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Valmiste

Kelksintd koskee neutraalin metallioksidisoolin val-
mistamiseen sopivaa valmistetta.

Neutraaleja titiaanidioksidisooleja ja menetelmid
niiden valmistamiseksi on kuvattu esimerkiksi EP-patentti-
julkaisussa O 251 560. Sen mukaan hapan titaanidioksidi-
sooli necutraloidaan kdsittelemdlld anioninvelihtohartsilla.
T&ll8in neutraloidulla soolills on ilmennyt aglomeroitu-
mistaipumusta, jota voidaan vastustaa sekoittamalla soolia
useita tunteja voimakkaasti. Toinen mahdollisuus aglome-
roitumisen estamiseksi on se, ettd sooliin lisdtd&dn ennen
anioninvaihtimella ké&sittelyd tai sen jdlkeen vesiliukois-
ta orgaanista yhdistett&, jolloin t&hé&n terkoitukseen eh-
dotetaan EP-patenttijulkaisussa 0 261 560 erityisesti mo-
nomeerisid tai polymeerisid polyalkoholeja kuten esimer-
kiksi glyseriinia, etyleeniglykolia tai polyvinvylialkoho-
lia.

Tekniikassa kdytetd8n usein neutraaleja metalliok-
sidisooleja. Neutraaleja metallioksidisooleja voidaan esi-
merkiksi sekoittaa polymeerien kanssa tai kayttda tietty-
jen katalysaattorien sideaineina. Neutraaleja titaanidi-
oksidisoocleja on ehdotettu niiden hyvén iholle sopivuuden
ja niiden suuren UV-alueen absorption vuoksi kosmeettisiin
kdyttotarkoituksiin ja téssd erityisesti aurinkosuojakos-
metiikkaan.

T&hdn mennessd Kuvatuille neutraaleille metalliok-
sidisooleille ei ole kuitenkaan usein tunnusomaista kaik-
ki vaatimukset t8yttévad varastointikestdvyys. Lisdksi téa-
hinastisilla metallioksidisooleilla on usein suhteellisen
matala pitoisuus, joka on tyypillisesti korkeintaan 10 -
25 paino~%; niinpd esimerkiksi EP-patenttijulkaisussa
0 261 560 saadaan korkeintaan 25-prosenttinen titaanidiok-
sidisooli kuumentamalla laimeaa, neutraalia titaanidioksi-
disoolia. Moniin kéayttotarkoituksiin kuten esimerkiksi
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kosmeettisten tuotteiden valmistukseen haluttaisiin kui-
tenkin sitd konsentroidumpia sooleja.

Tamin keksinndn erdidnd teht&védnd oli sellaisten
neutraalien metallioksidisoolien valmistus, joilla ei ole
ollenkaan tai on vain pienemmdssa mddrin tdhanastisten
metallioksidiscoolien haittoja. Lisdksi tulisi saada kay-
tettdvidksi menetelmsd, joka tekee kdyttdjédlle mahdolliseksi
valmistaa itse yksinkertaisella tavalla metallioksidisoo-
leja aina kulloinkin haluttuna pitoisuutena. Muita té&mén
keksinndtn tehtdvid ilmence alan asiantuntijalle seuraa-
vasta yksityiskohtaisesta kuvauksesta ja esimerkista.

Nyt keksittiin, ettd n&m& tehtdvédt voidaan ratkais-
ta valmistamalla keksinnén mukaisia valmisteita sekd@ kek-
sinndn mukaisia neutraaleja metallioksidisooleja.

Keksinntén kohteena on sen vuoksi neutraalin metal-
lioksidisoolin valmistamiseen sopiva valmiste, joka sisdl-
tasd 35 - 75 % yhtd tai useampaa metallioksidia tai metal-
lioksidihydraattia ja 15 - 45 % yhtd tai useampaa hydrok-
sikarboksyylihappoa stabilisaattorina. |

Keksinnén kohteena on lisdksi menetelmid tdllaisen
valmisteen valmistamiseksi, jolle menetelmdlle on tunnus-
omaista, ettd yhdelld tai useammalla hydroksikarboksyyli-
hapolla stabiloitu metéllioksidisooli, jonka pH-arvo on
valilld 6 - 8, pakastekuivataan.

Keksinnoén kohteena on lis8ksi vikevdity metalliok-
sidisooli, jota saadaan liuottamalla sellaista valmistetta
veteen tai vesiliuokseen, sekd tamdn metallioksidisoolin
kayttd kosmeettisissa valmisteissa.

Keksinndn mukaiset valmisteet, jotka sopivat neut-
raalin metallioksidisoolin valmistamiseen, sisdltavat 35 -
75 paino-%, erityisesti 40 - 70 paino-% ja aivan erityi-
sesti 50 - 60 paino-% yhtd tai useampaa metallioksidia tai
metallioksidihydraattia, jotka on edullisesti valittu jou-
kosta, johon kuuluvat titaanioksidi, piioksidi, kromioksi-

di, tinaoksidi, antimonioksidi, sinkkioksidi, kobolttiok-
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sidi, rautaoksidi, alumiinioksidi ja vastaavat oksidihyd-
raatit. Aivan erityisen edullisia ovat valmisteet, jotka
sisdltavat titaanidioksidia, titaanioksidihydraattia, rau-
taoksidia ja/tai rautaoksidihydraattia.

Toisena keksinnén mukaisten valmisteiden aineosana
on yksi tai useampia hydroksikarboksyylihappoja tai hyd-
roksikarboksyylihappojohdoksia, jotka toimivat stabili-
saattoreina; tdlléin erityisen edullisia ovat sitruuna-
ja/tai viinihappo ja n&8istd hapoista johdetut johdokset.
Ndiden stabilisaattoreiden massaosuus on 15 - 45 paino-%,
erityisesti 20 - 40 paino-% ja aivan erityisesti 25 - 30
paino-%.

Lisdksi keksinn®énmukaiset valmisteet voivat sisal-
t48 muita aineosia kuten esimerkiksi valmisteiden valmis-
tuksessa neutralointivaiheissa syntyvid suoloja kuten esi-
merkiksi NaCl, KC1l, Na,$0, jne., H,0 tai lis&ksi myds muita
aineosia.

Muiden aineosien massaosuus keksinndn mukaisissa
valmisteissa ei ole edullisesti liian korkea ja erityises-
ti se ei ole yli 30 paino-%. Erityisen edullisia ovat val-
misteet, joissa muiden aineosien massaosuus ei ole yli 20
paino-% ja erityisesti alle 15 paino-%.

Keksinndén mukaisten valmisteiden valmistamiseksi
léhdetddn liikkeelle metallioksidisoolista, joka valmiste-
taan sindnsd tunnetulla menetelmdlld. Esimerkiksi-epdor-
gaanisen metallisuolan vesiliuos vidaan muuttaa sooliti-
laan esimerkiksi hydrolyysill&, joka voidaan saada aikaan
vaikka kuumentamalla, peptisoimalla ja/tai lis&&mallad e-
méstd tai myds muilla menetelmilld. Esimerkeiss& 1 ja 2 on
esitetty edullisia menetelmid titaanidioksidisoolin ja
rautaoksidisoolin valmistamiseksi; samalla tavalla voidaan
valmistaa myds piioksidi-, kromioksidi-, tinaoksidi-, an-
timonioksidi-, sinkkioksidi-, kobolttioksidi-, alumiiniok-
sidi ja myds muita metallioksidisooleja. Esimerkeissd 1 ja

2 esitetyt menetelmdt on Kuitenkin tarkoitettu vain esi-
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merkeiksi ja niiden ei tule mill&&n tavoin rajoittaa kek-
sintoad.

Keksinnén mukaisesti kdytettédvien metallioksidisoo-
lien sis&ltamdt soolihiukkaset ovat tyypillisesti keski-
mddrdiseltd kooltaan 5 - 200 nm ja erityisesti 5 - 100 nm.
Sooli voidaan puhdistustarkoituksessa pestd esimerkiksi
suodatuslaitteistossa tislatulla vedelld tai sopivilla
suolaliucksilla, jotka eivdt johda soolin koaguloitumi-
seen, kuten on ehdotettu JP 63-48 358:ssa.

Tavallisesti happamaan metallioksidisooliin lisé-
tddn sen jdlkeen yhta hydroksikarboksyylihappoa tai useam-
man hydroksikarboksyylihapon seosta ja/tai hydroksikarbok-
syylihappojohdoksia, jolloin lis&ttyjen hydroksikarboksyy-
lihappojen ja/tai hydroksikarboksyylihappojohdosten mas-
sasuhde on tyypillisesti 0,2 - 1 ja edullisesti 0,25 -
0,75 ja erityisesti 0,4 - 0,6. Sopivia hydroksikarboksyy-
lihappojohdoksia ovat esimerkiksi hydroksikarboksyylihap-
pojen happoamidit tai suolat. Edullisia ovat viinihappo,
sitruunahappo ja/tai niiden johdokset.

Sen jdlkeen metallioksidisoolin ja yhden tai useam-
man hydroksikarboksyylihapon tai niiden johdosten seos
neutraloidaan, jolloin t&ssd tarkoitetaan neutraalilla
pH-aluetta 5,5 - 8,5 ja erityisesti 6 - 8. Sitd varten
tavallisesti happamaan metallioksidisoolin ja yhden tai
useamman hydroksikarboksyylihapon seokseen lisidt&din edul-
lisesti emdstd kuten esimerkiksi NaOH:a tai KOH:a. Kuiten-
kin on myds mahdollista, ettd pH-arvon muuttamiseen tar-
koitetusta seoksesta poistetaan metallioksidisoolin val-
mistukseen kdytetyn epdorgaanisen tai orgaanisen metalli-
suolan anioni esimerkiksi anioninvaihtimen avulla.

On myts mahdollista, ettd molempien t&han asti ku-
vattujen reaktiovaiheiden - yhden tai useamman hydroksi-
karboksyylihapon tai niiden johdosten lisdys ja neutra-
lointi - jarjestys vaihdetaan. Jos neutralointi suorite-

taan ensin, havaitaan kuitenkin useimmissa tapauksissa
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metallioksidisoolin koaguloituminen, mik& vaikeuttaa seu-
raavaa reaktiota yhden tai wuseamman karboksyylihapon
ja/tai karboksyylihapon johdoksen kanssa, niin ettd edelléa
esitetty reaktiovaiheiden jarjestys on edullinen.

T&dlla tavalla saatua neutraalia ja hyvin pysyvaa
metallioksidisoolia kdytetddn keksinndén mukaisten valmis-
teiden valmistukseen, jollein voidaan Kkayttdid erilaisia
menetelmid.

Erdassd edullisessa menetelmdssd neutraali metal-
lioksidisooli pakastekuivataan. Tavallisesti ty®skennel-
l88n kayttden painetta 1 - 10 mbar ja kuivausajat ovat
tavallisesti 2 - 30 tuntia.

Toisessa, samoin edullisessa menetelmidssd neutraali
metallioksidisooli haihdutetaan kiertohaihduttimen avulla.
Tavallisesti tyOskennelld@adn k&yttden painetta 5 - 100 mbar
ja erityisesti 10 - 25 mbar ja lampdtila on tavallisesti
35 - 85 °C ja erityisesti 45 - 60 °C; n#iden edullisten
prosessiolosuhteiden vaihtelut ovat mahdollisia. Edulli-
sesti haihdutetaan niin kauan, ettd ei en&d tapahdu ndky-
vdd tiivistymistd jaahdyttimeen.

Toisessa, samoin edullisessa menetelmdssi neutraali
metallioksidisooli sumutekuivataan. Voidaan kaytt&da kau-
pallisia sumutuskuivauslaitteistoja; sisd&nmenolémpotila
on tavallisesti 200 - 500 °C ja erityisesti 200 - 350 °C
ja ulostulolampdtila on tyypillisesti 50 - 300 °C ja eri-
tyisesti 80 - 220 °cC.

Sumutuspaine on tyypillisesti 3 - 10 bar. Mainitut
prosessiolosuhteet on tarkoitettu esimerkeiksi ja niiden
tarkoituksena on selvent&dd keksintdd sitid rajoittamatta.

Keksinndn mukaiset valmisteet ovat kédytettdesss
ilma- ja vesihtyrytiivistd pakkausta erinomaisesti varas-
tointia kestdviid; valoaktiivisten.valmisteiden kuten esi-
merkiksi TiO,-pitoisten valmisteiden yhteydessi suositel-

laan lisdksi valosuojapakkausten kayttod.
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Kayttdjd voi saada yksinkertaisesti sekoittamalla
keksinndn mukaisia valmisteita veden tai jonkin vesiliu-
oksen kanssa taas metallioksidisooleja, jolloin hdn voi
vaihdella niiden pitoisuutta laajalla alueella helposti
lis&dtyn veden mddrdn avulla. Laimeiden metallicksidisooli-
en lis8ksi voidaan saada my®s hyvin viakevii metallioksi-
disooleja, joiden pitoisuus on yli 30 tai jopa yli 40 pai-
no-%.

Keksinnén mukaisten valmisteiden t&ydellinen ja
yksinkertainen liukenevuus veteen tai vesiliuoksiin on
yllattavad, koska esimerkiksi happamia titaanidioksidisoo-
leja tai sitruuna- tai viinihapon kanssa sekoitettuja hap-
pamia titaanidioksidisoocleja pakastekuivaamalla saadut
valmisteet eivat ole tai ovat vain osittain vesiliukoisia.
Keksinndn mukaisilla valmisteilla on pienempi kuljetusmas-
sa kuin metallioksidisooleilla ja ne ovat yksinkertaisesti
kdsiteltévissd. Valmisteita veteen tai vesipitoisiin liu-
oksiin liuottamalla saadut metallioksidisoolit ovat erin-
omaisesti varastointia kestavid; esimerkiksi viinihapolla
ja/tai sitruunahapolla stabiloiduilla neutraaleilla soo-
leilla kayttdajat ovat paljon yli yhden vuoden. Valmistei-
ta pakastekuivaaminen ja sen jialkeinen liuottaminen veteen
tai vesiliuokseen eivdt muuta metallioksidisoolien ominai-
suuksia; eraalla titaanioksidisoolilla esimerkiksi UV-eks-
tinktion arvo pysyy muuttumattomana.

Keksinndn mukaisia valmisteita liuottamalla saatuja
metallioksidisooleja voidaan k&ytt&84 monipuolisiin tekni-
siin ja kosmeettisiin kdyttétarkoituksiin. Erityisen edul-
lista on kayttdd keksinnon mukaisia, TiO,-pitoisia valmis-
teita liuottamalla valmistettuja titaanidioksidisooleja
kosmetiikassa. Keksinnodn mukaisia valmisteita voidaan yh-
dist8& kosmeettisiin valmisteisiin tai myds ei-kosmeetti-
siin koostumuksiin tai valmistemuotoihin usein edullisesti
my&s suoraan, ilman ettd niitd olisi tarpeen muuttaa etu-

kdteen sooliksi. Erityisen edullisia kosmeettisiin kaytté-
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tarkoituksiin ovat TiO,-pitoisten valmisteiden lis&ksi vie-
18 rautaoksidipitoiset valmisteet, koska rautaoksidilla on
titaanidioksidiin verrattuna noin 1,5 kertaa suurempi
UV-ekstinktio.

Keksinnén mukaisista valmisteista saatavat metalli-
oksidisoolit t&8yttavdt erityisesti teknisten ja kosmeet-
tisten kéyttotarkeoitusten yvhteydessd monipuoliset vaati-
mukset hyvin paljon suuremmassa madrin Kuin tdhdnastiset
metallioksidisoolit. KeksinnOn mukaiset valmisteet sekd
niistd saatavat metallioksidisoolit saavat siten huomatta-
van taloudellisen merkityksen.

Seuraavan esimerkin tarkoituksena on selventdsd kek-
sintdd sitd rajoittamatta.

Edella olevassa ja seuraavassa prosenttiluvut tar-
koittavat painoprosentteja ja lampdtilat on esitetty kdyt-
tden yksikkoad °C.

Esimerkki 1

a) Titaanidioksidisocolin valmistus

Deionisoidun veden (1 1) pH sdadetddn lé&mpdtilassa
5 °C arvoon 1,5 lisd&malla l0-prosenttista HCl:a. Sen jal-
keen lis#dtdén lampdtilassa 3 - 7 °C 250 ml TiCl,:n vesiliu-
osta (400 g TiCl,/l) samalla voimakkaasti sekoittaen kayt-
t&dmallad annostelunopeutta noin 2 ml/min. Annostelemalla
samanaikaisesti ioninvaihdinta (ioninvaihdin II, E. Merck-
in kaupallinen tuote, Darmstadt, tyyppinumero 4766, hyd-
roksyylimuoto) pH pidetddan arvossa noin 1,5. Sen j&lkeen
suoritetaan suodatus nylonsuodattimella (silmukkakoko noin
80 um) ioninvaihtimen erottamiseksi. Suodos voidaan sen
jé&lkeen mahdollisesti vield@ hienosuodattaa. Saadaan noin
3 - 3,5-prosenttinen titaanidioksidisooli. Haihduttamalla
kiertohaihduttimessa (noin 30 °C, paine < 20 mbar) voidaan
saada titaanidioksidisooleja, joiden pitoisuus on 10 - 15

paino-%.
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b) Keksinndén mukaisen TiO,-pitoisen valmisteen val-

mistaminen

200 g 12, 6-painoprosenttista titaanidioksidisoolia,
jota saadaan kohdassa a) kuvatun menetelmdn mukaisesti,
sekoitetaan pH-arvon ollessa 1,5 liuoksen kanssa, joka
sisdltda 12,6 g sitruunahappoa 13 ml:ssa vettd.

Talld6in syntyy valkoista puuroa, jonka pH sdddetddn
arvoon 6,7 32-prosenttisella NaOH-liuoksella jadhdyttamal-
18 samalla jdd-vesi-hauteessa; lisd@mdlla NaOH:a valkoinen
puuro tulee nestemaiseksi ja saadaan ldpindkyvad sooli,
jota pakastekuivataan paineessa 0,1 mbar 20 tunnin ajan.

Esimerkki 2

a) Rautaoksidisoolin valmistus

570 ml:aan deionisoitua vettd liuotetaan 101,6 g
FeCl,-6H,0 ja liuokseen lis&td&n lampdtilassa 3 - 7 °C sa-
malla voimakkaasti sekoittaen 3 tunnin aikana 1,4 litraa
ioninvaihdinta (ioninvaihdin II, E. Merckin kaupallinen
tuote, Darmstadt, tyyppinumero 4766, hydroksyylimuoto);
ionivaihtimen lis&yksen j&lkeen pH-arvo on 3,1.

Sen jalkeen ioninvaihtimen erottamiseksi suorite-
taan suodatus nylonsuodattimella (silmukkakoko noin
80 pm). Saadaan kirkas, tummanruskea rautaoksidisooli,
jossa Fe,0,:n massaosuus on noin 2,5 - 4,5 paino-%;
Cl-ionipitoisuus on 0,20 paino-%. Haihduttamalla kierto-
haihduttimessa (olosuhteet kuten esimerkissd 1) voidaan
saada my0s suuremman pitoisuuden omaavia rautaoksidi-
sooleja.

b) Keksinnén mukaisen Fe,O,-pitoisen valmisteen val-

mistaminen

2,0 grammaan 1,3-prosenttista rautacksidisoolia,
jota saadaan kohdassa a) kuvatun menetelmdn mukaisesti,
lisdtddn pH-arvon ollessa 3 1,30 g viinihappoa samalla
sekoittaen. T&d1lldin pH laskee arvoon noin 2 ja sooli tulee
sameaksi ja sen viskositeetti kasvaa; sen jdlkeen pH s8&-

detddn arvoon 6,7 lisd&&malld pisaroittain 3Z-prosenttista
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NaOH:n vesiliuosta ja saadaan kirkas sooli, joka pakaste-
kuivataan paineessa 0,1 mbar. Siten valmistettu valmiste
on ruskeaa Jjauhetta.

Samalla tavalla toteutetussa esimerkissd viinihappo
korvataan sitruunahapolla.

Esimerkki 3

Valmistetaan 10-prosenttinen, neutraali (pH = 6,7)
ja sitruunahapolla stabiloitu TiO,-sooli esimerkissd la)
ja b) kuvatun menetelm#n mukaisesti. Sen jdlkeen sooli
haihdutetaan kiertohaihduttimessa paineessa 10 - 25 mbar
ja lampodtilassa 45 - 60 °C, kunnes j&dadhdyttimessa el endd
tapahdu n&kyvidd kondensoitumista. Saadaan valkoista jau-
hetta, jonka jaanndsvesipitoisuus on noin 10 - 20 paino-%.

Esimerkki 4

Valmistetaan 9,3-prosenttinen, neutraali (pH = 7)
ja sitruunahapolla (4,65-painoprosenttinen) stabiloitu
TiO,~sooli esimerkiss& la) ja b) kuvatun menetelmdn mukai-
sesti.

Sen jdlkeen sooli sumutekuivataan sumutuskuivaus-
laitteistossa (siirrettdvd Minor-laitteisto, Niro Atomi-

zer) seuraavissa keskimddradisissd olosuhteissa:
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Sigiinmeno- Ulostulo- Sumutus- Saadun valmisteen

lampdtila lampdbtila paine ominaisuuksia

t, (°C) t, (°C) (bar)

245 105 4,4 hieno, wvalkoinen jauhe
vesipitoisuus 6,1 %
liukenee hyvin veteen

220 100 4,4 hieno, valkoinen jauhe
vesipitoisuus 5,7 %
liukenee hyvin veteen

230 110 4,4 hieno, valkoinen jauhe

Esimerkki 5

vesipitoisuus 4,1 %
liukenee tyydyttidvan

hyvin veteen

Aurinkosuojavoiteen (6ljy vedessd) valmistamiseksi

faasi A kuumennetaan l&mp&tilaan 75 °C ja faasi B lampdti-

laan 80 °C

A %
Glyseryylistearaatti (ja) PEG-100 -stearaatti 10,00
Mineraalibljy 25,00
Setyylialkoholi 2,00
Lanoliini 2,00
Propyyliparabeeni 0,05
B %

Titaanidioksidivalmiste
Glyseriini

Sorbitoli
Metyyliparabeeni

Vesi, deionisoitu

ad 5,00 TiO,
2,00
3,00
0,15

ad 100,00
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Sen jadlkeen faasi B sekoitetaan hitaasti faasiin A.
Homogenoidaan ja annetaan jd8htyd huoneenldmpdtilaan sa-
malla sekoittaen. Voide voidaan sen jadlkeen mahdollisesti
hajustaa lampotilassa 45 °C.

Esimerkki 6

Aurinkosuojavoiteen (vesi 6ljyssé) valmistamiseksi
faasi A kuumennetaan ldmpétilaan 75 °C ja faasi B lampoti-
laan 80 °C

A %
PEG-1 -glyseryylioleostearaatti (ja) para-

fiinivaha 6,00
Mineraali®ljy subliquidum 14,50
Mehilé&disvaha 3,00
Kapryyli-/kapriinitriglyseridi 11,00
Dimetikoni 2,00
Tokoferoliasetaatti 0,50
Propyyliparabeeni 0,05
B 2
Titaanidioksidivalmiste ad 5,00 TiO,
Glyseriini 2,00
Metyyliparabeeni 0,15
Vesi, deionisoitu 10,30

Sen jdlkeen faasi B sekoitetaan hitaasti faasiin A.
Homogenoidaan ja annetaan jdahtyd huoneenlémpétilaan sa-
malla sekoittaen. Voide voidaan sen j&lkeen mahdollisesti
hajustaa lamp®dtilassa 45 °C.

' Aurinkosuojavoiteen viskositeetti on 38 000 mPas
(Brookfield RVT, Sp. C, 10 kierrosta minuutissa) lampoti-
lassa 24 °C.



10

15

20

25

30

12
5

Patenttivaatimukset:

1. Neutraalin metallioksidisoolin valmistukseen
sopiva valmiste, tunnet tu siitd, ettd se sisdltssd
35 - 75 painoprosenttia yhtd tai useampaa metallioksidi-
soolia tai metallioksidihydraattia ja 15 - 45 painopro-
senttia yhtd tai useampaa hydroksikarboksyylihappoa ja/tail
hydroksikarbcksyylihappojohdosta stabilisaattorina.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen valmiste,
tunnettu siitd, ettd se sisdltdd titaanidioksidia
ja/tai  titaanidioksidihydraattia ja/tai rautaoksidia
ja/tai rautaoksidihydraattia.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen valmiste,
tunnettu siitd, ettd se sisdltdd wviinihappoa
ja/tai sitruunahappoa stabilisaattorina.

4. Menetelm& jonkin patenttivaatimuksen 1 - 3 mu-
kaisen valmisteen valmistamiseksi, tunnettu sii-
td, ettd yhdelld tai useammalla hydroksikarboksyylihapolla
stabiloitu metallioksidisooli, jonka pH-arvo on 6 - 8,
pakastekuivataan, kiertohaihdutetaan tai sumutekuivataan.

5. Vakevdity metallioksidisooli, tunnettu
siitd, ettd sitd saadaan liuottamalla jonkin patenttivaa-
timuksen 1 - 3 mukaista valmistetta veteen tai vesiliuok-
seen.

6. Menetelmd vakevdidyn metallioksidisoolin valmis-
tamiseksi, tunnettu siitd, ettd jonkin patentti-
vaatimuksen 1 - 3 mukaista valmistetta liuotetaan veteen
tai mahdollisesti vesiliuokseen.

7. Kosmeettisia valmisteita, tunnettu]ja
siitd, ettd ne sisdltévdt patenttivaatimuksen 5 mukaista

metallioksidisoolia.
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