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Fremgangsmidde til fremstllling
af amorfe udfeldede kiselsyre=
plgmenter indeholdende aluminl=
um, zink eller jordalkallmetal=
ler.

Opfindelsen angdr en fremgangsmdde til fremstilling af amorfe, ud-
faldede kiselsyrepigmenter indeholdende aluminium, zink eller jordalkali-
metaller, der er egnede til brug i tandplejemidler, og som har

stor slibeevne, et lavt vadkagefugtighedsindhold forinden tgrring
og kontrollerbart brydningsforhold, ved syrning af en vandig oplgs-

ning af et alkalimetalsilicat med en vandig oplgsning af en syre.

Som fagmanden ved, kan man fremstille findelte, amorfe, udfzldede
kiselsyrepigmenter og visse zeolitiske aluminosilicater ved syrnin-
gen af en vandig silicatoplgsning med en syre eller et salt af den-
ne, sdsom aluminiumsulfat. S&danne produkter kan fads i handelen,
idet de f.eks. salges under navnet "Zeo", "Zeolex" og "Arogen" af
J.M. Huber Corporation. Sarlige eksempler pd disse produkter sével
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som fremgangsmdder til deres fremstilling er omtalt i beskrivelsen
til U.S. patenterne nr. 2.739.073, 2.843.346 og 3.582.379.

Fra beskrivelsen til amerikansk patent nr. 3.503.707 kendes en
fremgangsméde til fremstilling af kiselsyrepigmenter, ved hvilken
en vandig oplgsning af alkalimetalsilicat syrnes med kuldioxid i
to trin, idet der i fgrste trin syrnes med en vis hastighed af til-
fgrslen af kuldioxid, indtil forholdet mellem siliciumdioxid og
alkalimetal ndr en verdi pd 4,2-7, og i andet trin syrnes med en
anden hastlghed af tilfgrslen af kuldioxid, indtil navnte forhold
er stgrre end 10, og der indskydes en @ldningspause mellem de to
trin. ~ De derved,fremstlllede kiselsyrepigmenter egner sig isar
som fyldstoffer i syntetisk kautsjuk. Fremgangsmdden ifglge opfin-
delsén adskiller sig fra denne kendte fremgangsmide ved en samti-
dig tilsatning af syre og natriumsilicat til en reaktionsblanding
og ved, at tidspunktet for afbrydelsen er et andet, nemlig p& det
punkt, hvor udfzldningen netop er begyndt, medens dette tidspunkt
ved den kendte fremgangsmide ligger, ndr forholdet mellet silicium-
dioxid og natriumdioxid i reaktionsblandingen er naet fra 4,2 til
7. Ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen fids et produkt, der er

egnet som polermiddel i tandplejemidler.

Medens natdren eller egenskaberne af den ovenfor omtalte, udfzldede
kiselsyrei(undertiden her benavnt kiselsyreforbindelser) og silicat—r
pigmenterne til dels afhanger af silicatoplgsningens kemi, spe-

. cielt SiOZ/NaZO-forholdet hos silicatet, sdvel som de anvendte re-
aktionsbetingelser (udfaldnings-pH-verdi etc.), var sddanne pigmen-
ter forud for den omhandlede opfindelse kendetegnetrved fglgende
egenskaber: h¢j struktur, hgjt vadkagesfugtighedsindhold, hgj olie-
absorption, lavt rilleslid, stort overfladeareal og lav paknings-

~vagt. I denne henseende, til dels pd grund af egenskaberne, sdsom
stor'olieabsorption, stort overfladeareal etc., er pigmenterne i
hgj grad og med held anvendt som forstarkningspigmenter i kautsjuk,
i malinger, ved fremstilling af papir, som fugtighedskonditione-

ringsmidler og lignende.

Imidlertid og. i al aiﬁindelighed er det hgje vadkagesfugtigheds-
indhold ufordelagtigt derved, at tgrrings- og filtreringstiderne for-



145306

gges og sdledes forgger fremstillingsomkostningerne ved det ende-
lige produkt. F.eks. er i den sadvanlige fremstilling af kiselsyre-
pigmenter som defineret ovenfor védkagesfugtighedsindholdet hos
produktet (efter filtrering af den udfzldede reaktionsmasse) om-
trent 82%. Dette betyder, at der kun kan udvindes 18 dele tgrt
pigment af 100 dele vad kage.

Fremdeles g¢r den lave slibeevne og det hgje brydningsforhold

hos kendte kiselsyre- og silicatpigmenter dem uegnede til mange
form&l. For eksempel er det kendt, at sadvanlige, syntetiske,
udfzldede kiselsyreforbindelser er uegnede som polerings- og
slibemidler i tandpastakompositioner. Se tysk patent nr.

974.958, fransk patent nr. 1.130.627, britisk patent nr. 995.351,
schweizisk patent nr. 280.671 og U.S. patent nr. 3.250.680. I denne
henseende er det angivet i U.S. patent nr. 3.538.230, at kendte
amorfe kiselsyreforbindelser, sdsom udfazldede kiselsyreforbindelser,
pyrogene kiselsyreforbindelser og aerogeler er utilstrekkelige til
brug i tandplejemidler, fordi de ikke har nogen vaesentlig repnseevne
over for menneskets tander p& grund af deres oprindelige ringe par-
tikelstgrrelse og p& grund af den lethed, med hvilken de nedbrydes

til sm& partikelstgrrelser, hvilket giver en ringe renseevne.

Desuden kan man ikke anvende sadvanlige kiselsyreforbindelser

og amorft udfeldede aluminosilicater, sdsom "Zeolex" og "Aerogen"

i en klar geltandpasta pd grund af deres hgje brydningsforhold
(1,55) og p& grund af, at de mangler de ngdvendige slibe- og
poleringsegenskaber, n&r de sattes til tandpastabasiskomposi-
tionen. En klar geltandpasta indeholder en stor mangde slibe-

og poleringsmiddel i tandpastakompositionen. Slibe- og polerings-
midlets vigtigste funktion er at fjerne stank, madrester og bakte~
riebelegninger fra tandoverfladen. Ideelt bgr et poleringsmiddel
frembringe en maksimal rensevirkning ved et acceptabelt slidniveau
og m& kunne forenes i stor mengde pad 15-50% med andre tandpasta-
kompositionsbestanddele. P& den madde er de kendte kiselsyreforbin-
delser og aluminosilicater uegnede til klare geltandpastaer (sdsom
produktet, der sazlges under handelsnavnet "Close Up" af Lever
Brothers), fordi de ikke kan szttes i stor mengde pd 15% og derover

til en typisk tandpastakomposition. P& grund af deres store olie-



145306

absorption, store sorptionsegenskaber og det store brydningsforhold
(1,55) tykner'de'kendte, udfzldede pigmenter tandplejekompositionen
og giver basispastaen en ikke gnskelig uklarhed, der resulterer i et
uacceptabelt produkt. Som etrresumé af det ovenfor anfgrte kan man
ikké'anVénde udfzldede kisélsyreforbindelser og silicater i sadvan-
lige og klare'geltandplejekompositioner pd grund af, at sddanne pro-
dukter giver en uacceptabel tandpastakonsistens og ikke har de ac-
ceptable sllbe— og poleringsegenskaber, der behgves i tandplejekom-

positioner.

I korthed omhandler opflndelsen en ny og sarlig fremgangsmade til
, fremstllllng af udfzldede kiselsyreforbindelser o9 silicater, der
-har lav struktur, lavt vidkagesfugtighedsindhold, stor slibeevne,
-lavt overfladeareal lav olieabsorption, lavt brydningsforhold

og h¢j pakningsvegt. Pa grund af sadanne egenskaber kan de for-
bedrede pigmenter'med fordel og effekt anvendes som et slibe- 0g .
' polerlngsmlddel i tandplejekomp051t10ner Desuden kan de nye
produkter med fordel bruges ved yderligere anvendelser, sdsom
ved fremstllllngen at molekylar51gter, som udglatnings— og struk-
turerlngsmldler, som fV1dstoffer og bzrestoffer og som viskosi-

tetskontrolmldler.

Fremgahgsm&den ifglge opfindelsen er ejendommelig ved, at syren
blandes med et adduktmateriale af gruppen bestdende af de vandop-
lgselige salte af aluminium, zink og alkalicke jordartmetaller, hvorhos

~ syrningen afbrydes pd det punkt, hvor der netop begynder en udfald-
ning af plgmentet, og den vandige reaktionsmasse zldes i en tid,

der er tilstrakkelig til, at man opndr en ligevagtstilstand hos
reaktionsdeltagerne i reaktionsmassen, hvorefter syretilsatningen
fortsattes, idet man samtidig tilsaztter et alkalimetalsilicat, ind-
til udfzldningen af pigmentet er fuldstazndig, og det udfazldede pig-
ment fraskilles , tgrres og findeles.

Som kort angivet ovenfor giver de udfzldede pigmenter, der er frem-
-stillet 1f¢lge opfindelsen, materialer med lave fremstillingsomkost-
ninger, ' bedre pakningsegenskaber og en serlig balance mellem fysiske
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og kemiske egenskaber i sammenligning med de pé& sadvanlig made
fremstillede, udfaldede kiselsyreforbindelser. De er sarligt an-
vendelige som slibe- og poleringsmidler i tandplejekompositioner,
udviser et lavt vadkagesfugtighedsindhold eller en hgjere mangde
faste stoffer og har et hgjt rilleslid og en lav olieabsorption.

Opfindelsen vil bedre forstds ved hjalp af fglgende detaljerede
beskrivelse og de ledsagende tegninger, som udggr en del af be-

skrivelsen, og hvor

fig. 1 er et diagram, der viser virkningen af det molare silicat-
forhold p& overfladearealet hos pigmenter, der er fremstillet ifpl-
ge opfindelsen, og hos dem, der er fremstillet ved den tidligere
kendte teknik, og '

fig. 2 er et diagram, der viser virkningen af det molere silicat-
forhold pa vadkagesfugtighedsindholdet hos pigmenter, der er frem-
stillet ifglge opfindelsen, og hos dem, der er fremstillet ved tid-
ligere kendt teknik.

Som ovenfor kort omtalt forbliver det resulterende reaktionsmedium
klart, ndr der tilsazttes en syre til en oplgsning af et alkalisili-
cat indtil det punkt, hvor der opstdr en ringe uklarhed (kaldet

opalescenspunktet). N4r syretilsatningen fortsattes, begynder

kiselsyren eller kiselsyrepigmentet at udskilles, indtil hele sili-
catoplgsningen er udfzldet. Ved de sadvanligt anvendte fremgangs-—
mider indstiller man reaktionsmassens pH-vari til et omréde fra ca.

5,5 til 6,5, og massen filtreres, vaskes og tgrres.

Ifglge opfindelsen har man opdaget, at hvis syretilsatningen afbry-
des i en passende tid ved den fgrste fremkomst af opalescens, far
det fremkomne pigment en sarlig kombination af fysiske og kemiske
egenskaber sdvel som forbedrede oparbejdningsfordele. Mere spe-
cielt og som kort angivet ovenfor udviser de nye kiselsyrepigmen-
ter, der er fremstillet ifglge opfindelsen, en lavere védkages-
fugtighed (eller et hgjere indhold af faste stoffer), hvilket til-
lader en stgrre tgrrings- og filtreringshastighed. Fremdeles har
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man fundet, at de nye pigmenter har en lav struktur, relativt lave
overfladearealer, en lav olieabsorption, en hg@j pakningsvagt og et
stort rilleslid. P& grund af disse egenskaber er de nye pigmenter
sarlig egnede og'tilpaséede som et slibe~ og poleringsmiddel i tand-
pastakompositioner. Andre egenskaber bestdr i kontrolleret partikel-

stgrrelse, bedre dispersion og forbedrede befugtnlngs- og viskosi-

tetsegenskaber.

Det skal bemzrkes, at som anvendt her skal begrebet “struktur"
omfatte og defineres som evnen hos et kiselsyre- eller slili-
catmateriale til at holde p& vandet i den vade kage. Nar kisel-
syrer eller silicater som de tidligere omtalte pa sadvanlig made
uwdfzldede kiselsyreforbindelser har et hgjt indhold af vand, f.eks.
omkring 70-85%, er de kendte som 09 skal omtales som hgjstruktur-
kiselsyreforbindelser. Materialer, der indeholder mindre end 70%
og fortrinsvis omkring ca. 50-70% vand i den vade kage, omtales som

lavstrukturkiselsyreforbindelser.

Idet man nu gar over til mere specielle enkeltheder ved opfindel-
sens udf¢relse, s@tter man fgrst en oplgsning af alkalisilicatet
til -reaktionsbeholderen, og oplgsningen opvarmes til en temperatur
fra ca. 38 til 93°C, fortrinsvis af stgrrelsen fra 60 til 80°c.

I almindelighed, og medmindre andet udtrykkelig er angivet her, er
reaktionstemperaturer og -hastigheder sdvel som koncentrationen af
-reaktionsdeltagerne, d.v.s. silicatoplgsningen og syren, de samme
.som ved de tidligere omtalte kendte fremgangsmdder til fremstilling
af udfaldedé kiselsyrepigmenter. I almindelighed har man ved op-
findelsens praktiske gennemfgrelse fundet, at man f&r sarlig fordel-
agtige: resultater, hvis silicatoplgsningens koncentration er fra
‘ca. 0, til ca. 0,25 kg/liter. Syrningsmidlet, d.v.s. syren, sdsom
svovlsyre, og adduktmaterialet sattes derpd til reaktionsbeholderen,
indtil der indtrader en let uklarhed (d.v.s. opalescenspunktet).

P4 ‘dette tidspunkt standser man syretilsatningen, 09 reaktionsmassen
zldes i en tid pd fra ca. 10 minutter til 1 time. Som det senere
skal forklares mere detaljeret, har man fundet, at idet tidspunktet,
til hvilket‘syreﬁilsatningen afbrydes, er kritisk, er @#ldningstiden
i almindelighed dikteret af oparbejdningsgkonomien. F.eks.,

selv om reaktionsmassen skal zldes i mindst 10 minutter, for at man
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opndr den tidligere omtalte, sarlige kombination af egenskaber, har
man fundet, at en aldning i en tid, der er langere end 2 timer,
faktisk ikke giver nogen sarlig fordel. Derfor har zldningstiden
fra et gkonomisk standpunkt fortrinsvis en langde pd ca. 10-15 mi-

nutter.

Ifglge opfindelsen har man fundet, at man far et mere homogent pro-
dukt, ndr fra ca. halvdelen til to tredjedele af hele silicatmang-
den til at begynde med sattes til reaktionsbeholderen, og den til-
bageblevne silicatmengde tilsattes samtidig med syren p& en sadan
made, at reaktionen udfgres ved en i det vasentlige konstant pH-
verdi, fortrinsvis p& ca. 8,5-10,5. Efter at pigmentet er udfaldet,
reduceres det fremkomne slams pH-verdi til fra ca. 5,5 til 7,0 ved
tilsatning af et syreoverskud. |

Brydningsforholdet hos det udfzldede pigment kontrolleres ved
tils®tning af adduktmaterialet (s&som aluminium, magnesium og lig-
nende), s& man fir et slibe- eller poleringsmiddel til en klar,

gennemskinnelig eller gennemsigtig tandpastakomposition.

Som det vil ses af det ovenfor angivne, omfatter udgangsmaterialerne
eller de anvendte reaktionsdeltagere ved den omhandlede opfindelse
alkalisilicater, en syre og et vandoplgseligt metalsalt. Som an-
vendt her omfatter udtrykket alkalisilicater alle de almindelige
former for alkalisilicater som f.eks. metasilicater, disilicater og
vandglas. Vandoplgselige kaliumsilicater og natriumsilicater er
serlig fordelagtige. Pa grund af deres relativt lave pris fore-
trazkker man natriumsilicater. Hvis de anvendes, er natriumsilicater
effektive i enhver forbindelse, hvor det molare forhold SiOZ/NaZO

er fra ca. 1 til 4. I denne henseende er kommercielt tilgangelige
natriumsilicatoplgsninger mere eller mindre polymeriserede i afhan-
gighed af deres SiOZ/NaZO-forhold. F.eks. vides det, at natrium-
metasilicatoplgsningen (molart forhold 1/1) er af overvejende mono-
mer karakter, medens vandglas (molart forhold 3,3/1) b&de har mongo-
mer og polymer karakter. Nar SiOZ/NaZO—forholdet hos natriumsilidat
forgges, forgges ogsd forholdet mellem polymere og monomere af sili-
catanionerne. Selv om natriumsilicater, der har et SiOZ/NaZO-for—
hold fra 1 til 4, kan anvendes, har man fundet, at man far sarlig
fordelagtige resultater ved SiOz/Nazo—forhold i omr&det fra ca. 2,0
til 2,7.
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Medens syren fortrinsvis er en stezrk mineralsk syre, sdsom svovl-
syre, salpetersyré og saltsyre, m& det forstas, at andre syrer, her-
under organiske syrer som f.eks. eddikesyre, myresyre eller kulsyre,
kan anvendes. Adduktmaterialet, der anvendes til kontrollering af
brydningsforholdet af det udfaldede produkt, kan omfatte metaller,
s&som aluminium, magnesium, zink og calcium. Imidlertid anvendes
addukten fortrinsvis i form af et vandoplgseligt salt af det metal,
der bgr vare foreneligt med syren, der anvendes til udfzldningen.
F.eks. er aluminiumsalte, der er anvendelige ved fremgangsmdden
ifglge opfindelsen, de vandoplgselige salte af aluminium og starke
syrer, sdsom aluminiumsulfat, aluminiumchlorid, aluminiumnitrat og
ammoniakalun. Mangden af addukten eller det anvendte metal kan va-
riere i afhazngighed af det sarligt ¢gnskede brydningsforhold. Som
vist i fglgende eksempler vil et overskud af addukten (sasom
Alz(SO4)3) forgge brydningsforholdet til et niveau over det, der
kraves til klare tandplejekompositioner (d.v.s. 1,475). Imidlertid
kan brydningsforhold over 1,475 vare serlig egnede til mange an-
vendelser, og hovedsagen ligger i opdagelsen af, at anvendelsen

af addukten tjener til at kontrollere denne egenskab. Syrnings-
midlet tilsattes fortrinsvis som en fortyndet oplgsning. Fore-

" trukne resultater kan f&s, hvis den sure oplgsning er p& ca. 10-

25 viEgt% syre, baseret pé hele oplgsningens vagt. Imidlertid
varierer dette i afhangighed af den sarligt anvendte syre etc.

De fglgende eksempler tjener til at belyse fremgangsmaden ifglge

-opfindelsen.

'EksemEel'l

Ved dette fbrs¢g blandede man i forvejen 100 volumen svovlsyre af
konCentrationen 11,4% med 3 volumen 0,138 kg/liter aluminiumsul-
fatoplgsning. Denne syre-aluminiumsulfat-blanding anvendtes til
udfeldning af aluminosilicatet med kontrolleret brydningsforhold.
Man satte 155 liter 0,124 kg/liter silicatoplgsning med SiOZ/Nazo—
molart forhold p& 2,6 til reaktionsbeholderen under omrgring, og
silicatoplgsningen opvarmedes til 80°C. Man satte den blandede
syre-aluminiumsulfat-oplgsning til reaktionsbeholderen med en ha-
stighed pd 3,8 liter pr. minut, indtil der var opndet en pH-vardi
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pa 10,1 + 0,1. Ved denne pH-vardi begyndte netop udfaldningen af
aluminiumsilicatmiceller. Syre—aluminiumsulfat—tilsatniﬁgén blev
afbrudt, og reaktionsmediet zldedes i 15 minutter. Man fandt, at
®ldnings- eller modningstrinet var vigtigt for opnielse af et homo-
gent produkt, og for at aluminosilicatmicellerne'kunne n& én lige-
vagtstilstand. Efter aldningsperioden tilsattes bade syre—éluminium—
og silicatoplgsningerne samtidig med en hastighed p& henholdsvis
3,8 og 6,3 liter pr. minut. Der lukkedes for silicattilsatningen
efter 25 minutter. Man fortsatte med tilsatningen af den blandede
syre-aluminiumsulfat-oplgsning, og chargen var fardig ved en pH-
vaerdi p& 5,5. Man filtrerede, vaskede, tg¢rrede og formalede pa
sadvanlig mdde. Ved en serie af forsgg fandt man, at der'kunne
fremstilles en rakke produkter ved, at man indfgrte mere end &t ald-
ningstrin ved fremstillingen, og ved, at man opretholdt udfaldnin-

gens pH-vardi i det vasentlige konstant og i omrédet p& ca. 7-10.

Eksempel 2

Man udfgrte et kontrolforsgg under anvendelse af udfaldningsméden

ifglge eksempel 1, men uden at man anvendte @ldning.

Eksempel 3

Man gentog fremgangsmdden ifplge eksempel 1, idet man dog varierede
syre/aluminiumsulfat-forholdet ved blanding af 100 dele svovlsyre
af koncentrationen 11,4% med 11,4 dele af en oplgsning med 0,138 kg/

liter aluminiumsulfat.

Eksempel 4

Man udfgrte et kontrolforsgg, som ved fremgangsmaden ifglge eksem-

pel 3, men uden at anvende eldningstrinet.

Eksempel 5

Man gentog eksempel 1 under anvendelse af syre-aluminiumsulfat-
blanding med 100 dele syre til 5 dele aluminiﬁmsulfat.
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EKSemEel 6

Man udfgrte et kontrolforsgg som ved fremgangsmidden ifglge eksem-

pel 5, men uden at anvende zldningstrinet.

7Eksemgelr7 7

Man'gentog fremgangsmdden ifglge eksempel 1, idet dog syren og
aluminiumsulfatet forud var blandet i forholdet 100:7,0.

Eksemggl_8'

" Man gentog fremgangsmédén ifgplge eksempel 1, men tilsatte kun

syre indtil ®ldningstrinet. Efter aldningsperioden tilsatte man
syré, Silicat og aluminiumsulfat samtidigt til reaktionsbeholderen.
Bade silicat- og aluminiumsulfattilsatningen blev afbrudt efter 25
minutter. Man fortsatte med syretilsatning, indtil man fik den en-

delige pH-verdi pé& 5,5.

Eksempel 9

Man gentog fremgangsmdden ifglge eksempel 8, idet dog natriumsili-
catet indeholdt 3% natriumsulfat. Virkningen af natriumsulfatet
var, at det endelige produkt var sterkere slibende end det, der

Var‘fiemstillet ifglge eksempel 7.

Eksempel 10

Man gentog fremgangsméden ifglge eksempel 1, idet dog syre-alumi-
niumsulfatet i forvejen var blandet i forholdet 100:2,5.
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Fglgende tabel resumerer de opndede data ifglge eksemplerne 1-10.
Af det fglgende ser man, at man kan fremstille silicatpigmenter
med kontrolleret brydningsforhold og slibeevne ifglge den omhand-
lede opfindelse.

Tabel 1

(m2/g)  Olieab- Rille= Bryd-

% % Overfla— i;gp. slid nings-
Eks. Beskrivelse A1203 WCM  deareal (cm®/100 g) ﬁnjpld
1 sas® via 0,69 60 106 90 15,0 1,450
&ldning
2 Kontrol - in- 0,69 79 161 203 2,7 1,446
gen aldning
3 SAS via 2,12 58 295 99 15,9 1,464
eldning
4 Kontrol- in- 2,12 76 250 203 3,6 1,464
gen &ldning
5 SAS via =ld- 0,90 56 198 | 85 17,1 1,451
ning ‘
6 Kontrol-~ in- 0,90 79 232 219 2,3 1,451
gen @ldning
7 saS via 1,20 58 246 90 5,3 ‘1,454
@&ldning
8 SAS via 0,70 58 202 99 9,0 1,448
#ldning
9 SAS via 0,73 55 111 80 59,5 1,437
eldning
10 SAS via —— 56 87 74 11,5 1,450
&ldning

% SAS er natriumaluminosilicat.

Af de ovenangivne data ser man, at den nye fremgangsmide giver alu-
minosilicater med lavere struktur, lavere vadkagesfugtighed, lavere
olieabsorption og hgjere rilleslibning end de pd sadvanlig méde
udfazldede aluminosilicater. Man bemarker, at kontrolforsggene ifgl-
ge eksempel 2, 4 og 6 udviser h¢j olieabsorption og lavt rilleslid,

og de kan altsd ikke anvendes i klare geltandpastaer, da de giver
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uacdeptable slibeegenskaber og tykner tandpastaens basis, selv ved
mindre mengder op til kun 8%. I almindelighed behgver man brydnings-
forhold fra ca. 1,445-1,475 til fremstilling af klare, kosmetiske
geltandplejemidler.

Eksempel 11

vVed en forsggsserie gentog man de almindelige fremgangsmader ifglge
eksempel 1-10, idet dog salpetersyre, saltsyre, eddikesyre og myre-
syre blev anvendt i stedet for svovlsyren. Resultaterne var i det

vesentlige de samme som i eksempel 1-10.

Eksempel 12

Ved en serie yderligere forsgg gentog man fremgangsmédderne ifglge
eksempel 1-11, idet dog udfeldnings-pH-vardien varieredes i omradet
fra ca. 5,5 til 11,0, zldningstiden varieredes fra ca. 5 minutter
til 1 time, og SiOZ/NaZO—molforholdet hos silicatoplgsningen varie-
redes i omradet fra 1 til 4. Resultaterne var i det vasentlige de
samme, undtagen for s& vidt angér de variationer, der er vist pa

fig. 1 og 2.

Eksemgel 13

Man gentog de almindelige fremgangsmidder ifglge eksempel 1-12, idet
.dog kaliumsilicat anvendtes i stedet for natriumsilicatet. Resul-

taterne var i det vasentlige de samme som i eksempel 1-12.

Eksemgel 14

19 liter natriumsilicatoplgsning med et molforhold SiOZ:NaZO pé
2,6 og med en koncentration pa 0,15 kg/liter blev sat til en reak-

~tor. Oplgsningen blev opvarmet til 79%C.

Syrningsmidlet blev fremstillet ved at forblande en oplgsning af
11,4% svovlsyre med en MgSO4, 7H20 oplgsning med 0,28 kg/liter.
Svovlsyren og magniumsulfatoplgsningen blev forblandet i forholdet
100:5,4. For hver 100 rumfangsdele 11,4% svovlsyreoplgsning blev
der tilsat 5,4 rumfangsdele magniumsulfatoplgsning. Dette syrnings-
middel blev anvendt til at udfzlde et produkt indeholdende magnium.
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Det blandede syrningsmiddel blev sat til reaktoren med en hastig-
hed af 453 ml/min., indtil opalescenspunktet fremkom. Dette varede
ca. 8 min. P& dette tidspunkt blev reaktionsmassen @ldet 1 15 min.
Efter @ldningsperioden blev natriumsilicatoplgsning og syrningsmid-
del tilsat samtidigt. Tilsatningshastigheden for silicat var 756
ml/min. og for syrningsmiddel 453 ml/min. Silicattilsatningen blev
afbrudt efter 25 min., men syrningsmidlet blev tilsat indtil en en-
delig pH-verdi pd 5,5. Reaktionsopslamningen blev fremstillet ved
93°% i 15 min. Opslamningen blev filtreret, vasket for at fjerne
resterende natriumsulfat, tgrret og formalet pad sadvanlig méde.

Data er opsummeret i tabel 2.

Eksempel 15

Eksempel 14 blev gentaget med den forskel, at syrningsmidlet blev
fremstillet ved forblanding af 100 dele 11,4% svovlsyre og 5,4
dele ZnSO,, 7H,0 oplgsning med 0,32 kg/liter.
Dataene for produktet indeholdende zinkaddukt er opsummeret i ta-
bel 2.

Tabel 2

Egenskaber af produkter i

Eksempel 14 Eksempel 15
Addukt Mg Zn
Overfladeareal 119 131
Olieabsorption 87 83
% WCM 65 : 62
Brydningsindeks 1,454 1,451

Af det ovenanf¢rté ser man, at fremgangsmiden ifglge opfindelsen
giver et nyt produkt, der har en sarlig kombination af fysiske og
kemiske egenskaber. Disse omfatter siledes lav absorption, d.v.s.
af en stgrrelsesorden mindre end 125 cm3/100 g, vAdkagesfugtigheds-
indhold under 70%, overfladearealer i et omr&de af ca. 100 - 300,
pakningsvagte stgrre end 0,19 kg/liter og et rilleslid stgrre end
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5 (mg tradtab). Man har ogsd opniet forbedrede og meget vigtige op=
arbejdningsfordele. T tilfzlde af pigmentfremstilling til en serlig an-

vendelse kan udfeldnings-pH-vardien og det endelige slams pH-vardi
afpasses herefter. Det vil ogsd let forstas af en fagmand, at man
ikke behgver et sarligt udstyr ved den her beskrevne fremgangsmade.
I denne henseende bgr reaktionsbeholderen imidlertid vare udstyret
med opvarmningsmidler, sdsom en dampkappe, s& man kan opretholde
den ¢gnskede reaktionstemperatur, o9 den bgr have adzkvate omrgrings-
indretninger til frembringelse af en stark bevagelse af vaeskemassen,
sd man undgdr zoner af hg¢j koncentration af de tilfgrte reaktions-

deltagere. Det er ¢gnskeligt, at man bringer reaktionsdeltagerne

sammen, s& man far en uafbrudt reaktion af hele det tilfgrte mate-
riale i hele den udstrzkning, som er mulig, da en sadan fremmer
ensartetheden af de fremkomné produkter. Der kan ogsd forefindes
lagerbeholdere (for reaktonsdeltagerne), som er forbundet med re-
aktionsbeholderen gennem ledninger, der er udstyret med strgmnings-
kontrollerende apparater. Reaktionsbeholderen kan vare udstyret
med en afgangsledning, der fgrer til et filter, som kan vare af
s@dvanlig konstruktion. Som ovenfor angivet vaskes og tgrres den

filtrerede masse.

Hvis pigmenterne fremstillet ifglge opfindelsen anvendes i tand-
pastakompositioner, kan tandplejemidlet indeholde befugtningsmidler
"og bindemidler, s& man far et tandplejemiddel med en glat struktur
og god flydeevne. Glycerin, sorbitol, majssirup, glucose og lignende
kan anvendes som barere. Eksempeler pd bindemidler er gummitragant,
natriumcarboxymethylcellulose og lignende. De ovenfor angivne stoffer
sdvel som den s@rlige sammensatning af tandpastaen er velkendte for
fagmanden og er f.eks. angivet i US patenterne nr. 2.994.642 og
3.538.230 og talrige andre publikationer.

Patentkrzrave.

Fremgangsmdde til fremstilling af amorfe, udfzldede kiselsyrepig-
menter indeholdende aluminium, zink eller jordalkalimetaller, der er eg-
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nede til brug i tandplejemidler, og som har stor slibeevne, et lavt
vidkagesfugtighedsindhold forinden tg¢rring og kontrollerbart bryd-
ningsforhold, ved syrning af en vandig oplgsning af et alkalimetal=-
$ilicat med en vandig oplgsning af syre, kendetegnetved,
at syren blandes med et adduktmateriale af gruppen bestiende af de vand-
oplgselige salte af aluminium, zink og alkalisgke jordartmetaller, hvorhos syr-
ningen afbrydes pd det punkt, hvor der netop begynder en udfzldning
af pigmentet, og den vandige reaktionsmasse zldes i en tid, der er
tilstrekkelig til, at man opndr en ligevagtstilstand hos reaktions-

deltagerne i reaktionsmassen, hvorefter syretilsatningen fortsat-

tes, idet man samtidig tilsetter et alkalimetalsilicat, indtil ud-
feldningen af pigmentet er fuldstandig, og det udfzldede pigment

fraskilles, tgrres o9 findeles.

Fremdragne publikationer:
US patent nr. 3503707.
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