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(54) Menetelmd alumiinihammastahnaputkiloiden paisunnan estémiseksi-
Férfarande fér att férhindra utsvdllning av aluminiumtandkrémstuber

Esilli olevan keksinndn konteena on menetelmd alumiinihammastah-
naputkiloiden paisunnan estamiseksi, jotka hammastahnat sisdltiviat
20-60 % alumiinioksiditrihydraattia, jonka keskimddrdinen osaskoko

on 3-30 pm.

Unilever'in suomalaisissa patenttihakemuksissa 3078/69 ja 3079/69

on esitetty, ettd jauhettuja alumiinioksiditrihydraatteja hiovina
puhdistusaineina sisdltdviat hammastahnat voivat sysvyttdid alumiini-
sia hammastahnatuubeja mYés neutraalilla pH:1lla. Tyypillisii t#llai-
sia materiaaleja on British Chemicals Limited'in tuotteet BACO
AF239, BACO AF240, BACO AF260 ja BACO AF280, Martinswerke GmbH:n
tuote "Tonerhydrat N" ja Produits Chimiques Pechiney St. Gobain SA:n
tuote FB603; ndiden materiaalien keskimddrdiset osaskoot ovat noin
5-16 pm. On havaittu, ettd ndistd materiaaleista valmistetut hammas-
tahnat voivat varastoitaessa paisua johtuen vetykaasumuodostuksesta,
joka seuraa hammastahnojen pakkauksina kidytettyjen alumiinituubien
syopymisestd. Hammastahnaputkiloiden huomattava paisuminen saattaa
ne kaupallisesti sopimattomaksi.

Tdstd syystd olisi hammastahnoihin lisdttivid stabilointiaineita, eli
putkilon paisumista vihentdvii tai estdvii aineita. Y113 mainituissa
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kahdessa aikaisemmassa patenttihakemuksessa on esitetty kaksi teho-

kasta stabilointiainetta.

Esilld olevan keksinndn tarkoituksena on saada aikaan toisenlainen
menetelmd nditd alumiinioksiditrihydraatteja sisiltdvien hammastah-

nojen stabiloimiseksi.

Nyt on havaittu, ettd tiettyj& alumiinioksiditrihydraatin muotoja
sisdltédvien hammastahnojen aikaansaamassa alumiinisy8pymisessi
muodostuneesta vetykaasusta johtuva alumiiniputkiloiden paisuminen
voidaan estdd lisddmdlld hammastahnaan piihapposoolia, jossa piidioksi-
diosaset on negatiivisesti varattu. Sopivia soocleja ovat sellaiset,
joiden piidioksidipitoisuus on 5 - 40 painoprosenttia. Hammastahnaan
lisdtyn soolin md&rd on tavallisesti 0,00l - 3 % (vaikka suurempia
madrid voidaan mySs k&dyttdd) laskettuna piidioksidina hammastahnan

painosta. Soolin pH on tavallisesti alueella 8 - 11.

Hammastahnassa hiovana puhdistavana aineena olevan alumiinioksidi-
trihydraatin keskimd&drdinen osaskoko (painokeskilipimitta) on noin

3 - 30 pm ja tavallisesti sitd on lisn3d ainakin 20 $ hammastahnan
painosta edullisten méddrien ollessa noin 25 - 60 % hammastahnan
painosta. Alumiinioksiditrihydraatti saadaan hiovaksi kaupallisesti
Bayer-menetelmdlld, jossa hydratoitu alumiinioksidi saostetaan kes-
kimddrdisen osaskoon ollessa noin 50 - 100 fm natriumaluminaatti-
liuoksesta, pestddn, kuivataan alhaisessa ldmpdtilassa ja jauhetaan.
Kokeellisesti voidaan mddritelld johtaako alumiinioksiditrihydraatti
alumiiniputkiloiden kaasunmuodostukseen valmistamalla jdljempini
esitetyn standardikoostumuksen mukainen hammastahna, pakkaamalla
hammastahna lakalla pd&dllystdméttSmiin alumiiniputkiloihin ja
varastoimalla edullisesti 6 - 12 hammastahnaputkiloa 3 kuukaudeksi
50°C:ssa. Mik&li tapahtuu vetykaasumuodostuksesta johtuvaa paisumista,
on kysymyksessd alumiinioksiditrihydraatin sydvyttdvi muoto.

Koska huomattavan happamat tai emdksiset hammastahnat voivat sydvyt-
tdd alumiinia johtuen alumiiniin kohdistuvasta happo~ tal emdshy&k-
kdyksestd, keksinndn mukaisten hammastahnojen pH:n pitdisi olla

alueella noin 6 - 8.

Keksinnén mukaisesti valmistetut stabiloidut hammastahnat voidaan
pakata lakalla kdsittelemdttSmiin alumiiniputkiloihin. Haluttaessa
pakata hammastahna lakattuihin putkiloihin on piihapposoolin stabiloiva
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vaikutus joka tapauksessa arvokas, koska kdytdnn8ssi on vaikeata

vdlttdd lievien viallisuuksien esiintymistd lakkapinnoitteessa.

Keksintd& kuvataan seuraavassa viittaamalla seuraaviin suoritettuihin

kokéisiin. Prosentit ovat painoprosentteja.

Tdssd esitetyn vakiohammastahnan koostumus on seuraava:

%
Jauhettu alumiinioksiditrihydraatti 55,00
Sorbitoli (70 % siirappi) 27,00
Natriumkarboksimetyyliselluloosa 0,80
Natriumlauryylisulfaatti : 1,50
Titaanidioksidi i 1,50
Natriumsakkariini 0,20
Bentsoehappo q.s.*
Aromiaineita 1,00
Vesi ad 100,00

* antaa pH-alueeksi 6,8 - 7,2

¥1ld olevan standardikoostumuksen mukainen hammastahna (hammastahna A)
valmistettiin kdyttdmill&d alumiinioksiditrihydraattia, jota myyd&in
tavaramerkilld Tonerdehydrat N (Martinswerke GmbH, Saksa-BRD), jonka
materiaalin keskimd@drdinen osaskoko on noin 12 pm. Hammastahna
pakattiin lakalla kdsittelemdttOmiin alumiiniputkiloihin ja 6 putki-
loa varastoitiin 50°C:ssa 3 kuukaudeksi. Tdmdn ajan kuluttua kaikki
hammastahnaputkilot olivat paisuneet voimakkaasti johtuen vetykaasun
muodostuksesta ja putkiloiden puristussauman p&4&t alkoivat tydnty&

auki.

Y118 mainittua koostumusta muutettiin seﬁraavien keksintd8 kuvaavien

esimerkkien mukaisesti.

Esimerkit 1 - 6

Y11ld mainittuun koostumukseen lis#ttiin piihapposoolia, jota on saa-
tavissa tavaramerkilld Ludox SM-30: Sen piidioksidipitoisuus on

30 painoprosenttia ja pH 9,5. Soolin piidioksidiosasten koko oli

noin 7 - 8 nm ja ne olivat negatiivisesti varautuneita. Hammastahanssa

olevan veden mddrd&d vdhennettiin vastaavasti. Piihapposooli esisekoi-
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tettiin veden, sorbitolisiirapin ja muiden liukenevien aineosien
kanssa ‘ennen liukenemattomien ainesosien lisddmistd.

6 hammastahnaputkiloa varastoitiin SOOC:ssa 3 kuukaudeksi ja paisu-

minen merkittiin muistiin. Tulokset on esitetty seuraavassa taulukossa.

Taulukko
Esimerkki Lisdtyn piihapposoolin miiri Paisumisaste
(painoprosenttia hammastahnasta) _
1. 0,01 Hyvin vdh&dinen pai-
sunta
o,C3 "
0,10 "
4 0,30 Ei havaittavaa pai-
suntaa
5 1,00 "
6 5,00 "

Kokeet osoittivat, ettid piihapposooli estii merkittivisti putkiloi-
den kassunmuodostusta varastoitaessa.

Y1ld mainitun standardikoostumuksen mukainen toinen hammastahna
(hammastahna B) valmistettiin kdyttdmdlls alumiinioksiditrihydraat-
tia, jota myydddén tavaramerkilli BACO AF239 (British Aluminium
Chemicals Limited), jonka materiaalin keskimddriinen osaskoko on
noin 16 jm. Hammastahna pakattiin lakalla k&sittelemdttdmiin alumiji-
niputkiloihin ja 6 hammastahnaputkiloa varastoitiin 50°C:ssa 3 kuu-~-
kauden ajaksi. T&dmi#n ajan kuluttua putkilot olivat paisuneet huomat-
tavasti, vaikkakin putkiloiden puristussaumatut pddt olivat edelleen
ehjdt.

Hammastahnaa B muutettiin lis34mil1l1% keksinn®n lisdesimerkin mukai-
sesti (esimerkki 7) 0,1 % LUDOX SM-30 piihapposocolia, joka lisdttiin
samalla tavoin kuin edellisissi esimerkeissi. Kun lakalla kdsittele~
mattomiin alumiiniputkiloihin pakatut kuusi esimerkin 7 mukaista
hammastahnaputkiloa varastoitiin 50°C:ssa 3 kuukauden ajaksi, yhden-

kddn putkilon paisumista ei ollut havaittavissa.

Kolmas hammastahna (hammastahna C) valmistettiin kdyttdmdl14 niiniki4n
BACO AF239 alumiinioksiditrihydraattia koostumuksen ollessa seuraava:
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%
Jauhettu alumiinjoksiditrihydraatti 50,00
Sorbitoli (70 % siirappi) 27,00
Ksantaanikumi 1,20
Natriumlauryylisulfaatti 1,50
Titaanidioksidi 1,50
Natriumsakkariini 0,21
Formaliini 0,05
Ben tsoehappo 0,27
Natriumhydroksidi 0,01
Aromiaineet 1,30
Vesi ad 100,00

pH = 6,8,

Varastoitaessa t#m# hammastahna 65°C:ssa 1 kuukaudeksi sai hammas-
tahna aikaan alumiiniputkiloiden rajun paisumisen. Tdt4 hammastahnaa
muutettiin seuraavien esimerkkien 8 - 11 mukaisesti lisddmdlld seok-
seen eri mdirid LUDOX SM-30, jolldéin aikaisempaan tapaan vesimddrdd
vastaavasti vdhennettiin. Menetelmissd ndiden hammastahnojen valmis-
tamiseksi piihapposooli kuitenkin 1lisdttiin sekoitusvaiheen lopussa
juuri ennen lopullista pH:n sddt68 bentsoehapolla. Lisdtyn piihappo-

soolin mddrdt on esitetty seuraavassa.

Esimerkki Lisdtyn piihapposoolin md&dra
(painoprosenttia hammastahnasta)
0,1
0,5
10 1,0
11 3,0

Ndm& hammastahnat varastoitiin my8s 65°C:ssa 1 kuukaudeksi. Esimer-
kin 8 tapauksessa ei hammastahnaputkien paisumista ollut havaitta-
vissa ja esimerkkien 9 - 11 tapauksessa esiintyi vain v&hdistd pai-

sumista, mikd jdlleen osoitti piihapposoolin estovaikutuksen.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd alumiinihammastahnaputkiloiden paisunnan estamiseksi,
jotka hammastahnat sisdltidvit 20-60 % alumiinioksiditrihydraattia,
jonka keskimddrdinen osaskoko on 3-30 um, tunnettu siiti,
ettd lisdtd&n hammastahnaan piihapposoolia, jonka piidioksidiosa-
set ovat negatiivisesti varatut, vihintd&n noin 0,001 % laskettu-
na piidioksidina hammastahnan painosta.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne t t u
siitd, ettd piihapposoolia lisit#in noin 0,001-3 % laskettuna
piidioksidina hammastahnan painosta.

Patentkrav

1. Férfarande for att férhindra utsvidllning av aluminiumtandkrims-
tuber, vilka tandkridmer innehdller 20-60 % aluminiumoxidtrihydrat
med en medelpartikelstorlek p&4 3-30 um, k 8 nnetecknat
ddrav, att i tandkrimen tillsittes en silikonsyrasol, vars silikon-
oxidpartiklar 8r negativt laddade, &tminstone c:a 0,001 % rdknat
som silikondioxid av tandkrimens vikt.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, ki nnetecknat

darav, att silikonsyrasol tillsittes c:a 0,001-3 % riknat som
silikondioxid av tandkridmens vikt.
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