h。

4.根据权利要求1所述的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，其特征在于，步

骤S3中所述甘油的加入速度为14.0m3/h。

5.根据权利要求1所述的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，其特征在于，步

骤S4中所述硫酸溶液的加入速度为5.0m3/h。

6.一种利用权利要求1-5任一所述的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法制得

的二氧化硅在制备缓解牙齿敏感的牙膏中的用途。

权　利　要　求　书 1/1 页

2

CN 111232995 B

2



一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法及其应用

技术领域

[0001] 本发明属于二氧化硅技术领域，具体涉及一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的

制备方法及其应用。

背景技术

[0002] 牙齿敏感是牙齿遇冷热酸甜的影响而产生酸麻、疼痛的现象，主要是由于牙齿磨

蚀、牙龈萎缩、牙根暴露等使牙本质暴露，在刺激下牙本质细胞的胞浆突起传导造成敏感症

状；也可由牙髓血循环的改变，如牙颌创伤，牙根尖部充血影响而出现敏感症状；随着年龄

的增长，牙齿敏感的频率越大，严重影响人们的生活品质。

[0003] 目前抗敏的基本原理有以下三个：一、封闭牙本质小管，抑制牙小管内液体流动，

切断牙本质与牙髓神经的传导，从而减轻或消除牙本质引起的酸痛；二、镇静、麻醉牙髓神

经，降低牙髓神经末梢的兴奋性，使对温度、机械刺激的敏感度降低，从而减轻疼痛；三、强

健牙龈，改善微循环，修复牙釉质、牙本质，促进牙珐琅质表面再矿化，从而在根本上消除牙

齿敏感的因素。其中，第三种抗敏方法已被社会主流人群广为接受。

[0004] 市面上常见具有预防和舒缓牙齿敏感作用的牙膏，其中一些是通过添加化学物质

锶盐、钾盐、氟化物等来实现防敏功效，例如中国专利031349269公开了含有钾盐和锶盐的

双重抗过敏牙膏，经验证钾盐和锶盐协同防敏感功效优于单一钾盐或锶盐；另一些是通过

添加中药组合物来实现防敏功效，例如中国专利104288855公开了一种具有预防和缓解牙

齿敏感作用的中药牙膏，其中药成分包括姜根提取物、升麻提取物、牡丹皮提取物、厚朴提

取物，经验证此中药牙膏具有一定的预防和舒缓牙齿敏感的功效。但是这两种抗敏牙膏均

需要在普通的牙膏配方中加入抗敏成分，增加牙膏的生产成本，另外，无论是添加化学物质

还是添加中药组合物，其抗敏的功效见效较慢，抗敏效果不明显。

[0005] 二氧化硅物理化学性能稳定，与牙膏中各种活性组分相容性好，是目前牙膏用量

最大的磨擦剂之一。现有技术中，没有具有舒缓牙齿敏感功效的牙膏用二氧化硅的出现。

[0006] 综上所述，现有技术中普遍存在抗敏牙膏成本高、见效慢等技术难题。

发明内容

[0007] 为了克服现有技术的不足，本发明的目的在于提供一种缓解牙齿敏感的牙膏用二

氧化硅及其制备方法，该二氧化硅制备方法通过改变反应工艺，使二氧化硅保留大量的羟

基，并进一步破碎，使二氧化硅具有与牙本质小管直径接近甚至更小的粒径，从而在刷牙过

程中二氧化硅能够进入牙本质小管进行封闭、沉积，从而达到缓解牙齿敏感的作用。

[0008] 为实现上述目的，本发明的技术方案如下：

[0009] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0010] S1、将体积为10-15m3，质量浓度为8.0wt.％的硫酸钠和体积为0.1-1m3，质量浓度

为2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至65-80℃，然后加

入质量浓度为1-6mol/L的硫酸溶液，直至pH值为8.0-9.0，制得混合溶液A；

说　明　书 1/7 页

3

CN 111232995 B

3



[0011] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为1-6mol/L的硫酸溶液，保持体系pH值为8.0-9.0，制

得混合溶液B；

[0012] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0013] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为1-

6mol/L的硫酸溶液，直至体系pH值为4.0-4.5，制得混合溶液D；

[0014] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0015] 进一步的，所述步骤S1中硫酸的加入速度为1.0m3/h。

[0016] 进一步的，所述步骤S2中硅酸钠溶液的加入速度为14.0m3/h，加入量为10-15m3；硫

酸溶液的加入速度为3.0m3/h。

[0017] 进一步的，所述步骤S3中甘油的加入速度为14.0m3/h。

[0018] 进一步的，所述步骤S4中硫酸溶液的加入速度为5.0m3/h。

[0019] 本发明还提供了一种利用所述缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法制得

的二氧化硅在制备缓解牙齿敏感的牙膏中的用途。

[0020] 在本发明的制备方法中，第一步使用高浓度的硫酸钠溶液充当电解液，在体系中，

硫酸钠起到电解质的作用，有利于二氧化硅快速成核及成长，形成致密均匀的结构，生成的

二氧化硅作为晶种；第二步同时加入硅酸钠溶液和硫酸溶液，能够使上述晶种进一步交联

成长，形成具有摩擦性能的二氧化硅；第三步加入少量甘油的表面带有大量的羟基，分散在

二氧化硅悬浊液中，能够与二氧化硅表面形成氢键，在二氧化硅陈化阶段，能够避免二氧化

硅羟基间脱水缩聚，保证二氧化硅的表面带有大量的羟基，减小二氧化硅的进一步团聚；第

五步中加入冷却自来水可迅速降低反应体系的温度，进一步减小二氧化硅的聚合程度。

[0021] 与现有技术相比，本发明提供的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅，具有如下优点：

[0022] (1)本发明提供的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅粒径D50约为1μm，粒径D90约为

2.5μm，与牙本质小管的直径相近甚至更小，长期使用含有此类二氧化硅的牙膏刷牙，该二

氧化硅颗粒可以持续进入牙本质小管，并沉积，从而达到封闭牙本质小管、降低牙齿敏感度

的作用；

[0023] (2)本发明提供的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅颗粒表面含有大量的羟基，二

氧化硅颗粒沉积在牙本质小管内，长此以往，能够与牙本质(主要成分为二氧化硅、碳酸钙、

羟基磷灰石等)形成硅氧键，从而进一步加强封闭牙本质小管的作用，从根源上解决牙齿敏

感问题；

[0024] (3)本发明提供的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅应用于牙膏中，在起到磨擦剂

作用的同时还可有效缓解牙齿敏感问题，无需添加除牙膏配方外的其他缓解牙齿敏感成

分，从而降低了抗敏牙膏的生产成本，经济效益及社会效益显著。

具体实施方式

[0025] 以下通过具体实施方式进一步描述本发明，但本发明不仅仅限于以下实施例。本

领域技术人员根据本发明的基本思路，可以做出各种修改，但是只要不脱离本发明的基本
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思想，均在本发明的范围之内。

[0026] 实施例1、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0027] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0028] S1、将体积为10m3，质量浓度为8.0wt .％的硫酸钠和体积为0.1m3，质量浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至65℃，然后加入质量

浓度为1mol/L的硫酸溶液，加入速度为1.0m3/h，直至pH值为8.0，制得混合溶液A；

[0029] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为1mol/L的硫酸溶液，硅酸钠溶液的加入速度为

14.0m3/h，加入量为10m3；硫酸溶液的加入速度为3.0m3/h；保持体系pH值为8.0，制得混合溶

液B；

[0030] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，甘油的加入速度为14.0m3/h，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0031] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为

1mol/L的硫酸溶液，加入速度为5.0m3/h，直至体系pH值为4.0，制得混合溶液D；

[0032] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0033] 实施例2、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0034] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0035] S1、将体积为13m3，质量浓度为8.0wt .％的硫酸钠和体积为0.3m3，质量浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至70℃，然后加入质量

浓度为2mol/L的硫酸溶液，加入速度为1.0m3/h，直至pH值为8.2，制得混合溶液A；

[0036] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为2mol/L的硫酸溶液，硅酸钠溶液的加入速度为

14.0m3/h，加入量为11m3；硫酸溶液的加入速度为3.0m3/h；保持体系pH值为8.2，制得混合溶

液B；

[0037] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，加入速度为14.0m3/h，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0038] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为

2mol/L的硫酸溶液，加入速度为5.0m3/h，直至体系pH值为4.1，制得混合溶液D；

[0039] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0040] 实施例3、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0041] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0042] S1、将体积为12m3，质量浓度为8.0wt .％的硫酸钠和体积为0.5m3，质量浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至75℃，然后加入质量

浓度为4mol/L的硫酸溶液，加入速度为1.0m3/h，直至pH值为8.5，制得混合溶液A；

[0043] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为4mol/L的硫酸溶液，硅酸钠溶液的加入速度为

14.0m3/h，加入量为12.5m3；硫酸溶液的加入速度为3.0m3/h；保持体系pH值为8.5，制得混合
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溶液B；

[0044] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，加入速度为14.0m3/h，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0045] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为

4mol/L的硫酸溶液，加入速度为5.0m3/h，直至体系pH值为4.2，制得混合溶液D；

[0046] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0047] 实施例4、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0048] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0049] S1、将体积为14m3，质量浓度为8.0wt .％的硫酸钠和体积为0.8m3，质量浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至78℃，然后加入质量

浓度为5mol/L的硫酸溶液，加入速度为1.0m3/h，直至pH值为8.7，制得混合溶液A；

[0050] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为5mol/L的硫酸溶液，硅酸钠溶液的加入速度为

14.0m3/h，加入量为14m3；硫酸溶液的加入速度为3.0m3/h，保持体系pH值为8.7，制得混合溶

液B；

[0051] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，加入速度为14.0m3/h，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0052] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为

5mol/L的硫酸溶液，加入速度为5.0m3/h，直至体系pH值为4.3，制得混合溶液D；

[0053] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0054] 实施例5、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0055] 一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法，具体包括如下步骤：

[0056] S1、将体积为15m3，质量浓度为8 .0wt .％的硫酸钠和体积为1m3，质量浓度为

2.2mol/L的硅酸钠溶液加入到反应釜中，频率30Hz下搅拌均匀，加热至80℃，然后加入质量

浓度为6mol/L的硫酸溶液，加入速度为1.0m3/h，直至pH值为9.0，制得混合溶液A；

[0057] S2、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S1制得的混合溶液A中同时加入质量浓度

为1.1mol/L的硅酸钠溶液和质量浓度为6mol/L的硫酸溶液，硅酸钠溶液的加入速度为

14.0m3/h，加入量为15m3；硫酸溶液的加入速度为3.0m3/h，保持体系pH值为9.0，制得混合溶

液B；

[0058] S3、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S2制得的混合溶液B中加入体积为1m3的

甘油，加入速度为14.0m3/h，继续搅拌1h，制得混合溶液C；

[0059] S4、在频率为30Hz的搅拌状态下，向步骤S3制得的混合溶液C中加入质量浓度为

6mol/L的硫酸溶液，加入速度为5.0m3/h，直至体系pH值为4.5，制得混合溶液D；

[0060] S5、向步骤S4制得的混合溶液D中加入体积为5m3的冷却自来水，频率30Hz下搅拌

30min，然后进行压滤、干燥、破碎、研磨，即得。

[0061] 对比例1、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0062] 本对比例中缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法与实施例3类似。
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[0063] 本对比例与实施例3的区别为：本对比例所用硫酸钠的质量浓度为2.0wt.％。

[0064] 对比例2、一种缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅

[0065] 本对比例中缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的制备方法与实施例3类似。

[0066] 本对比例与实施例3的区别为：本对比例中没有添加甘油。

[0067] 对比例3、一种抗敏感修护牙膏

[0068] 本对比例实用中国专利CN110755337公开的抗敏感修护牙膏。

[0069] 试验例1、二氧化硅磨擦性能测试

[0070] 试验样品：实施例1-5、对比例1-2制得的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅；

[0071] 试验方法：参照GB/T  32661-2016《球形二氧化硅微粉》对试样样品的吸水量、吸油

值、表观密度进行检测。

[0072] 试验结果：实验结果见表1。

[0073] 表1二氧化硅磨擦性能测试结果

[0074] 组别 吸水量mL/20g 吸油值mL/100g 表观密度g/mL

实施例1 20 110 0.42

实施例2 18 125 0.38

实施例3 14 87 0.56

实施例4 21 128 0.47

实施例5 19 120 0.45

对比例1 30 150 0.21

对比例2 21 125 0.30

[0075] 由表1可知，本发明提供的具有缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅的西数量为14-

21mL/20g，吸油值为87-128mL/100g，表观密度≥0.35g/mL，符合磨擦型二氧化硅的标准要

求，具备良好的磨擦性。

[0076] 与实施例3相比，对比例1改变的硫酸钠的添加浓度，但是其二氧化硅的吸水量、吸

油值均上升，表观密度下降，不符合磨擦型二氧化硅的标准，这说明高浓度的硫酸钠在反应

体系中对晶种的生成及生长起到了至关重要的作用。

[0077] 与实施例3相比，对比例2的二氧化硅配方中没有添加甘油，这对其二氧化硅的吸

水量和吸油值影响不大，但表观密度值会有下降。

[0078] 试验例2、本发明缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅在牙膏中的应用效果

[0079] 试验样品：应用实施例3与对比例2制得缓解牙齿敏感的牙膏、对比例3；

[0080] 具体的牙膏配方见表2。

[0081] 表2缓解牙齿敏感的牙膏配方
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[0082]

[0083] 试验方法：选取100名患有牙齿敏感的患者，男女不限，平均分为5组，每组20人，分

别使用牙膏A、牙膏B、牙膏C、牙膏D、对比例3制得的牙膏，使用周期为3个月，使用周期内每

日早晚使用试验样品正常刷牙。3个月结束后分别用机械刺激、温度试验和主观评价三种方

法进行评价，每人至少检测3颗牙，统计每组的有效人数、无效人数及有效率。

[0084] 机械刺激：用探针轻轻划过牙的敏感部位来判断。

[0085] 温度试验：用15℃的纯净水进行漱口测试。

[0086] 评价标准：

[0087] 机械测试：0＝无不适；1＝轻度不适或疼痛；2＝中度疼痛；3＝重度疼痛且持续；

[0088] 温度测试：0＝无不适；1＝轻度不适或疼痛；2＝中度疼痛；3＝重度疼痛且持续；

[0089] 主观评价：0＝无改变；1＝好转；-1＝加重。

[0090] 实验结果：实验结果见表3。

[0091] 表3缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅在牙膏中的应用效果

[0092]
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[0093] 由表3可知，本发明提供的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅应用于牙膏中具有良

好的抗敏功效，其中应用实施例3中的缓解牙齿敏感的牙膏用二氧化硅制得的牙膏的抗敏

效果最好，三个月内抗敏有效率达到90％，为本发明最佳实施例。

[0094] 与第2组相比，第4组中使用的是对比例2制得的缓解牙齿敏感的二氧化硅，对比例

2与实施例3的区别在于对比例2没有添加甘油，但是制得的二氧化硅的抗敏效果大大降低，

这说明甘油在二氧化硅的陈化阶段起着举足轻重的作用。

[0095] 与第2组相比，第5组中使用的是对比例3制得的牙膏，对比例3是一种添加抗敏感

修护组合物的牙膏，但是3个月内其抗敏修护作用见效甚微，且其生产成本较高，不适合长

期使用。

[0096] 上述实施例仅例示性说明本发明的原理及功效，而并非限制本发明。本领域任何

熟悉此技术的认识皆不可在违背本发明的精神及范畴下，对上述实施例进行修改。因此，举

凡所属技术领域中具有通常知识者在未脱离本发明所提供的技术思想下完成的一切等效

修饰或改变，仍由本发明的权利要求所涵盖。

说　明　书 7/7 页

9

CN 111232995 B

9


	BIB
	BIB00001

	CLA
	CLA00002

	DES
	DES00003
	DES00004
	DES00005
	DES00006
	DES00007
	DES00008
	DES00009


