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. les alkylamidopropyldiméthylbétaines de formule :
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.25 et
-pH 27.0- 0.6 log (D) (lib)
— dans les inéquations (ia) et (Ib),
- (C) représente la concentration pondérale de la suspension aqueuse de silice exprimée en % de SiO,,
- — dans les inéquations (lla) et (ilb),
U 3¢ - (D) représente 1a conductivité électrique de la suspension aqueuse de silice exprimée en microsie-
mens.cm-1, :
Une autre caractéristique de la silice de I'invention est qu'elle présente une fonction d"acidité Ho d'au moins
4,0
Une autre caractéristique de la silice de I'invention est qu’elle présente une nombre de sites OH- par nm?
35  inférieur ou égal a 12.
Une autre caractéristique de la silice de I'invention est qu'elle présente un point de charge nulle (PZC) d'au
moins 4.
Une caractéristique de la silice de I'invention est qu'elle présente une compatibilité d"au moins 30 % avec
_ les composés organiques aminés et plus particulidrement d’au moins 50 % et, préférentiellement, d’au moins
\_~ 40 80 % avecles composés organiques aminés choisis dans le groupe formé par les amines fluorées, les oxydes
d'amines, les alkylamines et alkylbétaines.
Une autre caractéristique de la silice de I'invention est qu'elle présente une compatlbilcté d'au moins 50
%, et plus particuliérement d’au moins 70 % avec les cations métalliques.
Une autre caractéristique de la silice de I'invention selon une variante d’exécution est qu'elle présente une
45  compatibilité avec les produits du type guanidine, notamment le chiorhexidine d'au moins 30 % et plus parti-
culiérement d'au moins 60 %.
La présente invention a également pour objet l'un des procédés de préparation de la silice de I'invention
qui est caractérisé par le fait qu'il consiste & faire réagir un silicate avec un acide conduisant ainsi & une sus-
pension ou un gel de silice ; & effectuer un premier marissement & un pH supérieur ou égal 4 6 et inférieur ou
50  égal & 8,5 puis un deuxiéme marissement & un pH inférieur ou égal 4 6,0 ; & effectuer un troisiéme marisse-
ment & un pH inférieur ou égal & 5,0 ; & séparer la silice ; a la soumettre 4 un lavage & I'eau jusqu'a ce qu'il
conduise & une suspension aqueuse dont le pH mesuré sur une suspension & 20 % de $i0, réponde & I'équa-
* tion suivante :
-pH=d-elog (D) ()
55  dans Péquation (llI)
' - e est une constante supérieure ou égale & 0,6 et inférieure ou égale & 1,0,
- d est une constante supérieure ou égale & 7,0 et inférieure ou égale 4 8,5, ‘
. (D) représente la conductivité électrique de la suspension aqueuse de silice exprimée en microsie-
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- pHerr]85 -_ 0.4 log (D (lta) and - pHerr]7.0 - 0.6 log (D
(I''b) in the inequations (la) and (Ib), 5 (O represents the weight
concentration of the agueous si|ER®396d48RIn- sion expressed as a %of [err],
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equal to dxanliqo\MO@swnsitdé@melaarbe%ajlnldcl%sglnwg at a pH equal to or below 6.0,
carrying out a third aging at 3 &4 ugBitq gy bel ow 5.0, separating the
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i a de passage entre les formes acl

- Ainsi, plus bas est le pKa de l'indicateur sublssant Ie changement de coloration, et plus forte est P'acidité

U 30 dusite. On a rassemblé dans le tableau ci-dessous, 2 titre d’'exemple une liste, d'indicateurs de Hammedt sus-
ceptibles d'étre utilisés pour encadrer la valeur de Ho en déterminant sous qu'elle forme sont adsorbés deux
indicateurs successifs. '

35
. Couleur
Indicateur Forme basique] Forme acide pKa
—
Neutral red Jaune Rouge + 6,8
Méthyl red . Jaune ~ Rouge + 4,8
Phénylazonaphthylamine Jaune Rouge + 4,0
“© | p-Diméthylaminoazobenzéne Jaune Rouge + 3.3
2-Amino-5-azotoluéne . Jaune Rouge + 2,0
Benzéneazodiphénylamine Jaune Rouge + 1,5
4-Diméthylaminoazo-1-
naphtaléne Jaune Rouge + 1,2
Crystal violet Bleu Jaune + 0,8
50 . .
p-Nitrobenzeéneazo-{p'-
nitro)diphénylamine Orange _ Violet + 0,43
Dicinnamalacétone Jaune - Rouge - 3,0
Benzalacétophénone Incolore Jaune - 5,6
s Anthraguinone Incolore Jaune - 8,2

La couleur des indicateurs adsorbés surune silice estune mesure de la force des sites acides. Sila couleur
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d is a constant equal to or above 7.0 and equal to or below 8.5, (D)
represents the electrical conductivity of the aqueous silica 15
suspensi on expressed in mcrosi erﬂm@puas]m fol l oned by the drying thereof.
Fifhally, the invention relates to déntifrice conpositions chara- cterized
in that §diedle Gniomthdci bd GRRalBS, ARSE ldiddPd: :Jkﬁﬁcﬁml%%% sEredth eaﬁgéﬁoh%
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fol | ow ng aésicear temoin, unasilice permit uGe d@MaBaN ritlge Gvec iIEHQIintdtylamMoEKeR b BGaund t he
I nvent i oavet & 2cminogie daotolugrechurarunt foadtios HacidiéHoEoniplise eABEEDEt2. SUSPENSi ON vari es
as a funct iEsreringntalenent; teriipsag? §'effectun lavez i deaslice pldcse ddne 0b tubea bssaian Brsséricy i Ly,
accordi n@;"'teé°'t’¢?edéﬂﬂ@t?4f6ﬁ§°'%M@r'sihexcbhﬂbﬁ ore. The procedure for measuring
the pH as &2 fili3EF,ayRregible eneai981 pendant 2 bavres et dohrervde) & babri e Biumidgdans un
suspensﬂ‘.ﬁ? %ﬁ‘ﬁﬁ‘ ‘its eI ectrical conduc- tivity is given hereinafter. - 5a
As, Ctate Phb ?SP'B" st?'fé“lé%’s’érﬂqd‘éﬁ engueljuae Misytpsat prorptede chapgementide oous
acgdrdl n%"r 'b'F og'h @1‘% % °é’t"l" 'F"‘éﬂirs'i""& fes dapse FH"%"(‘F ctérigues desdndlicntperal |y,
Qén S

lorés adsor es a Ie r o h t
ope of o L i o oot o oMl

LQ‘& .8 %ar
the aci dje mm dca\},

silicgs aceggy e%rf&cg %llfcéw %hrﬂi@n ﬂgdgé) G Gtiand SIII‘ neeﬂombr%% %Cede & kad
sites. |&ntdhgies 86 RontbRSp eboéer! eﬁn 8 Sitan

represent s i ieri PR 85 e rf%f'nbla s§fattﬁelhﬂ1aﬁgrg @tman@ lgﬁérﬁbré) sQﬂ-i facc.’éc es?a base
| N accor kaiRkeAa Yiahtie &'6Ha 1iI65I6Y dat 1B lide/Bntrel{80°C et 900°c.B:  +

char act er i zéssghdnfiRnsadd sinezaﬁmﬁﬁ&‘a&bdm&gsécﬁésté’n%dcrb\éﬁﬁﬁtlmurease i's mde Of the
noti om of Uaehabst K, db sielestpaceeldansiioy mértpatbnbyet AR 1d0°d sdhddiEDfRLMes it b LS
hefidencyiaoisselobleaei d, the silica in the present case, to accept a pair of
el ectrons o siie astipertie ensifie a 900°C penddme2 bugs ol P 14 nonediie oassklobtertiedef i ned by

t he st andakeinambreeisigs.OH Bst cilcylisiqar Féqation suivante : = Ho (B:) (A
I n order to determ ne the forceg of- BMZSQPdo-a?md sites of a silica
accorii ng t )

anslaquelle

— Noy- est le nombre de sites OH™ par nm? de surface
~ A esl la surface spécifique du solide mesurée par BET et exprimée en m2/g.
~ Dans le cas présent, les silices de I'invention présentent avantageusement un nombre d'OH/nm?2 inférieur
Q 30 ou égal & 12, plus particuliérement d’au plus 10 et notamment compris entre 6 et 10.
La nature des sites OH™ des silices de l'invention qui constitue aussi une caractérisation de leur chimie de
surface peut aussi étre appréciée par le point de charge nulle.
Ce point de charge nulle (PZC) est défini par le pH d'une suspension de silice pour lequel la charge élec-
trique de la surface du solide est nulle et cela quelle que soit la force ionique du milieu. Ce PZC mesure le pH
35 - réel de la surface, dans la mesure ol celle-ci est libre de toutes impuretés de type ionique.
La charge électrique est déterminée par potentiométrie. Le principe de la méthode est basé sur le bilan
global des protons adsorbés ou désorbés sur la surface de la silice & un pH donné.
A partir des équations décrivant le bilan global de I'opération, il est facile de montrer que la charge élec-
. trique ¢ de la surface, prise par rapport & une référence correspondant & une charge de surface nulle, est don-
N\~ 40  née parl'équation :
= F nn
¢ = 4mH)-(OH)
dans laquelle :
— Areprésente la surface spécifique du solide en m2/g,
45 ~ M est la quantité de solide dans la suspenslon eng,
~ F est le Faraday,
~ (H*) ou (OH") représente ia vaﬁation par unité de surface de I'excés d'ions H* ou OH" respectivement
sur le solide.
Le protocole expérimental de détermination du PZC est le suivant : ]
50 On utilise la méthode décrite par Berube et de Bruyn (J. Colloid Interface Sc. 1968, 27, 305).
La silice est lavée au préalable dans de I'eau désionisée de haute résistmté (10 Méga.Ohm.cm), séchée
puis dégazée.
Pratiquement, on prépare une série de solutions & pHo = 8,5 par ajout de KOH ou HNO, et contenant un
électrolyte indifférent (KNO,) & une concentration variable entre 10-5 et 10-1 Molefl.
55 A ces solutions, on ajoute une masse donnée de silice et on laisse le pH des suspensions obtenues se
stabiliser sous agitation, & 25°C et sous azote pendant 24 heures ; soit pH'o sa valeur.
Des solutions étalons sont constituées par le surnageant obtenu par centrifugation pendant 30 mn & 1000
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- 6 - the invention using the Hamett nethod, use is nmade of indicators as
initially described by Walling, J. Am Chem Soc., 1950, 72, p 1164. The

force of the acid sites is deternmrmads4sgBaol our indicators, whose passage
pka between the acid and basic forns is known under the conditions of use.

Thus, d PNE barkidlGe REHaREs dBRnlidldl CRLAG, 11 PABE GRLRAgLHE. COl our change the
hi gher t hﬁ'?eoia,s-‘al ié Shs@fe 1d uﬁbft%\e JA?@aé&kLémngignstemgg@oumbr;é%@mh&oﬁ&%mam&g ed

MBNNer  ag b dnkajdutst ia Qlantitd A¥BIshird BKORIRE SH1Sisse 8 BlsBerkiahs RV Sl stats ¥eddle Of
Ho by detierpendaAs helirewhi ch form are adsorbed two successive indicators.

Col ous | ndisgie¥da!. Nou-le nombre d'équivalB@sSde®ase@oiiée pour pabéer db pH APHo d'un wiKnelBbinal r ed

yel | ow de suspensidnaodl de solution étalon.+ 6. 8 Met hyl red yel | ow
red Le dosagk. fBteptivedyihaaien sysbenbiyris@hdes eolutions étalons est yiédciugpartir de pHo par ad2d
+4. 0 p- déivedlayittenitimedsolieei cld. yel I'ow red + 3.3

2 am no- 5- xéffrestiellement. on procéde par additigncglipcrément d'acide eogirespondant & une ygriationBlephidn e
dl ’E)he‘?ﬁ' pnithde eH- Aprés chaggq gdgdition, le pH esl stapilisg pendant 1mn. 4 1 g

net hyl &ff 1oz bu*'e ﬁ%rblﬁ‘f fiéguivpiants, dacidg pour Pafve""é PHE. r og st al
A partir de pHo on lrac e rme {(Vt . Nyt - Vg n fonction dg_s lgcrzj'n féF Ip% é;w &ne
az O ( 'ﬁ? ulseﬁnsum éau moins) et pour tzxtes les solut ér@s corresponda t s
+ 0. 42 Eﬂ‘f{ % (pas de 0,2 unité), on faléTnISUI e |la d|f r consommation de
aa sus ensxon pour {a solution ékallon cor?es ondante. On rengpuvel e opérati paur toués
Benzafac,g;g‘h gs 'ﬁf’ B P8

Ant hr aqui n%@& donne le terme (H*) - (OH") corr&%rﬂ&ﬁk%nsamn\)ﬁ@n Ief’?Wotons dela surfgce2 LJQE gOl our

of the il GaleQbTaRieYPREyMbh Gaslsl Ca IS a measure of the force of t The

acid sites.onhdbcetdasuite s Qblirbels Shdrgdde sttfacé BfromBbihufpRpBUrdutes b 1drd2d iohldalconsl-NeN

t he wal ugsraeb. telrec B dblinngdr intersedtior dee csirteb.ace is equal to or bel ow the pKa of

the i ndi caakjustk B\Wwoldentehbli@SsiliCOén @B ad lalsorfdte ghecfiquecie camsicd sites. Thus,

e.g. a Sil iPecexegiialiongiilise deadusparisobly 3 NG padrids sieed idersd hyd a¥rortesizodes O ;a0

yel | ow wetbleoPmaler)no- 5- azot ol uene wi Il have an acidity function Ho between

3.3 and 2Le Bospgrashatiettad suy 100tnii de suseenyion ericditsant|de thydmkydédpofasgjurof 04iM. | ca

pl aced in &npetquetilgsbrrifrabliy guedp ealeundeccediZCeroll @ Mejisi4. plngipaciculigremepy agmprise n

cycl ohexgtye4 et 6. Dargle capgungimejlipyse ¢ogp P@\?la!ﬂ%ﬁsyatlﬂi‘ﬁ eRfaliguest dlp PitdeP'"szs hBewrs and
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t e?ule %)1 lerbeur aéu mventton sont au plus de 500
autfe par Ia l neur en fer des silices de l'invention peut étre avantageusement d'au plus 200 ppm.
Par ailleurs, d'une maniére préférentielle, la teneur en caicium peut étre d’au plus 500 ppm et plus parti-
cutieérement d'au plus 300 ppm.
Les silices de l'invention présentent aussi de préférence une teneur en carbone d’au plus 50 ppm et plus
35  particuligrement d'au plus 10 ppm.
Les silices de l'invention qui sont compatibles avec les composés organiques aminés sont également
compatible avec les différents cations métalliques intervenant dans les compositions de dentifrice.
En effet, celles-ci peuvent entre autres contenir des cations métalliques d'une valence supérieure & 1 ap-
portés par les molécules actives. Atitre d'exmples, on peut citer les cations métalliques bivalents et plus cholsis
- 40 dans les groupes 2a, 3a, 4a et 8 de la classification périodique. Plus précisément, on peut citer les cations du
groupe 23, calcium, strontium, baryum, les cations du groupe 3 a, aluminium, indium, du groupe 4a, germa-
nium, étain, plomb et du groupe 8 : manganése, fer, nickel, zinc, titane, zirconium, patladium, etc ...
Lesdits cations peuvent étre sous forme de sels minéraux, par exemple chlorure, fluorure, nitrate, phos-
phate, sulfate ou sous forme de sels organiques acétate, citrate, etc...

45 Comme exemples plus spécifiques, on peut citer le citrate de zinc, le sulfate de zinc, le chiorure de stron-
tium, le fluorure d'étain sous forme de sel simple {SnF,) ou sous forme de sel double (SnF,, KF), le chloro-
fluorure stanneux SnCIF, le fluorure de zinc (ZnF,).

Les silices de I'invention sont compatibles avec les différents cations métalliques. La compatibilité desdites
silices avec les cations définie selon les tests décrits ci-aprés est d'au moins environ 50 %, de préférence d'au

50 moins 70 % et encore plus préférentiellement d'au moins 80 %.

Les silices de I'invention peuvent donc étre utilisées avanlageusement dans les compositions de dentifrice
contenant des cations bivalents et plus et, plus particulidrement, dans les compositions comprenant au moins
'un des composants suivants : citrate de zinc, sulfate de zinc, chlorure de strontium, fluorure d’étain.

Selon un mode particulier de I'invention, les silices de I'invention peuvent &tre compatibles en outre avec

55 les guanidines et, notamment, avec la chlorhexidine. La compatibilité mesurée par le test décrit ci-aprés est
d'au moins environ 30 %. Elle peut étre améliorée et étre d'au moins 60 % et, de préférence, d’au moins 90
%.

Danscecas, la snhce présente une teneur en anions du type SO,2, CI™, NO;y~, PO,%", CO32" d'au plus 5.10
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of the adsorbed colour indicators, both in their acid form and in their
basic form The first characteristic of the silicas according to the
invention is that they have an a&Pdi3p§4P@iActi on, as determ ned

hetf ei nbefore, of at least 4.0. The surface state of the silica according to

the i nvendié sor 108 gBbisifedbRb cpashint s6/a 2 abBd Blsliritde bR MERE se@ Faiths 58lorsddt f ace
si tes arnerdntdsbictereadelie 3@ dRLPNRAM0-CRbled) @ pRBASIENIREE MR 02116 MLIBIRLr 100 g deMlilEd. OF
si¥anol gr Oapse @etle §iless greparbos &pantisdiacde suiuritk! &V eXprinReh pRS conithdd@M&nt celtB RnéudMber
of CH suenfaaioe p@riun dmeirexpriviée 8O et dnippids)Dand detcds, 0éttewaie@Test Edudas @gd sh\Seloh e
silich beewriante pGBrénd lrentidn, cettdiraeus est H'awplsNS|%eE pls parfiuigvenensd'an pils bod  at
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nunber off® "F'elﬁ 3§ H0083-cul ated by the follow ng equation: [ERR] in
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StPAL '8:':8 mF & (S'FE " ‘f“ D% I?‘» t re|ssed in lerr . In
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a [err] ga H%g? Aor & Ryt MR S 1 et e ) and
ra
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si | i cas 1afcempdhbilts, leQsificBSde IIMVEDSH pddentdMhdusd) d@ carBctérifilibd s rendent par

char act ahilemaitiafdptees a feddphlicatibh fed QéhtfrbE 6b§éaﬁwen§.arés de typ tru@t .%%E\%u@&&lmu@t ed

by the zgaessdibarge point, which is defined by the pl-rof a silica suspension
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descrd bi AFUHe bf?v!éveeﬂ'?*adsqyﬁmté@yw"wn@mw b4 REbhet ef preqast o areprejettardeda r at e

t hat thé"%:%'& ??@ﬁ"f&? c of the surface relative to a reference _
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whi ch- ans le ntifrice
| ch. Ainsi, les silices de l'invention peuvent étre du type abrasif. Elles présentent alors une surface BET compri-
O 30 se 40 et 300 m%g. Dans ce cas, la surface CTAB est comprise entre 40 et 100 m2/g.

Les silices de I'invention peuvent aussi étre du type épaississant. Elles ont alors une surface BET comprise
entre 120 et 450 m?/g, plus particuliérement 120 et 200 m2/q. Elles pourront présenter alors une surface CTAB
entre 120 et 400 m?/g, plus particuliégrement entre 120 et 200 m2/g.

Enfin, selon un troisi¢me type, les silices de {'invention peuvent étre bifonctionnelles. Elles possédent ici

35 une surface BET comprise entre 80 et 200 m2/g. La surface CTAB est alors comprise entre 80 et 200 mg.

Les silices de I'invention peuvent aussi présenter-une prise d’huile comprise entre 80 et 500 cm3/100 g
déterminée selon la norme NFT 30-022 (mars 53) en mettant en oeuvre le phtalate de dibutyle.

Plus précisément, cette prise d’huite sera comprise entre 100 et 140 cm¥100 g pour les silices abrasives,
200 et 400 pour les silices épaississantes et 100 et 300 pour les bifonctionnnelles.

o 40 Par ailleurs, toujours en vue de I'application en dentifrice, les silices ont préférentiellement une taille de
particules comprise entre 1 et 10 um.

Cette taille moyenne (ds) de particules est mesurée par Counter-Coulter,

La densité apparente variera généralement entre 0,01 et 0,3. Selon un mode de réalisation particulier de
F'invention, les silices sont des silices de précipitation.

45 Enfin, les silices de Iinvention présentent un indice de réfraction généralement compris entre 1,440 et
1,465.

Le procédé de préparation des silices de l'invention va maintenant dtre décrit plus particulidrement.

Comme indiqué plus haut, ce procédé est du type comprenant la réaction d’un silicate avec un acide ce
qui donne lieu & la formation d'une suspension ou d'un gel de silice.

50 Il est & noter que I'on peut utiliser tout mode opératoire connu pour arriver & cette suspension ou ce gel,
(addition d"acide sur un pied de cuve de silicate, addition simultanée totale ou partielle d'acide et de silicate
sur un pied de cuve d'eau ou de solution de silicate etc...) le choix se faisant essentiellement en fonction des
caractéristiques physiques de Ia silice que I'on désire obtenir.

Un mode de réalisation préférentiel de I'invention consiste & préparer la suspension ou le gel de silice en

55  ajoutant simultanément le silicate etI'acide sur un pied de cuve qui peut &tre de I'eau, une dispersion colloidale
de silice contenant de 0 & 150 g/l de silice exprimée en SiO,, un silicate ou un sel minéral ou organique, de
préférence de métal alcalin tel que, par exemple, le sulfate de sodium, I'acétate de sodium.

L'addition des deux réactifs se fait de maniére simultanée de telle sorte que le pH soit maintenu constant entre

sp i fi L
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A represents the specific surface of the solid in [err] /g, Mis the solid
quantity in the suspension in g, Fis the Faraday, [err] -or [err]
represents the variation per suEPace64MiB1 of the excess of [err] or [err]
i ons respectively on the solid. The experinental protocol for determning
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35 Ensuite le procédé selon 'invention peut &tre mis en oeuvre selon deux variantes principales.
La premiére variante concerne la préparation de silices compatibles avecles composés organiques aminés
et les cations métalliques bivalents et plus.
Dans ce cas, le procédé comporte un lavage du gateau qun est réalisé dans des conditions telles que le
pH de la suspension ou du milieu avant séchage doit répondre & I'équation suivante :
. 40 -pH=d-elog (D) ()
dans I'équation (IH)
- @ est une constante supérieurs ou égale & 0,6 et inférieure ou égale 4 1,0,
. d est une constante supérieure ou égale & 7,0 et inférieure ou égale 4 8,5,
- (D) représente la conductivité électrique de la suspension aqueuse de silice exprimée en microsie-
45 mens.cm-1,
* Aceteffet, on peut envisage de faire un lavage a I'eau, généralement désionisée et/ou un lavage & l'aide d’'une
solution acide ayant un pH compris entre 2 et 7.
Cette solution acide peut étre par exemple une solution d'un acide minéral tel que {"acide nitrique.
Toutefois selon un mode de réalisation particulier de I'invention, cefte solution acide peut aussi &ire une solution
50  d'un acide organique notamment d'un acide organique complexant. Cet acide pourra étre choisi dans le groupe
des acides carboxyliques, dicarboxyliques, hydroxycarboxyliques et amino-carboxyliques.
On peut citer comme exemple de tels acides I'acide acétique et pour les acides complexanis {'acide tartrique,
l'acide maléique, I'acide glycérique, I'acide gluconique, I'acide citrique.
Il peut éire avantageux, surtout dans le cas de I'emploi d'une solution d'un acide mméral de procéder & up
55  ultime lavage par de ['eau désionisée.
La deuxiéme variante se rapporte & la préparation de silices qui soient en outre compatibles avec les gua-
nidines et, notamment, la chiorhexidine.
En pareil cas, on effectue un lavage plus poussé. Il doit atre poursuivi jusqu’a ce que I'on obtienne un filtrat




I ntersection of the curves. The silica concentration is adjusted as a
function of its specific surface. For exanple, 2% suspersions are used for
50 [err]/g silicas with 3 ionic ﬂbﬂwﬁiml 0.01 and 0.001 nole/1l). The
assay is performed on 100 m of suspension using 0.1 M potassi um hydroxi de.
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accor di NG bPpdulHntidhh& Bius S}Qc.éfrﬁntiég%Hﬂhétibr'.s%or%\ér&rﬁnthhﬁuoﬂhé é&a&mﬁ etiISﬁ bduohi@d | ONS.
The ' cONMRdkdindubd dné afine fictiréd ndtainm PhyWokidbrirbiGe d@iaminb.Se diflolRFlrédebiilogsl 0 t he
tests degfambeslodyaN-Rida)dugl-odtadediaming 8cine ARYERINE BBIe T chiorfeXkiing)’ €f erabl’y at
| easts 70% a3 diliced deMifiventioh S3ntér ditte Baipatibles abeclies @6doly&¥s acideenaiqué-aimistiter di ng
to the ienpedirdnt dufic QRS 8GONCEBPERE & Hys dompdsiad déatifridestodivpranant ces copolymares.
En ce qui concerne les composés fluorés, leur quantité correspond de préférence & une concentration en
fluor dans la composition comprise entre 0,01 et 1 % en poids et plus particulidrement 0,1 % a 0,5 %. Les
composés fluorés sont en particulier les sels de l'acvde monofiucrophosphorique et particulidrement ceux de
\_~/ ¢ sodium, potassium, lithium, calcium, aluminium et ammonium, le mono et le difiucrophosphate ainsi que des
fluorures variés contenant le fluor sous forme d'ion lié particuliérement les fluorures alcalins comme ceux de
sodium, lithium, potassium, le fluorure d’ammonium, le fiuorure stanneux, le fluorure de manganése, le fluo-
rure de zirconium, le fluorure d’aluminium ainsi que des produits d'addition de ces fluorures entre eux ou avec
d'autres fluorures, tels que les fluorures de potassium ou de sodium ou de manganése.
45 D'autres fluorures sont également utilisables pour la présente invention comme, par exemple, le fiuorure
de zinc, le fluorure de germanium, le fiuorure de palladium, le fluorure de titane, les fluozirconates alcalins
par exemple de sodium ou de pobassium, {e fluozirconate stanneux, le fluoborate oules ﬂuosulfates de sodium,
de potassium.
Les composés fluorés organiques mentionnés au début de la description peuvent également étre utilisés,
s0  de préférence le fluorure de cétylamine et le dihydrofluorure de bis-(hydroxyéthyl)aminopropyl N-hydroxyéthyl
octadécylamine. .
En ce qui concerne les composants apportanties cations métalliques bivalents et plus, pammi ceux précités
dans la description, les plus couramment rencontrés sont le citrate de zinc, le suifate de zinc, le chlorure de
strontium, le fluorure d'étain. i
§5 Pour les éléments utilisables comme agents anti-plaques du type polyphosphates ou polyphosphonates,
guanidines, bis-biguanides on peut mentionner ceux indiqués dans les brevets US 3.934.002 ou 4.110.083.
Les compositions dentifrices peuvent contenir en outre un liant.
Les principaux liants utilisés sont notamment choisis parmi:




tage in dentifrice conpositions containing divalent and hi gher val ency
cations and nore particularly in conpositions incorporating at |east one of
the foll owi ng components: zinc cgeepaatseBinc sul phate, strontium chloride
and tin fluoride. According to a special enbodiment of the invention, the
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cont ent of - earésines defpoliybipétbyygpe. [errr, [err] [err] of at least 5.[err]

nol e/ 100 gOutfe les silicesate I'ivestidngesegombdsitignsglentirises peutehiroftenifiagssi ua dulplulieurs fitres

conpat i krgkits sbrasiferatissditnehoisis npreraent pasgli:vari ants it is at the nost 1.[err]

mol es and misrcarvenatetdesalfiam pagcigité? [err] nol es/ 100 g of silica. In the case of

silicas prelsgPeenatedsmagiisifuri c aci d, said anion content is nore

awﬂ?i at et {ps phosphates dgicqpmy dicg) fficaifiivein [err] and by weight. In this case,

t cont ent '¢jnétagposphale qasediupingagblenc oor ding to a preferred variant of the

i nvention 3 ip?ﬂmﬁ'l?( hé‘r‘?{delc? A the nost 0.05% and more particularly at the
laHee agﬁn ancl’am Cng:,)

C
nmost 0. 019% | fissle fe ey ding to the invention are particularly

wel | sui teg:zigz[, ﬁi%t&ﬁlco@%:%fe&i ce conpositions containing guanidines and

bi sguani des,eg rﬂggrcgqg,getcdae&i oe made to those described in US patents 3 934
002 and 4 1}Q@u083m [err]. The ph of the silicas according to the
I nventi on nrasskhed according to standard NFT 45-007 is generally at the
nost 8 andiLdsRémpoifidns dentiriddslpyuvb biseitbmBerdreaiBstentioctifs, B&s haMedtRtsCdva b@mits@rl St i CS
make 20 t rBS@isbéddichranthi@\des élcsdntsieCdes caadtedsd.e Wit h t he af orenenti oned

Q gani ¢ aniesericpapoemisactiisetdisds seahotansenadndisis paradr di ng to the case, al so

w th fl uort @émrstetgdeasodidnnes and in particular chlor- hexidine. - 12 -
Apart from teliruryidtrersytiste e bedarrgtutigacétiie deagodiom| sti cs descri bed herei nbefore and
whi ch condt teidisatyisuifesuseirairade sedivmi es, the silicas according to the invention
can & so halpdavpipicpendie qeradiedt eri stics maki ng them suitable for use in

denti fri ces'e "FAdeHe &spdif.ur al characteristics will be described

her ei naftef'.esGé?P@\Véﬁ"F:/;SE"ffgsBET surface of silica according to the invention

i s betwe enLes principaux age ctants utilisés sont notamment choisis parmi les polyaltools comme :
- le glycérol,
Oso —~ le sorbitol. généralement en solution 4 70 % dans l'eau,

- le propyliéne glycol.

Les principaux agents aromatisants (parfum) sont notamment choisis parmi : les essences d‘anis, de ba-
diane, de menthe. de baie de geniévre, de cannelle, de girofle et de rose.

Les principaux agents édulcorants sont notamment choisis parmi les imides orthosulfobenzoiques et le

35 cyclamates. _

Les principaux colorants utilisés sont notamment choisis selon la couleur désirée parmi :

- coloration rouge et rase : amaranthe, azorubine, cachou, caccine nouvelle (PONCEAU 4 R}, cachenille,

erythrosine, :

— coloration verte : chlorophylle et chlorophylline,

\/ 40 — coloration jaune : jaune soleil (Orange S) et jaune de quinoléine.

Les principaux conservateurs les plus utilisés sont : les parahydroxybenzoates, le formol et les produits
qui en dégagent, I'héxétidine, les ammoniums quaternaires, I'nexachiorophéne, {e bromophéne et I'hexamé-
dine.

Enfin, les compositions dentifrices contiennent des agents thérapeutiques dont les principaux sont notam-

45  ment choisis parmi : :

- les antiseptiques et les antibiotiques,

- les enzymes,

- les oligo-éléments et les composés fluorés qui ont été décrits ci-dessus.

Des exemples concrels de I'invention vont maintenant étre donnés.

50 Auparavant, le protocole de mesure de pH en fonction de la conductivité et de la concentration ainsi que
les tests pour la mesure de la compatibilité de la silice avec différents éléments vont &tre décrits.

PROTOCOLE DE MESURE DU pH EN FONCTION DE LA CONCENTRATION EN SILICE ET DE LA
CONDUCTIVITE

55
Des suspensions de silice de concentration croissante variant de 0 & 25 % en poids sont constituées en
dispersant une masse m de silice préalablement séchées & 120°C pendant 2 heures dans une masse 100-m
d’'eau désionisée et dégazée (Qualité Millipore). Les suspensions sont agitées pendant 24 heures & 25°C.
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40 and 600 [err]/g, more particularly between 40 and 350 [err]/g. Their
CTAB surface normally varies between 40 and 400 [err]/g sand nore
specifically between 40 and 200 BP&X39A%9.BTThe BET surface is determ ned
according to the BRUNAUER- EMVET- TELLER net hod described in the Journal of
the Aneri qepH §d3eiEpemionSQaésbitionyshkenudd@predkentiBgatibfdnb! pdrie db R3Gspamibngisevadar d
NF XI | - @déininpertiant 40 ha eEltABorsurritRMlligore 0{A2@mEschiicaats 5230 diCattledpREretr s
agcor di agcunsyaemadamesudSIENppIkomocetdt Malahh 612. car ryi ng out the adsorption of
hexadecy!| Derla mérhérfatonagrmoesine ita donduntivilkedels GllspBisiond et gbd Blutionsl oliteriubsigpnBle pA2é-as t he
pr oj ect demreent25F avebien (OTgkBivimsire Badiomete [COME3) equird ' vaesulatietyge CBCI0de ¢ansent | on
can obv leolegie gellgle Egatesirberct1.tLe cordactivitérestexprimge gn wRiemmead/tny. di st i ngui shed in the
field of tilefetdepspénsion SE) quhdatini paiediliqrence deptipniceie B dignesuseension pRY Bren siiee can
be of tHde bei’easéls?'é"%)?ﬁéage?‘ﬁéiﬁpf"ﬁ%??rﬁ%('*f@‘ga“BET surface between 40 and 300

T G | e B 2 s o R 0 G kS RSl A e 00 EL T BTN

si - Qas Msgsdeds col d% X o
T t hephave a BET surface betvveen 120 and 450 [err]/ g and nore
part i cul ar Mne s% Qtué:lﬂ 9 gglp ﬁ%';i]a ngrluoréemgycoﬁ;sq)&d%ede ajO?I% (?es%
surface be d 44 ogdaap agb (ﬁsru deCU ar| e and
200 Lse”]/ngn ,5& )édeaﬁ&q;a dtego,g, tg ek the silicas accordl ng to
the 1 nvention can be bi functlona an en have a BET surface between 80

and 200 [errua,spén&\a\mtawémem%nbesenem&@wn 80 and 200 [err]/g.
The sil i cayLaaemhsdon gt dnouile Rentdriyée 8 BI0D RoufsAkh pahdaat 30 MhRt 18 Burfddeard BiRt€Hu[(s)ie6tN _
bet ween 8Qiterdr fittkMifig¥e §.22,&00 g det erm ned according to standard NFT 30-022
- 1320- (V&) cArob@ptrasien engprrdhieltiudréd liblettiuateminee pifiricoappese idé Fagatb Hans laselutibn ob-|

Qbsor pt i onenug elpBitetronle 500agead oiid@ gnad).r | / 100 g for abrasive silicas, 200 and
400 for t 19 bkenpaiigiestdcranichegarldGlabendi-@8&us or bi f unctional s. Mreover and
still with a view teg, o d@EBEFS‘"M‘QmN@@hﬂeSUHQEM fberably have a
particle size betmeg/nma é 0 faseen ]’a"°"ei‘m‘§"ﬁ‘éa?‘f‘“&%ﬂﬂlfe) size [err] is
measdir ed B’)?"Fﬁ‘éte(%ﬁf"f‘%ﬁ"b'lﬁ‘%ﬁ%?'@?e fluptie e firigre Pt Atensity will generally vary
bet ween, 0. 0duA0thBa g A6SH A Blorkd o8 ARSGIA | emPOdi ment of the i nvention
the sil 1y, the silicas according to

t he inventy gp, Q¥ &uéu% 15Ednke¥i&nt PE‘% e?lﬂorhée &gk Y d.?sgiv\c(\ﬁ‘? 2 2;%9 and
The ﬂg ﬁé% Ia i an£ rq,tebpgdgmé e Si I cas accorai ng to
fti on Hoh lisfbrW 4R&e SRS ah de@of&foﬁ@&&{ue defyai | . As stated herei ”bEf ore,
t hi's process|} susgdnsibd¥inst dtud SV Rit¥d REadnEAstaies 378, | cate with an acid,
whi ch gi VesiLd dusgnbish dshiéhshife lcBivirigal a 8300 BouRieriRABHA0 nilet 18 sirhddesi oG- (3)lebt
shoul d be rinetsadhitteMillipard 0,225.10SSi bl € t 0 use any known operating procedure
35 4) La concentration en amine fluorée libre est déterminée par microanalyse de I'azote dans la solution ob-
tenue en 1) et dans le surnageant obtenu en 3).
5) La compatibilité est déterminée par la relation ci-dessous :
concentrationen N dans le surnageant(3) x 100
concentrationen N dans la solution (1)
Par la suite, % Compatibilité en amine fluorée est désigné par AF.

% compatibilité =

N

Mesure de la compatibilité avec une alkylbétaine

L'alkylbétaine mise en oeuvre est un produit commercialisé par AKSO sous la marque ARMOTERIC LB.
45 1) Une solution aqueuse (1) contenant 2,0 % d’alkylbétaine est constituée en dissolvant 6,67 g d’alkylbé-

taine & 30 % dans 93,33 g d'eau bi-distili¢e.

2) On disperse 4 g de silice dans 16 g de solution obtenue en 1).

La suspension ainsi obtenue est agitée pendant 4 semaines & 37°C.

3) La suspension est ensuite centrifugée & 8000 tours/mn pendant 30 mn et le surnageant obtenu (3) est
50 filtré sur filtre Millipore 0,22 um.

4) La concentration en alkylbétaine libre est déterminée par microanalyse du carbone organique dans la

solution obtenue en 1) et dans le surnageant obtenu en 3).

5) La compatibilité est déterminée par la relation ci-dessous :

% compatibilité = concentrationen C dans le surnagea ntg3)x 100
55 concentration en C dans la solution (1)
' Par la suite, % Compatibilité alkylbétaine est désigné par aBéta.

1"



to arrive at said suspension or gel (addition of acid to a silicate

sedi nent, sinultaneous total or partial addition of acid ad silicate to a
wat er sedi ment or silicate sol ut EBA3%ARBY the choice essentially being a
function of the physical characteristics of the silica which it is w shed
t 0 obt ai Mesuid dp laeb@pdtiBitte aveb ol aMpRinidadikylb&iging Nnventi on consi sts of preparing
the suspension or silica gel by sinmultaneously adding the silicate and the
acid to a $diesvivtion agveisel(l) centenbrd 2086 dalkylamidoallylbétpideést eanbtituba ealdissolvard B.6Mg
cont ai ni ngd'akylanidogBylegtdine@f30$4 dang 28,33 gsieeu bialigtige. [err], a silicate or a

m nerfal or 2kPydareree 4 aHe siicp dersdf g B¢ spiutipnabienuepstty| | such as e. g. sodium

sul phate or S@dHEPRTsiRR@ingiobtenupiest agis pensapfd sereaines 8 35'Gded si nul t aneously in
such a way 3')%%él‘s°ﬁ'l'?é’:"lpﬂ ef‘%’"‘r’(‘é’ﬁ'{'f“%ﬁ’?s"to%?“’ﬂ@f‘ﬁ%'@ﬁ“io amet '?L*iﬁ"“aﬂ?aéf‘?é’?ﬁb@}/es'

bet ween 8

bet 60 a
ferrl, <P eyslonets k?%r' ansﬁeaj"f éeat AR A e

n obtenue e
pyef éf ab' yS)Lacom Boiis X:&Q\m@e&a‘?l&?& ) b Q0,0 e"t ‘3"99” 20 and 150 g/l consists
ok_heati ng an aq queous "SI > SAl tB&ncedaQsl gugn en 60 and [err] and
adding the acid to sé%“@ﬁﬁﬂ?f@é i Wekn 8 and 10 and

(
pref er abl y panHdunsl wc&ndamM@tamaelamyuman&&n@eeaﬁgp'at B&a of the aqueous
siligate solution expressed as [err] is preferably between 20 and 150 g/ 1.

Use can Meauisrid @ cipaibibts by chlrhexadveent rat ed acid and its normality can vary
between 0.5 and 36 N, preferably between 1. and 2 N. Hereinbefore, the term
si |l i cate hag dbeiue sanl diaperetg dosIb y dumtetidnaaekusedervblarkexidinealelcandentratiored % en
si | i cat edigiusdnate defchipelibXigines sodi um silicate with a [err] weight ratio between
2 ande 4 anbe presneipnst Jaiteepentiant ¢ MBurss a M@ aci d can be gaseous, such as
th boni c_ak? ¥spegsion gsenseite cpptifgée 3 BRAP0 ¥me ?ﬁ‘fEﬁ“F 30 st e suinageg i obieay es filgsr of

e

mve‘fﬂ‘fﬁ"@'@p %%e‘gs t he suspensi on or gel undergoes agein eratlons A
first agel ﬁ %59 t?" ‘ts fﬁt’éﬁﬁs‘d’fé"ﬂ? tt‘1‘|‘éé ‘f‘?ﬂ%f 8"'5 angn‘H’ Wgﬁe(f |’*§’9
bet Ween Bgﬁ ?xlo dg g%’ o Ig sz su ce utoh
gtet \?\eeﬁ ? "b ec#or e%% t a ﬁl Uls Stc ntr;% Egsts
of prepatgahglgmqmgg Bioi Saugk ur il e e bf ro ressnt/'e cyéen e acid

to a sedi MBRinesdbbiy IQGsoFbQﬁ‘ce%El &e%ﬁ.&ﬁut%td is4fnh|% ldﬁéhhﬁ h&&n&b‘ Uv?kon
obt-ainedgiodbd)s operation is performed at a tenperature preferably between

60_gnd [ er L quadti€dediRiHagidind libke 1Rts6 SGuRPEIbML, QI dstrhinéspabapbarkes pl ace under
t he conditions described here|F f or @bsofthihéede BestH| | g d by a second agei ng
at a pH bel ow 6, preferag"l PR At oraade & laustirance &%art icularly equal to

5.5. The tenperature and tinme con-
35 Mesure de la compatibilité avec les fluorures

4 g de silice sont dispersés dans 16 g de solution &4 0,3 % de fluorure de sodium (NaF). La suspension
est agitée pendant 24 heures a 37°C. Aprés centrifugation de la suspension 4 20000 /mn pendant 30 mn, le
surnageant est filtré sur filter Millipore 0,2 um. La solution ainsi obtenue, constitue la solution de I'essal.

.. 40 Une solution de référence est constituée en utilisant le méme protocole mais en absence de silice.
| ' La compatibilité avec les fluorures est déterminée par le % de fluorure libre mesuré par électrode sélective
4 fluorure (Orion). Elle est déterminée par la relation ci-dessous.
2. _ Concentrationen F del'essai(ppm)
% compatiblité = Concentrationen F de la référence (ppm) 100

Mesure de la compatibilité avec le zinc

4 g de silice sont dispersés dans 100 ml de solution 4 0,06 % de ZnSO4, 7TH,0. On obtient une suspension
dontle pH est stabilisé & 7 pendant 15 minutes par ajout de NaOH ou H,S0,. La suspension est agitée ensuite

so pendant 24 heures & 37°C puis est centrifugée 4 20000 t/mn pendant 30 mn.

Le surnageant filtré sur filtre Millipore 0,2 um, constitue la solution de I'essai.

Une solution de référence est constituée en suivant le méme protocole mais en absence de silice.

La concentration en zinc libre des deux solutions est déterminée par absorption atomique (214 nm).

La compatibilité est déterminée par la relation ci-dessous :
55 .. .. Concentrationen Zn del'essai(ppm) .

% compatibilité = Concentrationen Zn de la référence (ppm) 100
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ditions are the same as for the first ageing. For this purpose, the pHis
brought to the desired ageing pH by adding acid. Use is e.g. nmade of a
mneral acid, such as nitric, hy&PdcHe&9BI, sul phuric or phosphoric acid,
or.a carbonic acid forned by carbon di oxi de gas bubbling. Athird ageing is
carried Medurende idcopiphtlbile@vecies fropioBshalal Ye RBLMBESR pdaditih 5 - 15- and even
nore preferably at around 4. The tenperature and tIme conditions are the
sayre as f orgdlaglick vamt didplasés dAGEI6I)de SRS 205% de'Bbﬁplde;alhfeedsoagﬁloneeﬂ&éséiﬁn._ _
obt ai nedldxpspeosich extiabitéd rendanil4iheuresa 370¢ puivwastcebyifufdea 20aq@amatpbkant®b minhe sil i ca
from ¢ he r dastrnasmantesifitdhsurdiltregMillipere khoovd, nedersiutictilee @snse10Q mi dleduaiahk e
filter ofioleiaygép.canstitse lasaiutiordelessah siljca cake is collected. The process
accor di ng U4 gqdion dRréfhenempstoapstiufren sysanblermiéme ntbcdemas e shgercodd sife.mai n
vari ant s, FAgeneenration Gripn pyrphosahale (BO-1 Hibteldes doresolutions pes détermings pdr glargmatogra-
conpat i b iGFiquR ¢ yf_‘t %?'ggﬁ?‘amgﬁ#%’éeaw&eﬁtsgn and the dival ent and hi gher

K @5t dqierminge par le rapport des aires desics obtpnys Pyrdes cfiEp@RiogigMMeRetc ak e

e\

né {3 porapaphilits osi  fRsd
\ﬁmczoﬁ’?ﬁﬁ%ﬁnﬁg‘ e ladeit e"?%é’"ﬁ’(—’? s"ﬂiﬂ% dg.é%’ ggfdﬁféfs?e"‘iehe medi um bef or e
edu |core| :

drying nmust conply w th t%eonipetibilignF —pH0= d - e log (D)

(111) in which: e is a constant equd HFERE® than 0.6 and equal to or
| oner,st hexemip4 d 1S a constant equal to or higher thfan. 7.0 and equal to or
| ower than 8.5, (D) represents the electrical conductivity of the aqueous

silica suspemsinesuacleursb@ssdih systnd 66 rEa@NRE embstitis et dEPHPI S §5tbme drdgithtn
POSSi bl e2 baicecMirets g dntramatisiaa g deiichte VR b@fium @anmertatioh sheiliedldeZ R0 gihet &' ragpad!/ O
washi ng weidile Sidydlaz0) 3.6t &3 | deaubesnitastde ondudtivile 1S, bet ween 2 and 7. this
aci d 2ol ut Ao leaise@n garclyeded agiatiant(350 o) lepiedin@radinshinstitislesichasféniodio. ¢ aci d.
Kowever, ateeaudlatgnpéstue esiatieintel on@rebisid & HasditionaffacitdimilfiriquesdetchbaanteationcBo@et ivde _
sol ut i onUnciahit cenYst d0.4) lnglpavriapwneste pHrd 9% gani ¢ acid, particularly an organic
conpl exin gIOaEPEP.de Fifi'asulies (pdditinn sinultankvdect.26 darilicatetrgodiam bewoptentstion presiicl O x -
ylic, hy‘fgr (?9(% d¢ 138 I"P°E|"’%_1ﬁ'8’2’§1‘|_zprrc?c%ﬂ‘ BRAAPIt fgal $HT5¢Ymn etdg 2D ol %ﬁle s'lml,liw:a%l ds
are dtet]ar IO HIRFERUMPIES! BrscipAnEss Hrpeitenirdr prhdumiiou eagtione armr dor
gl ycerl C_’ ﬂrgggﬁncd'%ggon? l)é arrl'é?e l%&iih%l? de sFii%LtL !:!ec é?laldi?iri;l le onvg‘]orﬁigueul’sa;!oﬁtgd'a%idg gulfgrthlug no
- 16 - avec un débit de 0,494 /mn jusqu'a stabilisation du pH du mélange réactionnel a 8,0. Pendant cette phase, la
température du milieu est portée & 95°C. On réalise, par la suite, un marissement de 30 mn a ce pH et 3 95°C.
an Pendant le mdrissement, le pH est maintenu a 8 par ajout d'acide. .
En fin de mirissement, le pH est amené & 5,5 par ajout d'acide sulfurique avec un débit de 0,494 I/mn et
on réalise par la suite un marissement de 30 mn & ce pH et & 95°C.
En fin de mérissement, le pH est amené & 3,5 par ajout d’acide sulfurique. Ce pH est maintenu & 3,5 pen-
dant 30 mn.
35 Aprés arrét du chauffage, ie mélange est filtré et le gateau obtenu est lavé a I'eau désionisée jusqu'a ob-
tention d'un filtrat de conductivité égale 2 2000 uS/cm. Le gateau obtenu aprés lavage est dispersé en présence
d'eau désionisée pour former une suspension de concentration en silice égale & 10 %. Le pH de la suspension
est ajusté & 6 par ajout d’acide acétique.
On procéde & une deuxiéme filtration suivie d'un lavage & I'eau de maniére & ajuster la conductivité & 500
. nSicm et d'un lavage avec de 'eau de pH ajusté & 5 par I'acide acétique de maniére & ajuster le pH & 5,5.
On vérifie par la suite que la relation suivante est vérifide ;
pH < 8,20 - 0,91 log (D)
Le gateau est ensuite délité et la silice est séchée par atomisation. On procde enfin & un broyage de la
silice oblenue sur un broyeur & couteaux pour obtenir une poudre dont le diameétre moyen des agglomérats
45  mesuré au COUNTER-COULTER est de 8 pm. .
Les caractérisations physico-chimiques de la silice ainsi obtenue sont regroupées dans {e tableau ci-des-
SOuS ;

Surface BET m?/g 65
Surface CTAB m?/g 60
50 Prise DOP ml/100 g silice 125
Volume poreux Hg cm3/g 1,90
pH (5 % d'eau) 6,2
Indice de réfraction 1,450
Translucidité % 20
s5 SO& ppm 100
Na* ppm 60
AB*ppm 200
Fe®* ppm 120
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a mneral acid, it can be advantageous to carry out a final washing with
dei oni zed water. The second variant relates to the preparation of silicas,
which are al so conpati ble with gEBaiBei4sestand i n particul ar chl or hexi di ne.
In simlar cases, a nore produced washing is carried out. It nust be

conti nueghiplni | a washing doi [ trate is obtained, whose conductivity is at
the nostciZiph m crosienens.foerr] and preferably bel ow 100

m.crosi eopps. [err]. As staded hereinbefore, it is inportant that the anion
concent r at Do recamtula tartsicTabieal | 15 chradqidribtiqnes de/clit@ dg swfacsdd la silive dé\Sinvantonaldpa on  oOf
t he par tdoond dans ie Fahizau | ibs iegitge dein binpatibditeearalss composénmganiquesaminés\etsiaisig)Ta-

oper at i chieau lidesménultdtd de qompatibilité laveg firs icermiosants dlassiques des fermdiatinne fledentifise :¢blproni zed
wat er arhgkidine, flserpres dins. xioghesphaten aqueous sol ution of an organic acid,

parti cul arIK those referred to hereinbefore. Froma practical standpoint,

t he was rations can take place by passi ng the washi ng sol ution onto
t d‘éke or by |ntrodUC| gi? thee att%lr’I mtgtet égaltsus enal on obt; a, o
esj s:ﬁ éé j;ﬁﬂg cg]ﬂcenlra lon enri‘:lh(gez51 e 135 e?tt%é T. he
dl‘yl ng %ané‘e% g%ﬁl rmu §dé‘j reans, ?f ﬁl gh
iggggngntt e HJe%r. Eaf et h@ an) éecuof L S el i
i

:%bé'&g a ?A&Mm &de émé}ﬂ% deQE&’éeEl&n&% ]glFasBc take

pl ace i fhnfhé&%ﬂé?im@éo $&ndn p@urahh&ﬁ@ﬁ%ﬁ@rs y atanizing in a hot air

whose i Nt aloR plo6ddB Bhrdd 4HtEa FeaAtidA QinRRINNER 142D PleQibAiRdeoMurs 8cRRriteH &d s d

whose oudel18% gi, B6RPIoAInbIdRe 5B,/RELWEXE Lt g0 E]al®d, Bi5YmB 6t 98126 3¢ Rf dclie sulttiRue a

resi denced ghl UdRiébitd daffk $RRAquE @stSREO BElBarddéla Maiftertit B8 du InfieuvesdtiGmarayune tar dr i ed

product woastensadegrsound to obtain the desired grain size. The operation is
apried outprestlamcdandidon. o arGiedladdiliop de slicels de sudioin eban castinbenjapl] dacidesdifiriqgoe an

arr jet aypdyndigbit de RSO /mviesnuiaetabitiskin dy el dit redlangerégaipnnefar§.¢ Bendantgesteiphdseris

cont ai ni lpmpésatyre dimilieyfestrdéceta B5IC. B rselisp.ipeda sde. e mBdstespast der30 glrage plbet A195°G he

process fFatdagtiestirigpmentiiotsyst ‘F‘E%{e:gﬁe{’rpﬁ Yt dieddsr di ng to the invention used in

t he d&nti f Ep tedenifstrsiert '8 pd e amesgaryP ajl WH‘ Fla%ec’ré"“f T4iEYE v Aepitide 040k 'f'R{'IeF y

bet ween % "éR43p PELgSuite un arisppment dg 3f°d‘§‘§ cseHSH&? ‘g to the inventjon can

parti cul %r %%"’h‘l?d?‘ﬁ'bﬁef"ﬁftéF VA logkidd 36@?&&#%‘}‘1 % E‘HH‘ﬁ‘B% R |p'8 53 "l?lﬁ‘f'?f"é? P Hﬁ‘ at

Ieast on S and a|d|n rtlc
A arr uchD ep Pe mé(?an fqtré qu Qlea o tlapéaaleau mnnsée usq -
pextlargp f@j‘ ,fz'ﬁg&ongﬂﬁ ‘éE% %,, 55’; l{ ge '§ y, accor 5| ng 'S lféh tests
gl Aol e of i ¥ foﬁ@e@nneoéus&enﬁ&eamaw@é Sron JGY are
aI 50 suik eh%MQFna &0 Ede‘?&eﬁﬁlim&%nies%&nﬁ&n aining at least one organic
am no conponent and/ or conponent sy sbpPl 9/dingy 8y Met al cation of valency 2 or
nore.  TheysikaBstkihse RAMEMiSatioMEBR} eI dntb)byeu'iﬁ caedinl Hdud dBtehin GnelpBidreSdont te
descrzs bedankab Méyen@bs agglondra @86dt epmeach el enent .
Les caractérisations physico-chimiques de la silice ainsi obtenue sont regroupées dans le tableau ci-des-
SOus :

Surface BET m2/g 100

Surface CTAB m2/g 80
\/ 40  Prise DOP mi/100 g silice 200

Volume poreux Hg cm3/g 3,35

pH (5 % eau) 6.5

Indice de réfraction 1,455

Translucidité % 95

45 SO& % 0.5
Na* % 0,25

A ppm 350
Fe¥ ppm 120
Ca?* ppm 50
50 Cl"ppm 20
Cppm 5 _

On récapitule dans le Tableau | les caractéristiques de chimie de surface de {a silice de l'invention et l'on
donne dans e Tableau | {es résuitats de la compatibilité avec les composés organiques aminés et dans le Ta-
bleau 1l les résultats de compatibilité avec les composants classiques des formulations de dentifrice : chior-

55 hexidine, fluorure, zinc, pyrophosphate.
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10 The silicas according to the invention are particularly suitable
for dentifrice formulations sinmultaneously having at | east one si ngl'e
mneral fluoride and/or organic FPA3P¥4/@B%at | east one al kyl betaine and at
| gast one guanidine, in particular chlorhexidine. Mre specific

formul atéxemPLERcor porate a sodi um fluoride and/or 15 atin fluoride
and/or a fluorine-containing am ne, nore specifically cetylam ne

hy.dr of | uor Pefes uamtteyr efijpesd l("r?ymagh'yf on.de tempérptnrg i/de]pHt d'un systéme d'agitation

hydr oxy et jire (et dnyoduiisgs | de iicaie 9¢ sedin @é’°"°&ﬁfaa¢WIs"'B%@°a13ﬁ§" glrflg rapport

chl orﬁex‘l"ﬂ?“?‘fé‘"‘oﬁﬁﬁ‘é’s Pi cas accordi ng to the invention are al so conpatl bl e
with 20 %lgi)'la Ieg mgfche,dn lapitation (359 aﬁh'eﬂeﬁ T"‘Bfﬁ i cqaptilneestohapfte 851Cher ef or e

be i ncor ave “‘dﬁ}z T‘?el"ffﬁma?% l‘{?]sal £49R nerf g%;q“ﬁﬁe ’éel‘?“?%'bg‘r? %/'r’h‘fr S.

The qua rocéde ﬁz]rsbulte Tﬂ?fon simu an eg{w&(ﬁ'ﬁ SI|l cate esodlu dec ra%on nélc 1 d

COT " S5 PO ,Qﬁ? /Pdé‘r o Mlaits %C’/N oL fét 'dé’&‘ebue 074500 F 86‘| an

1 / b Le dégip fcnd@@ﬁfﬁh e bk 1u¥té ﬁLMQ@Q ﬁm nir l@'agd 8 réactl valeur
“ NEsohtitkPde’t, 71 aRTPAMA ﬁée%@‘effh&u&%rstsdcfér\ u@irsam&qgl chi® H@ 9f$éQ Qhicc acid

sal ts and EReSasihifdditisabl HreletaRfioRde sHBML M BodiBRE13R Sdntitle ajbutd Hrddid siiBhqab UM

al um ni Ugec un deBEAEDUSY Dnn jusqui¥RB6ilidatibld PR @SRESHGE feactionrd B, dbédddﬂkaﬁfbﬂ&a at es,

as wab| ®&paraire QuAGlidul S8oHELR05°(S OR F62ise) palla Uitk @ mdAssbrienb@ YD @ alc@pH bergsrcand i n

parti cul Renddk leatokisseméralie pH esdmbintess, a d pakgodt rasde. 30 .  of sodium |ithium and

pot assi um EafimdahitiasdmentOle ipH est agbarasolusr &jbut @'adidbaulfuripegeetaes eétitlda 0)75@iemn ot

zi r coni uenrédlisropar deyitean chadgsement deth i aueroHees 95°6get her with addition products

of these f Eufirdciekissarent. lonlk e poendadB.7oer ajjut dpcge hdlprique. GorHdstsaintene & 3.3 gen-

pot agei et 8@t um or nanganese fluorides. Other fluorides are al so usable

foF the pr8eenird dybayiags o relagge o tiiee 3l odtepy qhtany erblaverdliepmdfisapipaeliveay s ehe,

pal | adi ufftien Ell'b'ff'"éeéde EIPEUCHYE A9 AR5PP ¥ROM-a) kal i metal fluozirconates, e.g.

t hose of s ﬁ?ﬁé“rﬂ‘ ‘F frogliss se%"t‘*z?r?ﬁ‘b%?é‘"f’T"?fb%’lersﬁiPﬁ%ﬁ°é 420 P Llics phop piuste

pot assi URPY P 3GSBMBNEP 8&e Bie o relatjn t"f’ @ﬁ% The organl c fluorine-conpounds

ref erzr ed t E h?éc%g atgm( :Enj?n? et@%%ge su bpoyeur u%at%)p popxre ob%ﬁ'?gde pg\I;(F é &mﬁ? ! y
~cetyl amtggn o hdd® rgﬂastdi

[ bi s- (hy cha PR Ry E\LQW&@QM%&Q}(,L SEIGAGRK AL BSwlay odes-

d| hydrofgouprl The nost frequently encountered cohponents supplying netal
- QRS Srrad¥PBEaHR 2 OF NDFg are zinc citrate, zinc sul phate, strontium

. c | desunaek ¢7aB nf2lguor i de.ssSui t abl e el ements usabl e as pl ague prophylactics
of the lfse ppR hypdogssibat e, 11pol yphosphonat e, guani di ne and bi s- bi guani de
types arwhghepoleasieginitya US et ents 3 934 002 or 4 110 083.

pH (5 % eau) 7.0
35 Indice de réfraction 1,460

Translucidité % 85

SO4 % 200

Na* % 60

AI3* ppm 150
. 40 Fe’ ppm 120

~ Caz*ppm 50
CI" ppm 20
C ppm 5

- Onrécapitule dans le Tableau l, ci-aprés, les caractéristiques de chimie de surface des silices de I'invention

45 décrites dans les exemples 1 a 3.

On donne également dans le Tableau 1, les résultats de compatibilité des silices de I'invention avec les
composeés organiques aminés.
' On mentionne dans le Tableau ll, ci-aprés, les résultats de compatibilité avec les composants classiques

. intervenant dans les formulations de dentifrices : chlorhexidine, fiuorure, zinc, pyrophosphate.

50 Atitre comparatif, on consigne dans les Tableaux | et if, les caractéristiques et les différentes compatibilités
de silices commerciales dont {a liste ci-aprés définie constitue une gamme représentative des silices classi-
ques. . -

581 : Syloblanc 81 (GRACE)
Z113 : Zeodent 113 (HUBER)
55  Sid12 : Sident 12 (DEGUSSA)
Swi1s : Sylox 15 (GRACE)
T73 : Tixosil 73 (RHONE-POULENC)
T83 : Tixosit 83 (RHONE-POULENC)
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The dentifrice conpositions can al so contain a binder, e.g. cellulose
derivatives: nethyl cell uI ose droxyet h cel l ul ose, and sodi um

car boxynet hyl cel | ul ose; mﬁc/P 934498 arragenat es, al ginates, agar-agar
and gel oses; gums: gum ar abl c and tragacanth xant han gum and karaya gum
carboxyvinyl and acrylic polyners; and pol yoxyethylene resins. Apart from
the silicas according to the i nveﬁﬁ!@ﬁ——’t he dentifrice 20 conposi tions
can al so cont &laracvisristiques ehpsidosthingqudsr ast veomgeibisite. gvepr despi t at ed
cal ci um capbonat 6, {HEGEES MRS ARO0ABps C8b ol Vel o] B 2Bfhskid cal ¢i um
phosphat es, i nsol % | e sodi um et aphosphat e, cal ci um pyrophosphate, titani um
di oxi de (%‘?Fﬂéﬁeﬁg agent), silicates, aluninas, 25 - 19 -

alum nosilicates, zinc and tin oxi des, talc and kaolin. The dentifrice
conpositions can al so i ncorporate surfactants, hunectants, aronmati zing

agents, speeterlers,c,coLQy§LG,80% ;gmgq%lg;g&grvatlves The nmogt widely
us d Surfhctant|s are so |uré§sa§{mEe§u I phat e sodi Lga,,.{pau{yﬂhgyl phoacet at e

| aury]l et her sulphate sodiumdioctyl syl phosudqeingte sodilum | auryl
sar Cosi natsa,lieaodbwrmmg'(nzi rjopteabe(rang sstphaned nmmglgaces&tbescaﬂhe nost

V\A‘ del y us d. . hiudnet ant o aHe chacan e aVebel hao-_ndl s ialla b dl o SUCh as

A% LAY EE LAY 2L A>3 CITTUJICTT 3 Crre r.l\. ral CUITTgr o,

gl ycerol , | s88bi téi? Og zﬂa ab%rorﬁ?z? 5%034)7 Jt £oh |i A3t €& jar@ [pr®pyl ene
A

)
glycol . Thé&hiin8alG i 5~ Opd? flured)f 2re jcHbder? fir ofn janong

ani seed, P42 ns°' Mt 0% |- gqmore {cfdg Erse i s. The main
sweet eni ngsyg %2 eE%’hds%;ﬁ'E % "agngg of*’tg'nd Et%o rzo%c i grijdes and
cycl amat ep. o : r@,’g@’hug@g et o 989 chpged’ g g flungtli og jof the

desi ped cpl our.l nanmel'v: rded and pi bk ¢ol durind: anmdrantlh zor ubi n,
atechu, hew £doeis ol BEINCEAY-045d3) |- @9cdhi[nead |adck 4rag Hr esijnes g een

1°4

Q)

D

col ouri ngt esht dr epéwyl, Bosarjds hbosaephylol, im;| yed Ijow dl ssurfi sg:| senl yel | ow
(Orange zangl |qif Mol aex ye¥ 4w, 6CEhg- mpss |wi-delly4is4¢deprieserivaei ves are
par alsydro gat-es——Fiolnp—and—product-d—gi-wlrg—efdi—-He-s hexet i di ne,

quat rnary amoni uns, hexachl oro- phene, bronophene and hexanedlne

Finally, .bes, @lﬁ@;ﬂm s St R DRSS ab RS 1o BIOI cPldsul D6 uBRBY LildGss gs&e nts, the nost
| mpor tant balgGtcidhrshlirédastion ﬂﬁf- b! '|<53Ld) 6f a et S0t dBuccotitandQ e éstife 'aLéceﬁQQe
fl uori ne- ciods Bé Sifte GATRAWGRAsiGieSCr 'beéd her el nbef ore.
-~ pH/log(D) représente I'équation pH = b’-a’log(D) oul b’ et a’ sont deux constantes et D est la conductivité
Ow de la suspension de silice en pSiemensfcm.
- SE représente 'effet de suspension mesuré par la relation SE = pH suspension - pH surnageant définie
par ailleurs
— Ho est la constante de Hammett
- 35 —- PZC représente le pH pour lequel ia charge de surface de la silice est nulle.
— AF, AFc, Béta, aBéta et CHx représententles pourcentages de Compatibilité en amines fluorées, en alkyl-
bétaine et en chliorhexidine respectivement. Ces grandeurs sont définies par ailleurs.
Les pourcentages de compatibilité obtenus avec I'amine fluorée AFc et l'alkylbétaine aBéta sont similaires
& ceux obtenus respectivement pour AF et Béta.
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Specific, [err] exanples of the invention will now be given. However,
before this the neasuring protocol for the pH as a function of -20- the
conductivity and concentration, ERO3€14PPBY tests for measuring the
conpatibility of silica with di fferent elements will be described. PROTOCCL
FOR MEASURI NG THE:- pH AS A FUNCTI ON OF THE SI LI CA CONCENTRATI ON AND THE
CONDUCTIVITY Silica suspensions with Mﬁ?,!n‘-dé concentration varying between
0.and 25% by wei ght are fornmed by dispersing a mass mof silica previously

dried at [errfodQk i NOUL 5N A ;8BS §vd09 0,0 cd§ Ed degassed wat er
(M 1% pore quality. e Suspens| ours at [err]. The
pH of the suspensi pns—ang—sututTons obtatned—after—eent++FogtnNg part of the

suspensi on at 8000f{r.p.n{ for 40 A FeRGiPiYitering on a 0. 22 [err]
MIllipore filter a Sur U [erLl..unger _a nitTogen bhere with a
Met r ghm 672 Titrop*%clg(se'gbr rgrgoggur ng£ ysten. FIn thgsgﬁﬁaﬁiﬂ measur ement
t@s pl ace of the|cagggduftivagdy of the subpegél offs @nd §orugTpns obt ai ned
at_Jerr] using a Rpdiiegefer gondufctivgty Tetgg (d J) . pdauppped with a
CDC304 cell with ajsiaht fonsg@nt pqued to]l gperr] .o Thegdongugtivity is
expressed in [err] @yanens/ cneo The] suspens| ongeffdcte (IS |i sodefi ned by the
pH diif f erence bet wee@B8he pH®f a 20260 si | ca98u3|:erns| ono gndotphe pH of its
supernat ant sol uti ceMrif rng Bg. /baasurlmg tde] conpatibility
wi t h bi s-(hydroxye MN—hyp-oxy-etH etadeeyH am ne

di hydrof l uori de 1) . % tai

f1 uori ne-cont ai ni ng Eérrg; d adpli ng ¢ &F 350 30

f 1 uord ne-cont ai ni nb ne t ne®%i ol [ i n¥¥5 g ¥ |bPRilsB?I) ed water. 2)
A{B(g of silica are dlspersechn 16 g Oof soluftron obtained inm I). The thus
obt ai ned suspen5|on |s stirred for 4 weeks at Lerr . 3) The suspension is
then centr *E@gﬁ Bty | F "dg Yent gee 'Fﬁsr'l'c‘?ﬁ? Inyratian sompatiblespofammentavetay i n |
(3) is f"?ﬂ“f"@? ?5?{""&“%? aﬂ"“f $ f fé’%ﬂ"?’l‘ PHBP Piq deg plices classiayes parigg relafens s e
f I uofi né®EStit ai ni ng am ne CEENS (b 0ohs qjebts%rm ed by nitrogen

m croanal ysis in the solu p ? aa} Eetﬁﬁ i t he super nat ant
obtained in 3). 5) The cor‘fjpatl &term ngé by the foll ow ng
relation: N concentration in supernatant (3) x 100

.an Revendications

qeo

Revendications pour les Etats contractants suivants : AT, BE, CH, DE, DK, FR, GB, GR, IT, LI,
LU, NL, SE

35 1- Silice caractérisée par le fait qu'elle conduit & une suspension aqueuse dont le pH varie en fonction de
sa concentration dans ['aire définie par les deux inéquations :
pH<7,5-0,7log(C) (la)
et
' pH250-051log(C) (Ib)
~ 40 etdont le pH varie en fonction de sa conductivité électrique dans l'aire définie par les deux inéquations :
~ pH<8,5-0,410g(D) (lla)
et
. pH27,0-0,6lcg (D) (ilb)
- dans les inéquations (Ia) et (Ib),
45 . {C) représente {a concentration pondérale de {a suspension aqueuse de silice exprimée en % de SiO,,
— dans les inéquations (lia) et (lib),
. (D) représente la conductivité électrique de la suspension aqueuse de sdice exprimée en mlcrosle-
mens.cim-!,
2- Silice selon la revendication 1 caractérisée par le fait qu’'elie présente une chimie de surface telle que
50 sa fonction d'acidité Ho soit d"au moins 4,0.
3- Silice selon I'une des revendications 1 et 2 caractérisée parle fait qu'elle présente une chimie de surface
telle que le nombre de OH™ exprimé en OH/nm?2 soit inférieur ou égal & 12, de préférence compris entre 6 et
10.
4- Silice selon l'une des revendications 1 & 3 caractérisée par le fait qu'elle présente un point de charge
55 nulle (PZC) d’au moins 4, de préférence compris entre 4 et 6.
5- Silice selon I'une des revendications 1 & 4 caractérisée parle fait qu'elle présente une compatibilité avec
les composés organiques aminés d'au moins 30 %.
6- Silice selon la revendication 5 caractérisée par le fait qu'elle présente une compatibilité avec les compo-
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' % conpatibility = N concentration in sol ution (1) Here| nafter %

fl uorine-containing am ne conmpat. | Ephrg,gey459§1 desi gnat ed AF.

conpati bi lity with cetyl amine hydrof | uoride 1) An aqueous’vgmmnmI"IE"II””“,
containing 1.72%of fluorine- containing amne is formed by dissdlvitng*l.¥2

g of cetyl -anine hydrofluorlde in 98. 286l i distilled water. 2) 4 g of
silica are dispersed in 16 g of solution obtatned in 1). The thus obtai ned
suspension i-s sti rred for 4 weeks at [err]. 3) The suspension is then .
centrigfuged att : C d et heo18b@BIsNat HiRvks 0bt ained in (3)

i's filtered on the 0,22 [err] MIlipore filter. 4) The free

fl uorine-containingtam nefconcentr ag |ngpgt§bgqttgr m ned by nitrogen

mcroanalysis in thesolution obtajned in 1) and in.the supernftant
obtained in 3). 5) [Hiaieepparedi‘lily ks defergned Ry shea fqde] W NQ
rel at ikon: - % conpati b Lllf\l =-N_concentratio (3) X 100 N

-~ copcentration in so utsBon (1)8%Her el nafoer, % fbuor|i ne-jcont i Bi hg am ne

conpatibility is depiZdAdtpd AR Mepsuréng {he96ongate¢hbi tg Wi th[{an al kyl
bet-ai ne The al kyl bb?:lafllne use®lis ph pi@duci miPketlede by AKISOcuphder the -
trademark = - 22 -|KREBTERI 84B 1) - And aqu<=ou§°so| ut®an 81{3 @opt ai ni ng 2%"
al kyl "etaine is fof n§§3 v d|§ olving?%.67|g 80 37Q%Qlfky? pefafne in 93.33
g of bidistilled wal 2) 47g ofisi tfca are®ai sper% nf 18 § of . sol ution
obtained in 1). Thejt obt agned usg@n& DN | |££ a hveeks at

[err]. 3) -The'_s_uspen%L{ ts t hegy cenfri faged)] at g800( <§ 30 mi-n and
the supernatant obtpiggegl 1 n.(¢9 isjfigjeref ogga Q. [g5 9 | i pore
filtef’ 4) The freeLalkyll betaine oncentration id detlermjned py organic
~ cabbon nicroanalysis In the solution obtained in 1) and the super nat ant

obt ai ned i- e§}ésu|éls |é};9”'9% sQé J'nbr;h')ént qﬁe HELIRES e Matknbdh ctumgah &i‘?&%
rel-ation;gg é},,ﬁ %H &l aYmnes Giﬁg}gfﬁ béta b&,rhe{té]zfégf?&%et al ﬁ%ﬁ I

concent r gLq@n i n so ut) on Her el naf t er ne ‘conpat | K ty IS

desi gnated aBeta. Measuri ng,gg‘gar,_@wrgba(b) lehlzt7)o_d/uot|3§, @n al kylam doal kyl .
betai ne 1) An agueous sol utgHodv, 4-d.j0 1640} alpmzrsg;.o?sg@&g)(gj kyl-am do al kyl betai ne -
is fornmed by dissolvi ng 6.67.g of .30% al kyl am doal kyl betaine in 93. 33.g of

bidistilled water. 2) 4 g of 'silica are dispersed in 16 g of solution -
Obt@ﬁbed Renerﬂd)catﬂ;he : : L

~ Revendications pour les Etats contractants sulvants AT, BE, CH DE, DK, FR GB, GR, IT, LI,
LU, NL, SE .

- 35 ~ 1- Silice caractérisée par le fait qu'elle eonduit aune suspenston aqueuse dont le pH varie en fonction de.
sa concentration dans I" atre définie par les deux inéquations : .
' pH<7.5- 07|og(C) (la)
et
' - szso Oslog(C) (Ib)
«_ 40  eldontle pH varie en fonction de sa conductivité électrique dans Iaire définie par les deux inéquations :
- _ . pH<8,5- 04Iog(D) (Nla) :
et
: pH 27,0-0,6log (D) '(Ilb)
oo —dans les méquatlons (Ia) et {Ib), '
~ 45 - ., (C)représente |la concentration pondérale dela suspenslon aqueuse desilice expnmée en % de S:Oz,
* - dans les inéquations (lla) et (lib),
. (D) représente la conductivité élec(rique de Ia suspension aqueuse de silice expnmée en mrcrosie-
mens.cm-1, ,
_ 2- Silice selon la revendlcation 1 caractérisée par le fait qu'elle présente une chimie de surface telle que
50 sa fonction d’acidité Ho soit d"au moins 4,0. : .
_ 3- Silice selon 'une des revendications 1 et 2 caractérisée parle fant qu'elle présente une chimie de surface
telle que le nombre de OH™ exprimé en OH /nm? soit inféneur ou égal 412, de ‘préférence compris entre 6 et
10.
4- Silice selon f'une des revendications 1 4 3 caracténsée par le fait qu'elle présente un poln_t de charge - -
55  nulle (PZC) d’au moins 4, de préférence compris entre 4 et 6. '
5- Silice selon I'une des revendications 1 & 4 caractérisés parle fait qu’ elle présente une compatibilité avec
s ‘les composés organiques aminés. d’au moins 30 %. .
6- Silice selon la revendication 5 caractérisée par le fait qu'elle présente une compatibilité avec les compo-
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t hus obtai ned suspension is stirred for 4 weeks at [err]. nsi on
I-s then centrifuged at 8000 r.p.m for 30 mn and the suspe mi,rmﬁmﬂﬂm
in (3) is filtered on a 0.22 un Mepbpgowsesiilter. 4) the free G e
al kyl am doal kyl betaine concentration is determ ned by organic car bon

M cr oanal ks rgarfidied Mnéqlau%ﬁgs@kt Qﬁ:uhé?aq!)nl quéirg% gUper nat ant Obt ai ned
in 3). - 7-%3\1& s@n MR ds PoRRidalinb 586’6 daraclifdeB b DR Béfletpré F]panIe g:blllté
rel at i oniavée 16&@BMEIIES AddnRliesiamin84 4RSIkt dHAL te u%%pe*or Qﬂm 6 Ibd Okydes éami-
concent r ales, 083 alkParbitésiet ied Alkyibkjainkler ei nafter, % al y am dol kyl *het ane
conpatsi bl | t § Silige s lagoh@ektidyr da@biarisspaMe ARl ddEhpdsd GrgRdTR Bnirb bt i1lyliroMiof e
chl or hexiddicétganding legiihydrpfluonse daibB-(Iyd®R@thgRehinogropytN-Bydaiky syl cRBUQPEFIne, un oxyde
chl or hexidfmine ds fsrmule Bi®Hk N kG udeldiglbdigenderfainile R-N(CHgRC B GBO dheaRylamidoalkyl-
di gl ucond¥igine 1 forrgyle BEIRSNLACH AN CHs)-Sld-G Q0" : Bdnshieslites fanul R représéhitecun radical
suspen5| Gikvip lincpipqy rerifi¢ avantdgdia  atagB@ecarbgpem for 30 min and the

r #at ant -GHifeeRa i revendiqafiond cargctésiseapagie (it fusqlle prégdnielupgyepmpatibilifétarqc les@atonaTl  of
thbot hi s "ﬁ‘ﬁ“'ﬁ‘é‘?séﬂa'%*f Hplugshosis d%ﬂa pragpen Pl 34i# 41 f dela plpssifigBliompérigdiquadeemoinn  a
gr aduat ecf‘of/j] pa"'f’ﬂ'fé "éeB‘Iq.ﬁ“l“BH‘s s the test solution. A reference

??e58'° F%"['@ 1§ (@it as fe cafien meéfaltiaus pytjeclcium, Ig stron-
iﬁ: (lﬁ It;kce)g i I téf ,agr 'a"m' g1uéoeu%e' Yol ﬂ't'i%&'{' leglompile ?‘%’Ha?éﬁ? '°2'ﬂ"' R aigkes "‘a‘f“"
[E:H Mcilntﬁ gl rﬁ un s@@{jm gctgr}é e&a?fatf& ue{ onm a u(:)n aﬁsp 4 in
ELOO m ofmiﬂgféf'sudﬂ agércgdruat ed f as % e a dSOr pt i V|q€ ? esﬁlso'igamq"es utions

is then measusirgsabn nzéaenammmgraaérépe%t 6 fammn%%taﬁ.&b@ e RBusorié & Z%:ebThe
free mhl @s ke aesunae qeland, id dordlesd FoLAhieHusorRaLdnDI 1ty 1's determ ne
tle rel ati ors: sillestlodib sédaicaioh t YaractétisdeQar 196aft QUGS bisktintel eh Yutre URB ESIBEMIR avec
absor pt i \stpyoddifsals type a@nitihe nateripet lalehlbrhéjdinéidtall mbind i@y 30866t pfhs GarduliérhdnEPandr €
di sper seehoinn6d%. g of 0.3% sodium fluoride solution (NaF). The suspension is
stirr ed f or1429jlich sgiend'unetde§ reyendicatigkist & 1 3 @exaeriséé pry leffelf qb'élie présente ulditeneur en anions

du type SO,2", CI", NO3", POy, CO,2" d'au plus 5.10-3 moles pour 100 g de silice.

15- Silice selon la revendication 14 caractérisée par le fait qu’elle présente une teneur en anions précités
d'au plus 1.10-2, plus particulierement d'au plus 0.2.10-3 moles pour 100 g de silice. '

16- Silice selon l'une des revendications 1 & 13 caractérisée par le fait qu'elle présente une teneur en sulfate
exprimée en SO,% d'au plus 0,1 %, de préférence d'au plus 0,05 % et plus particuliérement d'au plus 0,01 %.

O:m 17- Silice selon {'une des revendications 1 & 16 caractérisée par le fait qu’elle présente une teneur en ca-
tions métalliques bivalents et plus d'au plus 1000 ppm.

18- Silice selon la revendications 17 caractérisée par le fait que la teneur en aluminium est d’au plus 500
ppm, la teneur en fer d"au plus 200 ppm, la teneur en calcium d’au plus 500 ppm et, plus particuli¢rement, d’au
plus 300 ppm.

35 19- Silice selon I'une des revendications 1 2 18 caractérisée par le fait qu'elle présente une teneur en car-
bone d"au plus 50 ppm et plus particuliérement d'au plus 10 ppm.

20- Silice selon I'une des revendications 1 & 19 caractérisée par le fait qu'elle présente un pH d'au plus 8
et plus particuliérement compris entre 6,0 et 7,5.

. 21- Silice selon l'une des revendications 1 & 20 caractérisée par le fait qu'elle présente une surface BET
\./ 40  comprise entre 40 et 600 m2/g.

22- Silice selon I'une des revendications 1 & 21 caractérisée par le fait qu'elle présente une surface CTAB
comprise entre 40 et 400 m2/g.

23- Silice selon l'une des revendications 1 & 22 du type abrasif caractérisée parle falt qu'elle présente une
surface BET comprise entre 40 et 300 m2/g.

45 . 24- Silice selon fa revendication 23 caractérisée par le fait qu'elle présente une surface CTAB compriSe _
entre 40 et 100 m¥/g.

25- Silice selon I'une quelconque des revendications 1 4 22 du type épaississant caractérisée par le fait
qu'elle présente une surface BET comprise entre 120 et 450 m2/g, plus particulidrement 120 et 200 malg.

26- Silice selon la revendication 25, caractérisée par le fait qu'elle présente une surface CTAB comprise

50  entre 120 et 400 m3/q.

27- Silice selon l'une des revendications 1 a 22 du type bifonctionnel, caractérisée par le fait qu'elle pré- .
sente une surface BET comprise entre 80 et 200 m2/g.

28- Silice selon la revendication 27 caractérisée par le fait qu'elle présente une surface CTAB comprise
entre 80 et 200 m2/g.

55 28- Silice selon I'une des revendications 1 & 28 caractérisée par le fait qu'elle présente une prise d’huile
comprise entre 80 et 500 cm3/100 g.

30- Silice selon I'une des revendications 1 & 29 caractérisée par le fait qu'elle présente une taille moyenne

de particules comprise entre 1 et 10 pm.
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39- Procédé sefon 'une des revendications 33 a 36 caractésisé par le fait que I'on effectue un premier mG-

rissement de la suspension ou du gel de silice 4 un pH compris entre 6 et 8,5, de préférence égal & 8,0 & une
- 35 température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale & 95°C.

40- Procédé selon I'une des revendications 33 & 39 caractérisé par le fait que Fon effectue un deuxiéme
mirissement de la suspension ou du gel de silice &4 un pH compris entre 5 et 6, de préférence égal 45,5, &
une température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale & 95°C.

41- Procédé selon l'une des revendications 33 4 40 caractérisé par le fait que Fon effectue un troisidme

] 40 mirissement de la suspension ou du gel de silice a2 un pH compris entre 3 et 5, de préférence égal 4 4, & une
température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale a 95°C.

42- Procédé selon la revendication 33 caracténsé par le fait que I'on effectue un lavage a 'eau ou & l'aide
d'une solution acide.

43- Procédé selon la revendication 33 caractérisé par le fait que I'on effectue un lavage effectué jusqu'a

45 ce que la conduclivité du filirat de lavage soit d’au plus 200 microsiemens.cm-1,

44- Procédé selon la revendication 43 caractérisé par le fait que 'on effectue Un lavage & 'eau ou a 'aide

d’une solution acide.
- 45- Procédé selon I'une des revendications 42 et 44 caractérisé par le fait que la solution acide précitée
-est une solution d'un acide organique notamment d'un acide complexant.
50 46- Procédé selon la revendication 45 caractérisé par le fait que I'acide organique précité est choisi dans
~ le groupe des acides carboxyliques, des acides dicarboxyliques, des acides aminocarboxyliques, des acides
hydrocarboxyliques.

47- Procédé selon 'une des revendications 45 et 46 caractérisé par le fait que I'acide organique est choisl
dans le groupe comprenant les acides acétique, gluconique, tartrique, citrique, maléique et glycérique.

55 48- Composition dentifrice caractérisée par le fait qu'elle contient une silice selon 'une des revendications
1 & 32 ou une silice préparée par le procédé selon I'une des revendications 33 & 47.

49- Composition dentifrice selon la revendication 48 caractérisée par le fait qu'elle comprend au moins un

élément cholisi dans le groupe comprenant le fluor, les phosphates, les guanidines.
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putting stirring into operation (350 r.p.m), thethusfor i '
heated at [err]. Wen the sought tenperature is reached, mﬂﬂm,m[ﬂ!"lml‘
with a concentration of 80 g/| isPasdadeBith a constant fl ow real e 3

1/,min in order to bring the pHto 9.5. This is followed by the sinultaneous
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addi ti on c®hCoempoesitioradentifrice selian lagéveldichfioh 51 taraatérisketpii le feihaie [pidomposeé brganigeedtii on

m xt ur e néesidhyimfliborare de eétylddnineg dihyrgpfiudriire dp bi&ﬁm,imxyhﬂayllaempmm Nthysirogyéthytng-

medi um itadépyigmineg uno ofyde rdaminehide forgueo RIGHe dN19: allqlbfzfeme 3B formuleitR-N4i d pH

and at [(eHy ?‘Cﬂztﬁﬂq rige allpdamiggalkyinétaing de fosmulg RGO N GHYy CHACR g dasiles: At
-.@hd d8es argeleﬁgfepm@t ‘H'F‘!&"ﬂb?“ﬂlﬁ jpfairg @y ramié ¢ "‘éﬁdpﬁ 4%‘8’!‘ PF'E°"&C| d at a

rate pR§ilion %mfrrfeaﬂw 'i‘ W"‘é‘ aé'°’7‘8‘|°?'6 FHMRINSEN saj d

H d é:ftl luque F'e fﬁ Ulqg at nd: d
" o C‘g efa ﬁi% S é °"méta"'a%83("%'ft”3r
Qan qu

st Oppg ng I“ l& u lmum mdlu i' Ielgerma um, talf'h% plgrg 5r1|éﬁ ﬂ\al\rb.she d

wi th dei 0“!5@ m @Jdéd&&de dn és%\?e H#&aﬁ.&s%s éfﬁ%&&tb j{rffé R&RGe BaBbtM 1 S
obt ai nednetalr Hﬁe@s@ nfiHebat, cma@ra'fﬂngrul'esm t&, Iphdsp Qo@?o?:ﬁ@&l&e of
dei oni z%glswgg,ﬁaueggcéfawai@e suspensi on with a silica concentration of 10%
The pH of &d1eompbsigitehtiite bslondthielde Rebnlibatibns!BY 4 86l6kidt@riste BhriiSrait i b catll im3- | S

f ol | @nedaikive ast S&6 fnidle &d ditfatedeizintl de Sulidte 4B G, By chiidire de stBRtIMNED fluBRreafstdid adj ust
t\he conducsi- Coijyostien detiiride 8616r] 14 RRanddalioNVEE cFactafst par(e fit dueli@cddiprendifiaiaciask- t 0 5
by acet itexigiss.d, so as to adjust the pHto 5.5. A check is then nmade to
establish that the following relation is fulfilled: pH 8.20 - 0.91 | og

(D). TheRayahdicdtions pevr IEtatrdontsactam@utvaet : 8 i ca dried by atom zation. This is
f ol | éned b grinding of the silica obtained on an inpeller mll in order to
obtain a dé W@“‘&’Oér"ﬂtﬂ"’& s Rpdisgnt A p pyspension 3auewse domt la AfvaltOUL TER
count er ﬁ"é""S"“[‘éFF?wn"H‘ﬂéa"Bh%F%E ﬂ?@%'esﬁ%'&%t'@f’?sst ics of the thus

obt ai ned silica appear in the fR51 5 % %%U°Q%I 88 BET surface [err]/g
65@@8 urface [err]/g 60 DOP oil absorption

Qet Qont r% pLI Ivgr% en fonction 835 sa%g J\A:Sé\/ng él'o ’f@::m sél nl Agime par les deux inéquations:

1.90 pH<8,5-04log (D) (lla)

et
pH27,0-0,6log (D) (lib)
35 . - dans les indquations (1a) et (ib),
. {C) représente la concentration pondérale de la suspension aqueuse de silice exprimée en % de SiO,,
- dans les inéquations (lla) et (iib),
. {D) représente la conductivité éleclrlque de la suspension aqueuse de silice expnmée en microsie-
mens.cm-1,
\_ 40 caraclérisé par le fait qu'il consiste a faire réagir un silicate avec un acide consuisant ainsi & une suspension
ou un gel de silice, a effectuer un premier mirissement 4 un pH supérieur ou égal & 6 et inférieur ou égal &
8,5, puis un deuxiéme mdrissement & un pH inférielr ou égal & 6,0; & effectuer un troisiétme mirissement
un pH inférieur ou égal & 5,0; & séparer la silice, a la soumettre & un lavage & I'eau jusqu'a ce qu'il conduise
& une suspension aqueuse dont le pH mesuré sur une suspension & 20 % de SiO, réponde & I'équation sui-
45 vante:
pH = d-elog (D) (i)
dans "équation (lll)
. @ est une constante supérieure ou égale & 0,6 et inférieure ou égale 4 1,0,
. d est une constante supérieure ou égale & 7,0 et inférieure ou égale & 8,5,
50 (D) représente la conductivité électrique de la suspension aqueuse de silice exprimée en microsie-
mens.cm-t;
- enfin & la sécher.
2- Procédé selon la revendication 1 caractérisé par le fait que la s'luce présente une chimie de surface telle
que sa fonction d’acidité Ho soit d’au moins 4,0.
55 3- Procédé selon ['une des revendications 1 et 2 caractérisé par le fait que la silice présente une chimie
de surface telle que le nombre de OH" exprimé en OH/nm? soit inférieur ou égal & 12, de préférence compris
entre 6 et 10.
4- Procédé selon l'une des revendications 1 & 3 caractérisé par le fait que la silice présente un point de
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g/l sul pbwé Barf@d, Caiumidien, Sikdignh) U8 definaninfirstail 18 plofb, dkhahghmel, federls niti@!, B&inBt ai N

t he pH of iidnege ticamin, Gpat@dinum at a constant value of 9.5. After 60 mn

addi td on, BeRlocade sdldnilareides @eniditations Sies10brapiprizd parfedaityuk [alvation méaltique estdost | on
\S, cont ifovme de sets reinéraui.shiofurefl@Bde, fifrate. mhaspltate, sufbte opddusforntervie selgergdniques avé-xt ur e

I S stabid¢.zateat 8. During this phase, the tenperature of the nmediumis
raised to {%Pwréderﬁwsla rayefdigrion 16 eprasierizéopar B dpitiaye leZationimetaliigue a5t spupiormeaie at
[err] oiypte gy ziag de ﬂ@fatﬁﬁ%z' n5-q chlopuga sle s&en"wgqyﬂmredaram tion. At the end of

agei fig t he“% péagé pRiqs layRYendication fparactérse pry ledy qﬁﬁ'ﬁ?‘l’% Pegsentp epoutze yng eampalbilip 400
1/ mn ar‘1’25|ec o} Eﬁfé‘ﬁf’l" %ﬁ‘&'f‘?@"‘? fa ﬁ‘f'%[&%““f“&ﬁ’%‘s@'ﬁﬁ‘ﬁ%f’“ %a‘rﬂvw‘"&m&‘e&&
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e g sﬁT*E <08 S 3ok % i azwfar%c o Rl B0

(e L0 et o |

?Ie 'EL?:‘? n% résente une teneur en anions
précntés d au plus 1.10-3, plus partuculrérement d'au plus 0,2.10-3 moles pour 100 g de silice.
16- Procédé selon l'une des revendications 1 & 13 caractérisé par le fait que la silice présente une teneur
" en sulfate exprimée en SO d'au plus 0,1 %, qe préférence d'au pius 0,05 % et plus particulidrement d'au
plus 0,01 %.
35 17- Procédé selon {'une des revendications 1 & 16 caractérisé par le fait que la silice présente une teneur
en cations métalliques bivalents et plus d"au plus 1000 ppm.
18- Procédé selon la revendication 17 caractérisé par le fait que la teneur en aluminium est d’au plus 500
ppm, la teneur en fer d'au plus 200 ppm, la teneur en calcium d'au plus 500 ppm et, plus particulidrement, d'a
.- plus 300 ppm.
\/ 40 19- Procédé selon l'une des revendications 1 & 18 caractérisé par le fait que la silice présente une teneur
en carbone d'au plus 50 ppm et plus particulidrement d'au plus 10 ppm.
20- Procédé selon I'une des revendications 1 & 19 caractérisé par le fait que la silice présente un pH d'au
plus 8 et plus particuliérement compris entre 6,0 et 7,5.
21- Procédé selon {'une des revendications 1 & 20 caractérisé par le fait que la silice présente une surface
45  BET comprise entre 40 et 600 m¥g.
22- Procédé selon 'une des revendications 1 & 21 caractérisé par le fait que la silice présente une surface
CTAB comprise entre 40 et 400 m?/g.
23- Procédé selon I'une des revendications 1 & 22 caractérisé par le fait que la silice est du type abrasif
et présente une surface BET comprise entre 40 et 300 m#/g.
50 24- Procédé selon {a revendication 23 caractérisé par le fait que la silice présente une surface CTAB
comprise entre 40 et 100 m3/g.
25- Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 22 caractérisé par le fait que la silice est du
type épaississant et présente une surface BET comprise entre 120 et 450 m2/g, plus particuliérement 120 et
200 m¥g.
55 26- Procédé selon la revendication 25, caractérisé par le fait que la silice présente une surface CTAB
comprise entre 120 et 400 m%/g.
27- Procédé selon I'une des revendications 1 & 22 caractérisé par le fait que fa silice est du type bifono-
tionnel et présente une surface BET comprise entre 80 et 200 m2/g.
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cen- yentd gmli‘ocs m,?c ﬁ%& - E‘ggﬂyue%maﬁ uesra@mkavm& i ne.

1 uor' de niéré L.P'Gu eRM:’éQ % %o.t . 15, %R GleffentdbiDBE i 9. L h @

t enper at ur 95— RHebfaM @Js'ré@gnd%yu%ttﬁfge@ aRctiis@ QQ' &l que Ia'tén{p'éaglrege)éﬁ:t)ﬂmse

(M xel) @ﬁreemo@te( ggdgced 5.601 of sodiumsilicate with a silica concentration

of 135 g/ | 3&nocadd floh Ja BRh@Eatirpds @raibrisd phr.le fait quedBn pregird 18 ldisSdraldnl doWbiliald e t hE

St i r rzb NQsilBY sdéntiarit 360 & 190.gMd9 silick Bechativeiat Jne sRidn SqudisarB kilidat dneddoeciettosed edr I | .

\Q;lF-n t hea sjan@eaddelias ladte k@@ioh eqleuss jus@liidbtedticacivdl pricbrhipria eatBE@et10,8l de@reféedf 85

g and pnehaateds.to [err] is added at a constant flow

37- Procédé selon 'une des revendications 1 & 32 caractérisé par le fait qu'il consiste & préparer une sus-
pension ou un gel de silice en ajoutant progressivement I'acide dans un pied de cuve contenant le silicate jus-

25 qu'a obtention du pH de murissement désiré a une température comprise entre 60°C. et 95°C.

38- Procédé selon l'une des revendications 1 & 35 caractérisé par le fait que I'on effectue un premier mi-
rissement de la suspension ou du gel de silice & un pH compris entre 6 et 8,5, de préférence égal 3 8,0 4 une
température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale a 95°C.

39- Procédé selon l'une des revendications 1 & 38 caractérisé par le fait que I'on effectue un deuxiéme

O?o mdrissement de la suspension ou du gel de silice & un pH compris entre 5 et 6, de préférence égal 4 5.5, a
’ une température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale & 95°C.,

40- Procédé selon I'une des revendications 1 4 39 caractérisé par le fait que I'on effectue un troisiéme
mdrissement de la suspension ou du gel de silice & un pH compris entre 3 et 5, de préférence égal a 4, & une
température comprise entre 60°C et 100°C, de préférence égale & 95°C.

35 41- Procédé selon 'une des revendications 1 & 32 caractérisé par le fait que l'on effectue un lavage al'eau
ou 3 l'aide d'une solution acide.

42- Procédé selon I'une des revendications 1 4 32 caractérisé parle faltque 'on effectue untavage effectud
jusqu'a ce que la conductivité du filtrat de lavage soit d"au plus 200 microsiemens.cm-!.

43- Procédé selon la revendication 42 caractérisé par le fait que I'on effectue un lavage a I'eau ou a I'aide

40  d’'une solution acide.

44- Procédé selon I'une des revendications 41 et 43 caractérisé par le fait que la solution acide précitée
est une solution d’un acide organique notamment d’'un acide'complexant.

45- Procédé selon la revendication 44 caractérisé par le fait que I'acide organique précité est choisi dans
le groupe des acides carboxyliques, des acides dicarboxyliques, des acides aminocarboxyliques, des acides

45  hydrocarboxyliques.

46- Procédé selon 'une des revendications 44 et 45 caraclénsé par le fait que I'acide organique est choisi
dans le groupe comprenant les acides acétique, gluconique, tarfrique, citrique, maléique et glycérique.

47- Composition dentifrice caractérisée par le fait qu'elle contient une silice préparée par le procédé selon
F'une des revendications 1 a 46.

50 48- Composition dentifrice selon ia revendication 47 caractérisée par le fait qu'elle comprend au moins un
élément choisi dans le groupe comprenant le fiuor, les phosphates, les guanidines.

49- Composition dentifrice selon la revendication 47 caractérisée par le fait qu'elle comprend au moins un
élément choisi dans le groupe comprenant les composés arganiques aminds, les cations bivalents et plus.

50- Composition dentifrice selon la revendication 47 caractérisée par le fait qu’elle comprend au moins un

§5 composé organique aminé choisi dans le groupe formé par les amines fluorées, les oxydes d'amines, les alky-
lamines et les alkylbétaines.

51 - Compaosition dentifrice selon la revendication 50 caractérisée par le fait que le composé organique
aminé est 'hydrofluorure de cétylamine, le dihydrofiuorure de bis-(hydroxyéthyl)aminopropyt N-hydroxyéthyl
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rate.of 0.50 I/min in order to bring the pHto 9.7. This i I
si nul t aneous addition of 52.64 1 of sodiumsilicate with eﬁmlmm "“Hmr
concentration, a nolar ratio [erEP0a96489B1and at a rate of 0. #45Lt1/mnsa

3Q | of 85 g/l sulphuric acid. The sulphuric acid rate is adjusted so as to

mai Nt ai NofaliyiBhin®fun bXAe EEARE dRBHIR R(GH]), RL,>0, GRBRNIIBine i kdRu R-\Bichy),-Ehe

Si mul t angsotsund ekjidmicdaikyiBdate deiaimle RICOLM, (HMN @8 ))- CRAOERY-Sdans IBEHES Brehuled
[err]. A iepseatidt unGadicaraligi® linBaife ouTafifiddantide HE abLadrldidb cabones St opped and

sul phuri c s&compdtod deatirice@elbr 18 eehdBétiond T cataeteiée Par &T8t duleld dompiretid du nbdive upH  Of
t he rseacetidninéalliquediivalest dt plusthaibiidansiegrouwe 28 .3al2a ket fidp 1§ Hassifipdtias @riodidue.

t enper at ur 83-Gbmpdsiomdediifineselen In peivendidation 57 @raciériséd harde faitqu il datinvebtaliquesegte ng
for 10 rrekiumtle sterantiunp f¢ tenam] kefuminium{Xindiumy legesianigm. fétais. Ip loinb. Ik pngacise.ge foy
addi ng dempigkel, latzing Hectitenede zikoniugeiemglladie- pH i s brought to 5 by addi ng

sul phuri ¢ #tiCampgsitign Mﬁfecwloelwsaewvﬁnﬁca&m 29t L3 semcketiep odelfal guedg et f or
15 ni'h al’ﬁét%'%ﬁ}“?je F‘P"af?d‘“ ﬁe]s mingrauy, I‘f@'“@ﬁd‘"@f“’%@@?‘ﬁd"‘?ﬁﬂ@‘% FI"'T"? %rsﬁ‘tfé?ft“ef’% 3.7

ls
oy Ada ”sﬁ g;jﬁ?;}%% ?ﬁ'}g %]{ ey F*{ gt %c&éaﬁ w4 Bede Gidtngg i ¢

st Oppln de sul edeznc QL

. . ue sts 7
dei oni z %:3??5 gy dhplichlady ST ekéﬁép,{nsrggcﬁ%ma' S o

Si Ilca suspen5|on and the pH |s adj usted to 5 5 to ensure that the
following relation is proved: pH[err] 7.5 - 0.70 log (D). The silica is
dri ed bypagdnddlispAidn@n and ground on an inpeller mll to obtain a powder
havi ng a nean aggl onerate di aneter of 8 un. The physi cochem cal

char act aratantaraprithe ffincfolgehde Whtagsteste st AT, BE, 8PBRIDK, FR] 68, ERJiraw g t abl e:

sel

130- BEMNisseface [err]/g 200 CTAB surface
[érr]/g 55 DOP oil absorption m /100 g of
silica 1 Kiesélséurelqgﬂum%er\nmiqyng.dp@sif eing y3Bgge Suspension darstellt, deren pH-Wertgemal 2. 65
pH (5% wat dhrgr Konzentration im durch die zwei Ungleichungen: 7.0 Refractive i ndex

1. 46@ Transl ucency PH<7.5-0.710g (C) (la) 85 [err] %

200 [err] 4pd 60 [err] ppm

150 [err] p m pH25.0-0.51og (C) (ib) J;f L E‘
timmten Bereich schwankt und wobei der pH-Wert gemaf ihrer elektnschezld,e ahigkeit im durch die
50 [err] p
zwei Ungleichungen:
Oo pH<85-04log(D) (lla)
und
pH2>7.0-06log (D) (iib)
bestimmten Bereich schwankt, wobei in den Ungleichungen (la) und (Ib)
(C) die Gewichtskonzentration der wiBrigen Suspension der Kiesels@ure ausgedriickt in % von
35 " S8i0, darstelit und in den Ungleichungen {ila) und (iib),
(D) die elektrische Leifahigkeit der wéilrigen Kieselsduresuspension ausgedrickt in Mikrosiemens
" cm darstelit

2. Kieselsaure nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine solche Oberflachenchemie auf-
weist, daB ihre Sdurefunktion Ho mindestens 4,0 betrdgt.

3. Kieselsaure nach einem der Anspriiche 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf sie eine soiche Oberfia-
chenchemie aufweist, da’ die Anzahl von OH™ ausgedriickt in OH/nm? kleiner oder gleich 12, vorzugs-
weise zwischen 6 und 10 ist.

4. Kieselsdure nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB sie einen Ladungspunkt
Null (PZC) von mindestens 4, vorzugsweise zwischen 4 und 6 aufweist.

5. Kieselsdure nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da} sie eine Vertréglichkeit mit
den organischen Aminverbindungen von mindestens 30 % aufweist.

6. Kieselsaure nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daR sie eine Vertréglichkeit mit den organischen
Aminverbindungen von mindestens 50 %, insbesondere von mindestens 80 % aufweist.

7. Kiesels@ure nach einem der Anspriiche 5§ und 6, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine Vertraglichkeit
55 mit den organischen Aminverbindungen aus der Gruppe von Fluoraminen, Aminoxiden, Alkylaminen und
Alkylbetainen aufweist.

8. Kieselsdure nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die organische Aminverbindung Cetylamin-

23



C ppm 5 The foI
gives. the surface chem stry char acteristics of the silica ﬂmrmu}an H!H
0

described in exanples 1 to 3: |tER®396459REs the conpability res
silicas according to the invention with organic am no conpounds. Table I

gives the ¢ @E.&J)ﬂ;.Ltnwo;yaﬁmlammmmNm?oxgarw@diudb&laﬁ&n.&@me&ta.aAMﬁs;&h in
denti fri ce gbQfobf REGHING — N INBIYIb&AAN 8dr REeliR-R{CH),LOH) D08 Cein AlkyMmidbaflylbetain

py.r ophos ph akerordwd R-CRRRACHSANFAPL-BASER; isl, #eLR dbn Géhdnrkdn FOMYERER bifiéh gerad-
char act er i sbtiges odd dleredidted Aipkes it Disi 20 ikbilérisFatehendedei®e. Ci al | y avai | abl e
siligas, the following |ist constituting a representative range thereof:
S81: Syl%blKasesigr neetimseTychizt daglurcly gelgrigeichnetadafigigrsing)Verdyaglichieit mitidenszyel- ypd

_ (DEGUSSA) Siphivsrtigendyiqiafiatignen, aupgawiyt ayspdpn Gruppens; Ja, 423ind RigggeriodeherRiciemres

Ti xosi | 83 VPRPIFGRePTRY ergeesondere vammindepiaps 10 % a4b3IYi cocheni cal

Char act ef %és&ﬁ&?eﬂgcn%ﬂép‘?@chblﬁhé eRBhiDciREORR b Ss ndEmRo B}é ' BaHuln) €8S
é ar'di ng taQ, BG e RdhicA) ewa LOBR ﬁacieh %ﬁﬁn X .&

c cter|$stt|cso silicas ca patlbl Ity SI I ca fog 1og(D) :

SE Ho ZPC AF Beta CHx s81 4.7-0. 75x 7.0-0. 622 - 0 17 s

2 2. 2 11. Kikselsdufe nach ehhedd HdrAnsprich&89 dndA0,dddurch gekenrizBictinet 2ak das M&allk&tion inkarm 2. 5
; MorSindr@nischen Salzén o Chilexid, FluoridNi@at,Phésphat, Sulfat §dePi) Form von oranischigp Sal- 0
SleZQl als Ace@t Cit@t vplirgt. 9.2-0.74z - O 94 w 3 2.5 0 0
T73

' 5-0. 603% Knesel g h%fprugh 11dla§ ch gekengzenc%weé daf daa Metaﬁletlon als&or‘l__«;'{h'a_tl_ Qkasulfat

. 5-0.30x Stontgme Zinnfluornghvpyfegy 4 4.2 85 60 95 Ex 2.

. 5-G 80?3 Kieselﬁu?e chth-Qépruch‘! QadJth géi(EnréelchﬂetSdaB s%iulserm emeaﬂrt@alcﬁ(elt mit den

19' 0. 40X  verbindunedoRO%p Guamdﬂ He€onders éhlorﬂerm vosMindeskRs 3039, inkb&soSderslven minlised

i 7T t he abowesténaleh & dafwert t he fol | kwi ng neani ngs: pH 1 og(C) represents the
equaticn pH - b-a.log(C), in which a and b are two onstants anrd Cis the
wei ght pér M@lvg@ nggh einen #@‘&ﬂ#vwchm‘ebiss1l§619@n@199m" H"leégiiﬁ)e sirepAniergeftali vam e
equatd cn pHyR SB™. @1 H§¢ D?Oa +[CRANrN BFehprensef 107 Melen pie 100 'E?ﬂ'fﬁ!’aﬂ‘!fye'ﬁnd Dis the
conduct|1\él 9 t he s n,*x S .t he

qs ure nac NS nl IC Re§| e € nion: eEhaF InS e-
suspensi 8n SRR ﬁo%"ﬁsfae% o g gl .Japaﬁgfwef;ﬂ‘ STgpe™

o 16 Kieselsédure nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB sie einen Sulfatgehalt als
O S0,2 von hichstens 0,1 %, vorzugsweise von hdchstens 0,05 % und insbesondere von hichstens 0 01
% aufweist.

oO~N~NOoOoo

17. Kieselséure nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB sie einen Gehalt von zwei-
und mehrwertigen Metallkationen von hdchstens 1000 ppm aufweist.

18. Kieselsaure nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, da der Aluminiumgehalt hiichstens 500 ppm,
der Eisengehalt hichstens 200 ppm, der Calciumgehalt hGchstens 500 ppm und insbesondere héchstens
300 ppm ist..

\__/ 40  19. Kieselsdure nach einem der Anspriiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daB sie einen Kohlenstoffge-
halt von hdchstens 50 ppm und insbesondere von hGchstens 10 ppm aufweist.

20. Kieselsdure nach einem der Anspriiche 1 bis 19 dadurch gekennzeichnet, dal!. sie einen pH-Wert von
héchstens 8 und insbesondere zwischen 6 und 7,5 aufweist.

21. Kieselsaure nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine BET-Oberfléche
zwischen 40 und 600 m?/g aufweist.

22. Kieselsaure nach einem der Anspriiche 1 bis 21, dadurch gekennzeich net daB sie eine CTAB-Oberfléche
zwischen 40 und 400 m2/g aufweist.

23. Kieselséure nach einem der Anspriiche 1 bis 22, vom Typ Schieifmittel, dadurch gekennzelchnet. daB sie
eine BET-Oberflache zwischen 40 und 300 m?/g aufweist.

24. Kieselsdure nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, daB sie eine CTAB-Oberfléche zwischen 40 und
55 100 m2/g aufweist.

25. Kieselsdure nach einem der Anspriiche 1 bis 22 vom Typ Verdickungsmittel, dadurch gekennzeichnet, dal
sie eine BET-Oberfléiche zwischen 120 und 450 m2/g, insbesondere 120 und 200 m?/g aufweist.
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sion - pH supernatant defined elsewhere; Ho is the Harmet "ﬂ
represents the pH for which the surface charge of the sil mmm mﬁ’m
AFc, Beta, aBeta and CHx represeEPotabﬂsaan patibility percefit agest om

fl.uori ne-contai ni ng am nes, al kyl betaine and chl or hexi di ne respecti veI Yy,

sai d quagy 'r&.és@éatpéﬁa@m&ﬁiuhm@ d&béﬁ&\éﬂ@ﬁn‘é‘e;cﬁ&%aﬁ%ﬁﬁt b‘?Aé-bﬁeVﬂd%ﬁ‘ef 5idhen a8
obt ai ned Wijn sédRud dutiedist. n€- cot ai ni ng asi ne Ay and the alkyl betaine aBeta

are simlar to those obtained respectively for AF and Beta. - 32 - TABLE
I 1 Conpa?i Bfieselsduredack eihancdes Anvptibhet Thds 220/0m bifunktiohallerl Ty, dadarbaejombaeivhnet, WalSi | | ca
P207 s sie eine[%ﬁ'ﬂberfléche zwiscth 80 und 200 m?fyRufwelBkt g [err] s81 80
8 5 ’ 28. 2Ifé,e(e)selsaure chh Angpru@ 2§|da<j§:2.:h gekennzgichnet dagele eine CTAB-gé)berfléchfﬁmschen 80und 090

0 g9 aveist 80 0 90 0

0 029T7I§eselsaure nach emem%gr Anspriiche 1 bis 28, d&Qnrch 8ekennzeichngpda8 sie eine Olag‘nahme zwiD

0 183° schen 80 9Rd 500 cm?100 g aufweidtd ) 0 0 0 1
9 . - 80 95 85 60 95 Ex 2 90

75 30. KidsBlsdure nach ei@ der Ang@riche 1 bis 39) d@durcB gekennzeichnet, da@ Sie eine mittlere Teiichen8 (0

95 8moBe zwischen 1 ugI0Timeaufweist| t s of the table show that the silicas
accordln thelnven t|on an I’tIC atible t h_organic
am no co%p ul ngl :"r ’"r?fl '?7 g@ Efcli‘/ﬁek??"ﬁ'fé"eé'tdg@ﬂ%ﬁj'lf sghejn M%BW r ough
the fol | owi TYGTe8C8Y err] 8. 5 o 40 1og (D) and pH [err] 7.0-0.60

log (D) #H ﬁ.&eleaure?naésaneme}mprﬁ&)e1@961 RidulcR bdkbnn2eilink; iR b H6h virleine Féllun%?ca

Cl ai ns for eSeisabre handditocess for the preparation of a silica, said si
| eading to an aqueous suspensi on, whose pH varies as a function of its con-
trati %ﬁn Verfahirbresuetiessielidusfeinatiniden f\nsptishen ihisi3P bageuishepers(iesgiséure, dadurciogekbrar 1 |
C\"g ﬁe]c@gt dfﬂg}s darin bqqstg[)t dg_fh@arrﬁup Filikptmit eipeSauce zunBildung gier Klegylsauresyspeg)
sion oder eines Kieselgels reagieren 148, eine erste Reifung bei einem pH-Wert groBer oder gleich 6 und
kleiner oder gleich 8,5 ausfiihrt, dann eine zweite Reifung bei einem pH-Wert kleiner oder gleich 6,0 aus-

25 fiihrt. eine dritte Reifung bei einem pH-Wert kleiner oder gleich 5,0 ausfiihrt, die Kiesels&ure abtrennt und
einer Wiasche mit Wasser bis zu einer warigen Suspension, deren pH-Wert, gemessen an einer Suspen-
sion von 20 % SiO,, der folgenden Gleichung

pH = d-elog (D) (i)
entspricht, wobei in der Gleichung ({ll) '
0 - e eine Konstante groRer oder gleich 0,6 und kleiner oder gleich 1,0,
03 ' - d eine Konstante gréRer oder gleich 7,0 und kleiner oder gleich 8,5,
- D die elektrische Leitféhigkeit der wéRrigen Kieselsduresuspension bemessen in Mikrosiemens
cm-t bedeuten,
unterwirft und schlieflich trocknet.

34. Verfahren nach Anspruch 33, dadurch gekennzeichnet, daR man die Kiesels&@uresuspension.oder das Kie-
selgel durch gleichzeitige Zugabe des Silikates und der Séure in eine Vorlage herstellt, die Wasser, eine
kolloidale Kieselsauredispersion enthaltend 0 bis 150 g/l Kiesels&ure in Form von SiO,, ein Silikat oder
ein anorganisches oder organisches Salz, vorzugsweise eines Alkalimetalls sein kann.

\— “ 35 Verfahrennach Anspruch 34, dadurch gekennzeichnet, daR die Zugabe der zwei Reagenzien in der Weise
gleichzeitig ausgefiihrt wird, daB der pH-Wert konstant zwischen 4 und 10, vorzugsweise zwischen 8,5
und 9,5 gehalten wird.

36. Verfahren nach einem der Anspriiche 34 und 35, dadurch gekennzeichnet, daR die Temperatur im Bereich
45 zwischen 60°C und 95°C liegt.

37. Verfahren nach Anspruch 34, dadurch gekennzeichnet, dal man die 20 bis 150 g/l Kieselsdure enthal-
tende kolloidale Kiesels@uredispersion herstellt, indem man eine wéRrige Siikatidsung auf 60°C bis 95°C
erhitzt und die Saure der genannten waRlrigen LBsung bis zum Erhalt eines pH-Wertes zwischen 8,0 und

50 10,0, vorzugsweise gleich 9,5 zugibt.

38. Verfahren nach Anspruch 33, dadurch gekennzeichnet, daB es darin besteht, da® man eine Kieselsdu-
resuspension oder ein Kieselge! herstellt, indem man die Sdure alliméhiich in die das Silikat enthaltende
Vorlage bis zum Erhalt des fiir die Reifung erwiinschten pH-Wertes bei einer Temperatur im Bereich zwi-

55 schen 60°C und 95°C hinzufiigt.

39. Verfahren nach einem der Anspriiche 33 bis 36, dadurch gekennzeichnet, daB man eine erste Reifung
der Kieselsuresuspension oder des Kieselgels bei einem pH-Wert zwischen 6 und 8,5, vorzugsweise
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and whose pH varies as a function of its electrical cond v | :
area defined by the two i nequations: 10 pH [err] ¥ﬂﬂmmmﬂﬂ"ﬂ EM‘
(D) (l'la) and pHerr]7.0 - (E®03%6489 B D) (I''b) in *

(l.a) and (Ib), (C represents the weight concentration of the aqueous
Silica susbeibp, RRINSIdHar RMpatatieivizaith 6@t uh@1001C, vbrBudsiéisd baReRdUs@Rs (I 1 a) and
(I''b), (D) represents the electrical conductivity of the aqueous silica
sus pensi4én VenfahpenaehsiinemvaeyAnSrefighp 33 bin3f: daduesh gekeahzeighnethdal man eipervwsite Rejfung
reacting adeiHigselshueesyiipersion adenddsdiieseignls Yepainemypll-West zyisstefiand b.oprzomweisedel
sili@a gel 5ScMdbgieigr mpergurzvichan 9% uag 1¢1°C.ao31esweiem > ¢ durdhfihedhove 6 and
equal t G404 Del QWS ol d3EheBaS B398 48 Ualen Foin Ui Rl WA mbPeifl] RS- O: @
thi rd ag'ngerRieditier SoTapogspall afg aeﬁrf‘eézaﬁff«%% GuibcAEn 3 uhd 5 ForARRHbaY | 1

! EdA6n 3
Wi th water glljfh nr?dlieﬁ’rﬂ“f%ﬂﬁlf«_a@ﬁﬁ B&Qﬁl z%%cﬁe% o ﬁ).y S6oisd oi 08B aaddhRd ON 2

0
20%%err] Suspension, conplies wt the follow ng equation: pH=d - e
| 0g~{D) 4&) NbeXahieh nbdh@nSijubht3s,Aadurdhlgkfenezeictineq ARG temd Waeche arlit WaSseDddetrhionit: 0. 6
a gual emecaurbelsswgtu@nfitdt.i s a constant equal to or above 7.0 and equal
to or below 8.5 30 (D) represents the electrical conductivity of the
aqueous 43i Vpréaires nagirenregy 3p.fagyrehoglenergisnst. [’*é‘r’f‘jé’{‘:‘"?&‘faﬁ?i‘ﬁéﬁ Z‘U?/E‘t"ﬂge"!ﬁa'sﬁﬁ ng
t her gof .  fahiglsjt des Yaschfifiggies van abchyiaos 209 Migosarees & iU ®¥ar act eri zed in that
the siliga vgﬁ;mea oS n B I3 e R ol s B el Yo WA b fd S 2t
least 4.0. gfersaurbh QfsbuEel ding to either of the clains 1 and 2, .
characterized 5 in that the silica has a surface chem stry such that the OH
nunber ewpVesshed nath diretider AnSpraédhe ap urddat4 pdadiret gevenbZeichned, das ek ervdbity sdoetideen 6
and #0. 4. sunglinetésisg et oydhisapntSéurerrasbabndeleeinet lmpiextilidénden3Sauehsar act eri zed
i\n,that the silica has a zero charge point (ZCP) of at |east 4 and 10
pref er alffy V&R AChAnSHAYr@5. dgdurch gpheppzsichnely SR e G EREPSYE aunder Bruabes 1
to 4, char RtEFio9RYer VPRI AL ACIPRELRAE WIHHBE OB P JUsiPa Bhe or gani ¢
am N0 CQFP ve R Sadhleindth ddr Rish chOiPunSas, dadbiePGeREMHzARHQ! db B ofghisched e us
char &ter %I@lq;rh;ﬂ)eLmﬁgsehg'@ssﬁééu}egéluconséure, Weinsaure, Citronenséure, Maleins&ure und Glycerin-

sdure ausgewdhit ist. S

48, Zahnpflegemittelzusammensetzung, dadurch gekennzeichnet, daft sie eine Kieselséure nach einem der
Anspriiche 1 bis 32 oder eine gemaR dem Verfahren nach einem der Anspriiche 33 bis 47 hergestelite
Oa Kieselsdure enthalt. ’

49, Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 48, dadurch gekennzeichnet, daB sie mindestens ein
Element ausgewahit aus der Gruppe von Fluor, Phosphaten, Guanidinen enthélt,

35 50, Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 48, dadurch gekennzeichnet, da sie mindestens ein _
Element ausgewdhit aus der Gruppe von organischen Aminverbindungen und zwei- und mehrwertigen
Kationen enthalt.

51. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 48, dadurch gekennzeichnet, da sie mindestens ei-
ne organische Aminverbindung ausgewahlt aus der Gruppe der fluorierten Amine, Aminoxide, Alkylamine
und Alkylbetaine enthélt.

52. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 51, dadurch gekennzeichnet, dal die organische
Aminverbindung Cetylamin-hydrofluorid, Bis-(hydroxyethyl}aminopropyl-N-hydroxyethyl-octadecylamin-
45 dihydrofluorid, ein Aminoxid der Formel R(CH;),N — 0, ein Alkylbetain der Formel R-N*(CH;),-CH-COO",
ein Alkylamidoalkylbetain der Formel R-CO-NH-(CH,);-N*(CHj3),-CH-COO™ ist, wobei in den genannten

Formeln R einen geradkettigen oder verzweigten Alkyirest mit 10 bis 24 Kohlenstoffatomen darstelit.

§3. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 48, dadurch gekennzeichnet, daB sie mindestens ein
zwei- oder mehrwertiges Metallkation ausgewahit aus den Gruppen 2a, 3a, 4a und 8 des periodischen
Systems enthdit. '

54. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 53, dadurch gekennzeichnet, dal das Metallkation
Calcium, Strontium, Barium, Aluminium, Indium, Germanium, Zinn, Blei, Mangan, Eisen, Nickel, Zink, Ti-

55 tan, Zirkonium oder Palladium ist.

55. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach einem der Anspriiche 53 und 54, dadurch gekennzeichnet, daf
' das Metallkation in Form von anorganischen Salzen als Chlorid, Fluorid, Nitrat, Phosphat, Sulfat oder in
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15 . has a conpatibility with the organic am no conpounds of at Te€ast 50%

-and nore particularly at |east 80% 7. Process accordin
clainms 5 and 6, characterized i nepbhagedsds1si|ica has a coﬁlm,mmnm/"ﬂmm
the organic am no conp- ounds chosen fromw thin the group *f of ned
fluorine-c | s, al kyl am nes and al kyI
bet ai nes. ggmogfgbgg%geﬁgé%ﬁgfﬁ%% o%rgf%!rlﬁq&7 characterized in that the
or,gani c mmzampﬂéymmlaéamaer&e&l;hbaﬁmaaemydmépkw 5305, 55, dadurch gekennzeichnet, dal
bi's- ( hydr oxyetéstikytionats Aikqira0 @ipksulldt, ISy chtionghivtitiyder Dofflackeloyiliegui ne
di hyd;rofluorlde an am ne oxide of fornmula [err], an al kyl betaine of
f or mul a e Zpinpiegemitieizusanmenseigyn naghi ARePruahidd] aB‘éf"aﬁeh‘é‘"Gﬁ‘“’“f'?&rq?ﬁ sig Ohlerhexidin oy r
in said fofAfih R representing a straight or bran- ched-chain alkyl radical
with 10 4 ca| Process according to claim1,
char act e&ﬂ??'éﬂ'si"ﬁ“"?'ﬁg'f'affﬁg"%"“lV“étéaqﬁ?a Conpatibility with the divalent and
h| atr t

dl qucﬁ)ég KG e}:‘s%]g eé'i?’uel'f I&iﬁ% % &{ep\yﬂ'.?i %%Fl):gp% ?4%1 J@g fle&en aptH \%Izg‘g et 70%

: Process acco |ng to c Bty By, ;06 li@}ct(g ized in that the netal

catlon I S" GAg Ci um strontl um barium al um nium indium germanium tin,
| ead, manganese, iron, nickel, zpigsotobRgidymaori rconium and pall adium 11.
Procdss ac Gestehmigh He&mﬂb&hh@rﬂd@ﬁwb*wdeﬂ:fa%& géinadMiler tRktrischel  amrbifgkbitiR@urtdie 1 N
t hat the newslungleitiuegeni S in the formof mneral salts, chloride, fluoride,
nitrate, phosphate, sul phate or sHx8%€04log @) of(ladr gani c salts acetate and
citrate. 12ndProcess according to claim1l, characterized in that the netal
catign is in the formzinc citrartez7.9i®elog(pHide, strontiumchloride 15
O\h/tl n fl udestigetenBereichseiwanid, wabet iy der Yrglefcbungpailarkmd (bt har act eri zed in that
thWe silica al séissCayicuisiaaaniraiop feryvaliaen Sgi?&??&’dldﬂég'?sy'ﬁﬂ"‘tﬁ‘@mﬁ‘ imtaor n
parti- cul é‘oiéﬁ'lsE?P‘Wé&'f‘H?'hlé"gl?F“‘ﬁ'ﬂeq( 3 &pd @0, and m)r e art | cuI arly at |east

60% 20 WH? de{BaB('j‘H%‘ Kbe‘set %. M| osiemens
characteri fg‘d d ner gffe S:r? uon o er emes K’g “Otﬁ :ELH ‘tdfenfr?s elnee t e"{ (;?‘;ij:“éﬂf ]
[ er I‘] of ert me od getcigﬁs gfe lb dann eme z |te e an einem
accor di ng 1} v(? der a{@& Sl S i o L o
t he above %Défﬂ{?tsd legéisa %btpgaﬁt el £<§1 mlt Wagggf fis H?é; er w geﬂ §d§ &Hsi ny d@rre

0. 2. [ @hwlert/RinteasdA@h ei QC&s@Esm%'vLA 507y, SibR.-deftbigérasrsaigieiuag di N to one Of
th aims 1 to 13, characterizety = d-elog(D) ()
entspricht, wobei in der Gleichung (it} :
— e eine Konstante grofRer oder gleich 0,6 und kieiner oder gleich 1,0,
- d eine Konstante gréfier oder gleich 7,0 und kieiner oder gleich 8,5,
- D die elekirische Leitfahigkeit der wéBrigen Kieselsduresuspension bemessen in Mikrosiemens
cm-1 bedeuten, unterwirft und schlieBlich trocknet.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselséure eine solche Oberflichenche-
mie aufweist, daB ihre S3urefunktion Ho mindestens 4,0 betrégt.

\’ 9 3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselséure eine solche
Oberfléchenchemie aufweist, dak die Anzahl von OH™ ausgedriickt in OH/nm? kleiner oder gleich 12, vor-
zugsweise zwischen 6 und 10 ist.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da8 die Kieselsdure einen La-
.45 dungspunkt Null (PZC) von mindestens 4, vorzugsweise zwischen 4 und 6 aufweist.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dail die Kieselsaure eine Vertré-
glichkeit mit den organischen Aminverbindungen von mindestens 30 % aufweist.

.50 9. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dal die Kiesels&ure eine Vertraglichkeit mit den
organischen Aminverbindungen von mindestens 50 %, insbesondere von mindestens 80 % aufweist.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselséure sine Vertré-
glichkeit mit den organischen Aminverbindungen aus der Gruppe von Fluoraminen, Aminoxiden, Alkylami-

55 nen und Alkylbetainen aufweist.

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die organische Aminverbindung Cetylamin-hy-
drofiuorid, Bis-(hydroxyethyl)-aminopropyl-N-hydroxyethyl-octadecylamin-dihydrofluorid, ein Aminoxid
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In that the silica has a sul phate content, expressed as ﬂ'
nost 0.1% preferably at the nost 0.05% and nore parti cul H'””'\”m E"{mil
0.01% - 36 - 17. Process acepodeewgoBo one of the clai*ns®l lto *

characterized in that the silica has a content of divalent and hi gher netal

cations of afgdhg 5N LOB Qi etdifl der Forrtf RAS(CASSOH L0 e ‘R ilidBsitetain
characteri z,gpidrmeﬂﬁ%is EIJ@: 9’% 3‘?‘&{? bfz-Cﬁ:deJFQt %Géa(gn"l?eneg\a N lg;lp ém
ylr

the iron coRfigdntodaivelzEgta |tﬂi¥§24ﬂ%ﬂet%ﬁ:|ff§tbkléﬁlﬁ9m&nt at the nost 500
ppm and nore particularly at the nost 300 ppm 19. Process according to one

of the 9. aiVedalien @ch8)sprotiat. dadueh geleanzpihnehddf dididessisfiure eind Vestréglichleeit ipdtrden

cont ent of zwei- gridagnehqwsttigei(Metalikationeq, avgyewahitgussdep Sruppen Aazial 4a und 8 dasperiedischeri O

ppm 20. Pryelens versoindeste 'FF95°t°/o inelweortﬁﬁreme“ieqeatiews7otﬁ= ‘6"@% char act erized in
that the S|\}erf Ka uch%d Een e?cée% § E |cuI jé %tvl\!een 6.0
o 3" S e S B
PRﬁgess according to one of the clains 1 to 21, characterlzed in that the
silica has \arikhféhasididentdr RREOBRD uAd102 B5burkR Gelbmizbittingt, dabas REGKARE ndomP! di Ng
to one of tvoeamlgahisthenlSalzen alsXCridrid,Flubricalitrat P HosphhtyFffat odd miFamt voh brg&ibchen Shih at

t he SI | i ca Zeasis aceBlE Titatnofliagte bet ween 20 40 and 300 [err]/g. 24. Process
accor'dling to claim23, characterized in that the silica has a CTAB surface
bet ween 0 erfehrangrch Avspiue 1 - gagurcopeigueeichagt datiflan Yletaliatingelsainkelint. Znkaifas 1 t o
22 of the tHPEiLBA MY ofsspl “E'FFa’PQE\‘t‘erl zed in that the silica has a BET

surface t\)@?fgrper%gch Anlﬁlgchq rlgdf} ét%e%hzglcﬁﬁf JA; ﬁ(&ﬁgé\ﬁéﬁgﬁégg ng%% u@hk;it’Z 0 and

200 L?EI’I’ Ot den Verbindung ml? idin HeSdhb Bﬁlo Eidirl vdh aiﬁéb dnaé?éj in
that the s%hmdms@oﬂﬁae@urface bet ween 120 and 400 [err] g 27. Process

according to one of the clains 1 to 22 of the blfunctlo- naI type,
char act et Aedaliren nattadnetnider Apspricb@ tietS, dadiséhGekenndekbnet, ba disddeselSauB Biramdhicho O
[err] /g. 28haltPoEwSOaEEMNA, PG ~ICOT Yo hinhstans 5c1I8d Malet pre | 30adKiaselsauteatfweiste

silie@ has CTAB surface between 80 and 200 [err]/g.
15. \?erfahren nach Anspruch 14, dadurc% gekennzeichnet, gaB dLe Kiesllsa%re einen Aniongehalt von héch-

stens 1.10-3, insbesondere von héchstens 0,2.10-3 Molen pro 100 g Kieselsdure aufweist.

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselsdure einen Sul-
0 fatgehalt als SO42" von héchstens 0,1 %, vorzugsweise von héchstens 0,05 % und insbesondere von
O héchstens 0,01 % aufweist.

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselséure einen Gehalt
von zwei- und mehrwertigen Metallkationen von hochstens 1000 ppm aufweist.

35 48. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, daf der Aluminiumgehalt héchstens 500 ppm, der
Eisengehalt hdchstens 200 ppm, der Calciumgehalt hchstens 500 ppm und insbesondere hdchstens 300
ppm ist.

E 19. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, daf die Kieselsaure einen Koh-
. @ lensloffgehalt von héchstens 50 ppm und insbesondere von hSchstens 10 ppm aufweist.

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, daR die Kiesels&ure einen pH-
Wert von hichstens 8 und insbesondere zwischen 6,0 und 7.5 aufweist.

4«5 21, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dat die Kiesels#ure eine BET-
Oberfliche zwischen 40 und 600 m?/g aufweist.

22. Verfahren nach einem dérAnsprﬁche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselsédure eine CTAB-
Oberfldche zwischen 40 und 400 mzlg aufweist.

5 23, Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, da dle Kieselsdure vom Typ
Schieifmitte! eine BET-Oberflache zwischen 40 und 300 m?/g aufweist.

24, Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, daB die Kieselséure eme CTAB-Oberfléache zwi-
schen 40 und 100 m%/g aufweist.

25. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, das die Kieselsédure vom Typ
Verdikkungsmittel eine BET-Oberfiache zwischen 120 und 450 m?/g, msbesondere 120 und 200 m%g auf-
weist,
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29. Process according to one of the clains 1 to 28, char”'m ' i .

the silica has an oil absorption between 80 and 500 [err]H ﬂm’m l“m,y [
als

Process according to one of the EPaBsAsdBIO 29, characterized ih t
silica has an average particle size between 1 and 10 [err]. 31. Process
accor di ngs, tRriéh dafn AddgruH 2] d¥Burdh deRenARichid ALAGE Igéde%%ge Lk $TABlOBkAMBcRBIzI Ca

has an appagcsiatizeieiasbd wzdaiweaen 0.01 and 0.3. 1 Process accordi ng
to one of the clains 1 to 31, characterized in that the silicais a

preci pi t2f i Verfatwér riagieeineBRier ARsmiche §bin2; daddicgpkernzeichaet il dib Kiesslsairerponbifunk- 32
char act er i ZietelgmTyp kine BET-Obapiifchesawischen 8purd 240 imMgjaufieistsi | i ca gel or suspensi on

o A Al e e i o
e

S schen Oan AP ) ;
silica, expressed as r'y a silicate or a mneral or organic salt,

pref er abley \alekiiéd nabfBdidin SBAnkprickd 1 biEbe) BRfEh SkeRIZEIENEL, daf dfe lKRE&REER eine Olauf-
chardtt er i zRAmé Avischantsoluhestadmido@rukist he two reagents takes place

Si taneously, so that the pHis 25 kept constant between 4 and 10 and
pr ef er ab¥ty Vseatvenaaciiirgmaerdinsprihe 1 bis 29, dagurch gekennzRichre dafl digftieseldiurpinemittiane  of
t he cl ai ns T8iFhengpBaavischemt udti@prm adweistn t hat the tenperature i s between 60
o0, Ly Ve 85 AR Ll SR SR A b Rl
col 1 0 ar Ve T, 1ot apg Bt it fedree

prepared 5 bareby e ng an"réque(')’use Silicate solution between 60 and [err]

and addi 529 \aerhiled RictBélheth el HRPHiISheSIid 1] @HaurdiN§dkbnneidhhibt] dan QR lKRIstlSre e ¢l | S

bet ween 8. Qurggibsdisuk i@and preferably is 9.5. 37. Process according to one of
the ebains 1 to 32, characterized in that it consists of preparing a silica
jel, or s¥¥spéerigtirennapyeitemaigt Ansprighed $is3a|dadusch@iekpnaeiseneh dalgesidaringbestel da men

gb/nt ai ni ng diefteseipduresugpensivn pfer dasdeselgal dyrehgleighzaitige figahecdep Biikaten up dgr Sayre in

t enper at ur ENSHPURIE ferslefit diedVasearejne kaligidalpiigreisawredispersipgipnifipitend 0bisd S Kigsel-
clains 1 t 248 in oYUy 7 Silkaf ofet ¢ gnogaqisches oderrgggisdies Pei varrygrelsefines o
suspensi on AMEHELFFALE™M s  at a pH between 6 and 8.5 and preferably of 8
at a t enpenglig Rat amsieds Q00 deefitzbibnn i he Ble 2hdabSdtk dvefleabditiba in ded Rreise

Process accfifidlkdig aliyeewrt, dddRr m-‘ﬂbﬂﬁonllaétgwigggen § bR RCIRAubsiRie Asdhbipds t he
silica gel ynogysrérssi@n undergoes a second aging at a pH between 5 and 6

and ‘rJef erably at 5.5 and at a tenperature bet- 20 ween 60 and [err] and
pr I abdsy Vegfehr¢ranach eineth@er ARsroinbe 33 uad 3o dadimingekennzainhnatfdal dieTegiperataegm Bereigh 39,
char act er | zwi$chen 60°C und 95°C liegt.

36. Verfahren nach Anspruch 33, dadurch gekennzeichnet, da@ man die 20 bis 150 g/l Kiesels&ure enthal-

tende kolloidale Kieselsauredispersion herstelit, indem man eine waRrige Silikatidsung auf 60°C bis 95°C

35 erhitzt und die Saure der genannten wiéiBrigen Losung bis zum Erhalt eines pH-Wertes zwischen 8,0 und
10,0, vorzugsweise gleich 9,5 zugibt.

37. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 32, dadurch gekennzeichnet, daB es darin besteht, daB man

eine Kieselsduresuspension oder ein Kieselgel herstellt, indem man die Saure allmahilich in die das Silikat

\_/ 40 enthaltende Vorlage bis zum Erhalt des fiir die Reifung erwiinschten pH-Wertes bei einer Temperatur im
Bereich zwischen 60°C und 95°C hinzufiigt.

38. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 35, dadurch gekennzeichnet, dall man eine erste Reifung der
Kieselsduresuspension oder des Kieselgels bei einem pH-Wert zwischen 6 und 8,5, vorzugsweise bei 8,0,
45 und bel einer Temperatur im Bereich zwischen 60°C und 100°C, vorzugsweise bei 85°C ausfiihrt.

39. Verfahren nach einem der Ansp: iche 1 bis 38, dadurch gekennzeichnet, dal man eine zweite Reifung |
der Kieselsduresuspension oder des Kieselgels bei einem pH-Wert zwischen 5 und 6, vorzugsweise bei
5,5, und bei einer Temperatur zwichen 60°C und 100°C, vorzugsweise bei 95°C durchfihrt.

40. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 39, dadurch gekennzeichnet, daB man eine dritte Reifung der
Kieselsduresuspension oder des Kieselgels bei einem pH-Wert zwischen 3 und 5, vorzugsweise bei 4,
bei einer Temperatur im Bereich zwischen 60°C und 100°C, vorzugsweise bei 85°C ausfiihrt.

41. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 32, dadurch gekennzeichnet, da man eine Wasche mit Was-

55 ser oder mit Hilfe einer sauren Losung durchfihrt.

42. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 32, dadurch gekennzeichnet, da man eine Wasche bis zum
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in that a third aging of the silica gel or suspension ta
between 3 and 5 and preferably at 4 and at a tenperature m HB jm mn“m
[err] and preferably at [err]. 2Epeldes64ByBress according t e o

cl:ainms 1 to 32, characterized in that washing takes place with water or
using an a@kﬂuéﬂér%.h%e.&%s WELAAESS va&ﬁaanaén@aomkrg%e% b GGl 1 to 32,
characterized in that washing takes place until the conductivity of the
was hi ng 43. VerBfrenfnadhtAnsdrechi4g, dadurdhlgekenmxaichri2) Bafmharets MESIHE St Wadsar odel miCHiRS
accordi ng bber(sblaémhﬁé@ggdmhlaﬂmct erized in that washing takes place with water
or using an acid sol ution. Process according to one of the clainms 41
and 43, MhdpiRbearpieiren dP’rf\“PfH&"t"e fhend 48 glagyrehReksyieniphagtida® dip prydhnigsaue L

sol ution ofUfing HF4Pg FinenpRyischeg Seyre. {1sBseoiers ensHiMBRIGIYPaRy ure s pr ocess

accor di 48, R/Qrfaqﬁl'zg ngaha\%spr&:naﬁ %gJ'u% 'ggl@gnz tghntehégﬂ Jieha?wﬁitlfa%&re rﬁl IamgGlQlE&anl c

aci d i s ChegQirtohdFef BRAGorsBSer) AfiBabbnsBaERERalylibcamtfohsttren Siss@aRPRy | | C
acyd¥ am nocarboxylic acids and hydrocarboxylic 10 acids. 46. Process

di 4g. WVerfabred nadh einéye det Aedprieheldd uadub, dedyrcicdeh¢nnedichnét iesldie orgdnisalie SElve awr gani ¢
aci d-i s chdedhudpe omiatdaed Epsigsiore] GlatonshuregWeiaséitre (GitrapknséweiMajeins@urd wd Glyperiod tri C,
mal ei c andsylfgl%m“@hldﬁti ds. 47. Dentifrice conposition, characterized in
t hat 't co silica pr red b the pcess agccordj to one of
ho 8 aitfs 2avplbogels ek % ﬁ'g o sl oA e ey poch
characteri 288" A T?a‘f L onpieeEe Ty e el ement chosen from within
the group, ZQGIhﬂ@brﬂﬂel{ulsémﬁéngﬁm 1@M§m%@§47ad¥q ﬂ?&éﬂié‘lﬂﬁet déi)sie miffdstens ein

Dent i f ri ce EeABRQ@BghbwAMN a@CdePEMbiGoh Budr] FibiPhéén, iRfb@kdtzed in that it
conpgd ses at | east one el ement chosen fromw thin the group incorporating:

QI gani c 4aniéampiirgamitielrvdamreansetd ny eecefyispraiptt Thdag trelr gebennzeinheet, dglsie ridedesiefiseinc
conposi t i ofileaedtaryerities dof i npaUvPn oghrischert Amivpeindggen urdgweihend mehrwediag | ses
at | east oﬁé""ﬁ?’gﬁ'ﬁ‘?'& anm no corrpound chosen fromvmthl n the group formed by

fluori ngs cgrﬁ a} ani nes, am ne 9 <’i(1 dd et ai nes.

0., Za le em| elzus mmensetzun na h nspruch 47 adu ennzeichn aﬂ.snem des

51. Bentiff égr glgg)\ rb%dung- 's%ewahlp:gjsgl g Iﬁuohe en%ﬁ%& emrlr;o%ge Allkyr?a lhat the
or ganl C anLEhOM&%ngg at am ne

U ori
51. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 50, dadurch gekennzeichnet, da® die organische
Aminverbindung Cetylamin- hydrafluorid, Bis-(hydroxyethyl)aminopropyi-N-hydroxyethyl-octadecylamin-
Oo dihydrofluorid, ein Aminoxid der Formel R(CH;),N — 0, ein Alkylbetain der Formel R-N*(CH;),-CH,-COO-,
ein Alkylamidoalkylbetain der Formel R-CO-NH,-(CH,)3-N*(CH,),-CH>-COO" ist, wobei in den genannten
Formeln R einen geradkettigen oder verzweigten Alkyirest mit 10 bis 24 Kohlenstoffatomen darstelit.

‘52, Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 47, dadurch gekennzeichnet, daB sie mindestens ein
35 zwei- oder mehrwertiges Metallkation ausgewahit aus den Gruppen 2a, 3a, 4a und 8 des periodischen
" Systems enthalt.

§3. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 52, dadurch gekennzeichnet, daR das Metallkation
. Calcium, Strontium, Barium, Aluminium, Indium, Germanium, Zinn, Blei, Mangan, Eisen, Nickel, Zink, Ti-
./ tan, Zirkonium oder Palladium ist. -

54. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach einem der Anspriiche 52 und 53, dadurch gekennzeichnet, dal
das Metallkation in Form von anorganischen Salzen als Chlorid, Fluorid, Nitrat, Phosphat, Sulfat oder in
Form von organischen Salzen ais Acetat, Citrat vorliegt.

45
55. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach einem der Anspriiche 52 bis 54, dadurch gekennzeichnet, da
das Metallkation in Form von Zinkcitrat, Zinksulfat, Strontiumchlorid oder Zinnfluorid vorliegt.
§6. Zahnpflegemittelzusammensetzung nach Anspruch 47, dadurch gekennzeichnet, da sie Chiorhexidin
' enthalt.
50
Claims

Claims for the following Contracling States : AT, BE, CH, DE, DK, FR, GB, GR, IT, LI, LU, NL,

§5
SE

1. Silica, characterized in that it leads to an aquecus suspension, whose pH varies as a function of its con-

30



bi s-.(hydr oxyet hyl ) - am nopr opyl - N- hydr oxyet hyl - oct adecy! '
-rofluoride, an am ne oxide of formula [err]-N->0 an al kyﬂmmmllmusllllllmll
formula [err] , an al kyl am doal ke# d®sgcasanet of formula [err] which R *
represents a straight or branched-chain alkyl radical with 10 to 24 carbon
atoms. 52. JLRBdnfid thEsre S RRRADY e Qb iRGGALAL NY to claim 47, characterized in
that it conprises at |east one dyyverenszpg)hi@her net al cation 10 chosen
fromthe gesdlp 2a,3a,4a and 8 of the periodic classification. 53.
Dentifrice conposition accordi ngpH®s.6!@sly k3, @haracterized in that the
met als cat i afd wibsEgH variés8s a finétonbriits Elkctri@licbnddtivig/lintia #rbadefinddbyl thi Ko irgGuiatienal UM
tin, |ead, nmanganese, iron, nickelss.ziaipg®)t @) um zirconi um or pall adi um
15 54. Dentand rice conposition according to one of the clainms 52 and 53
characterized in that the netal rtE3.©1PG1eg(@n e form of mneral salts,
chloride, fniin¢qyations)ja) pak(®) phosphate, sul phate or in the formof organic
sa acet at e Hnderegsentsibeweightconggattion ?flt'l?e?qe‘i?Hi)ﬂ'ﬁ pysePrsiae vt kAR of ¥Oone of
t hie_t1 ai ns irghe ingquations (lg) apd@lPlact erj zed in that the metal catjion is in the
form zinc citrf éepfefF'}‘R:‘“%ﬂ‘F"Hﬁalt“%“"““é‘t"?faﬁ‘i’? PRl syEPeRTo ! HiCPHReF-HE - 56.
Dentifri,ce ]
conpr] s gg ﬁgfﬁmﬁ&b&d ) @naﬁﬁc & .§%9zey?: :%J:ﬁh%‘ slirtads MRS AGH RULARS itd Lidi)@hctibd
AT, BE CH, DE, DKFR GB, GR IT LI, LU, NL, SE 1. Silica, characterized in that it
| eads t @. asiiesjacemdisg 6 eithpeost mecma'ms Wardiechatdctedeel BShals has af stk icigamisdy such that
concent r at itr@rOH' nurblipeexareesed thedi | inwtiis bt}uattbner belney 12 aM@riamtweSn 6 and 10. pH [err]
log (C and [err (C b)
and W'IO§E gﬂFﬂ/%fF‘?’@ éé’"%ﬁfg RSO gfcthﬁge‘Ef%'Bf’}af ithgs ac?ﬁ?‘hﬂ]%f?ﬁ RPN Cf”n“f"he
rea defin s'lﬁ)?"‘f?féfe‘ia%b"rt‘?’\eé*&ﬁéf'q%ns 10 pH err]8.5 - 0.4 log

(SI | %)hc@aﬂgortmﬁ t‘L%BJthe?claQnslfo4 cQachterJngnthélFl)Lasacor(uunmat Jv:[?\ tﬁem:'gah Qﬁﬂhbat i ons
(la) and ( khhpoukdsior dtRRESEHNT S t he wei ght concentration of 'the agueous
silica sus- 15 pension as a percent of [err], in the |nequat|ons (I'ra) and

(11 b¥ (6D) Sligpacesding s clbiineg, @:Ianaaerizedznalhaomaslalcdmvaiiuﬂiyy vith theloegagicjardou®mpouniisc a
suspensi on of ot lea$t 9% andomeegarficeiry] at least 80%.

7. Silica according to either of the c!.2ims § and 6, characterized in that it has a compatibility with the organic
amino compounds chosen from w:thin the group formed by fluorine-containing amines, amine oxides, alkyl
O amines and alkyl betaines.

8. Silica according to claim 7, characterized in that the organic amino compound is cetylamine hydrofluoride,

bis-(hydroxyethyl)-amino propyl-i i-hydroxyethyl octadecylamine dihydrofluoride, an amine oxide of for-

i mula R(CH3)2N -0, an alkyl beizine of formula R-N*(CH;)>-CH,-COG™, an alkyl amido alkyl betaine of

35 formula R-CO-NH,-(CHj)s-N* (Cti5),-CH,-COO™, in said formulas R representing a straight or branched-
chain alkyl radical with 10 to 24 carbon atoms.

" 9, Silica according to claim 1, charz:terized in that it has a compatibility with the divalent and higher metal
- cations chosen from within groum 2a,3a,4a and 8 of the periodic classification of at least 50% and more
particularly at least 70%.

10. Silica according to claim 9, characterized in that the metal cation is calcium, strontium, barium, aluminium,
indium, germanium, tin, lead, maiganese, iron, nickel, zinc, titanium, zirconium and patladium.

11. Sijlica according to either of the ciaims 9 and 10, characterized in that the metal cation is in the form of
45 mineral salts, chloride, fluoride, i.itrate, phosphate, sulphate or in the form of organic salts acetate and
cifrate.

12, Silica according to claim 11, charzcterized in that the metal cation is in the form zinc citrate, zinc sulphate,
strontium chloride or tin fluoride.

~13. Silica according to claim 1, characterized in that it also has a compatibility with guanadine-type products
and in particular chlorhexidine of at least 30% and more particularly at least 60%.

- 14, Silica according to one of the claims 1 to 13, characterized in that it has a content of anions of type SO,2",
55 CI~, NOg~, PO3~ CO4? of at the most 5:10-3 moles per 100 g of silica.

*15. Silica according to claim 14, characterized in that it has a content of the above anions of at the most 1-10-3,
more particularly at the most 0.2-10-3 moles per 100g of silica.
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2. Silica according to claim1, characterized in that

surface chemistry such that its acidity function Ho is a M‘ﬁgﬁmﬂ m”“‘
Silica according to either of therPoBet4ssBl and 2, charact Linmt at 1t
has a surface chem stry such that the OH nunber expressed in [err] is equal

to or belgdviits a@bdingloShedt MR kiR ¢ oNBERaBctaRed ift that ithas a s@hgtb CoheRAC SPFediedds t O

one of the ¢ RiofH hé nlof 038, mmﬁsmm@@anamopesammaﬂytatmﬁmﬁom0 charge
poi nt  (ZCP) of at |east 4 and prefer- ably between 4 and 6. 5. Silica

accor di nYy- tSilica pesording torpee ofthe cpanst t 16, gharasterized it that it hasch qomemthailvﬂe’ﬂt andbigher

golrrpaii bi | ift‘%t@'mﬁPWOFﬁéhed‘mhwp@gam no corrpiunds 'of at | east 30% -334 6.
ilica agcording to cl har <f'" Nt "Qt L 5@@)

l{p aH ¢ f W@Pé“ L he
}Me;;]ttgg/om%& "tag;?l L2 a ?& °' % er i %9{%,, L g wﬁadF@m T&

characterlzed PE™ " in that |t has a corrpatl bility with the organi ¢ am no
n@(}ﬁ Ndfa. CdIRS Bekorkiin@ Mok bfitebiakiitel t6 i€ dRardcRNiFBRIGh it ithhd DErtdR vorint dlialthdWGost

a S, amsoep@%hdifse parlidititly & fe st 18ppm.al kyl bet ai nes. 8. Silica

according to claim?7, characterized in that the organic am no conpound is

cet yl ani #fe S¥gal PWP'F’\D@)MWJ%"‘ the; G?J"(smﬁﬂ F%ﬁ'}%ﬂ?ﬁeﬁﬂaﬁﬁtﬁéaﬂmﬁ of at the most 8 and more

propy% N- hyRaptisWsryoriypenfid apd &Sy ani ne d| hydrofl uoride, an anine oxide of

;Frkg}J be% erg"lca a org %Qma(’i"g&ﬁ'e(f%% ﬂg]ﬂpf er r%e%d '"n&’%ét h%s %Brrsu"ﬁg e%ﬁw}gepr esent i ng

a straight ormb an- ched-chain alkyl radical with 10 to 24 carbon atons. 15
Q. Si | 2 a5iiR6 6626din§I@ ohédof Gle Blaifs 1 to Pl harbtbRed AL it Was & ICIAB durfadtaBwden 40 and
conpabi bi | i4ogmwt h t he di val ent and hi gher netal cations chosen fromwthin
2{)9ups 2a, 3a,4a and 8 of the periodic classification of at |east 50% and

re par 23 Hcarse g‘ digg to preplihe digjms 1 tp @2 of die IaP‘éﬂ"eétPGcﬁ‘érP‘ﬁﬂ'Z?‘U" bt hap aPET surface
char act er i 28HePH O WE- netal 20 cation is cal ci um strontium barium

al um o USRSl SEIR hebbllea O IAURE S Ben hA 4B peg 0,

titaffum zirconru i ca accor

cl ai ms  925ansicd ShcorGigtb aﬁtoaﬁéaaaﬁlmmtohﬁs tntm.n@i?&eaéna@a&ﬁzemn thBtitihds 4 BET shirficén Of
m ner al saldetweecBoa@iid 450 m2/g and mdré pRlicduldRy befeleh fd0cand pdoaphat e, sul phate or in
the formof organic salts acetate and citrate. 12. Silica according to

cl a'tg 1126. Siligp a‘@t’fém foetdim 29, ehaaetenzacin that ibhas @4TAR purfage hefwepm E20fand #A0m%gc

€, 27? ! gi\ﬁ':a g(l:'tlzo ing Eo dne fI tﬁe gl' aims mo%g loP ﬁ-ue grﬁmctlonal type, characterized in that it has a BET
surface between 80 and 200m?/g.

28. Silica according to claim 27, characterized in that it has a CTAB surface between 80 and 200 m3/g.

29. Silica according to one of the claims 1 to 28, characterized in that it has an oil absorptlon between 80 and
500 cm?¥100g.

30. Silica according to one of the claims 1 to 29, characterized in that it has an average particle size between
1 and 10 pm. '

31. Silica according to one of the claims 1 to 30, characterized in that it has an apparent density between 0.01
and 0.3.

32. Silica according to one of the claims 1 to 31, characterized in thatitis a precipltatlon silica.
45

33. Process for the preparation of a silica as described in one of the claims 1 to 32, characterized in that it
consists of reacting a silicate with an acid thus leading to a suspension or silica gel, carrying out a first
aging at a pH equal to or above 6 and equai to or below 8.5, then a second aging at a pH equal to or below
6.0, a third aging at a pH equal to or below 5.0, separating the silica washing it with water until an agueous

50 suspension is obtained, whose pH, measured on a 20% SiO, suspension, comphes with the followmg
equation:
_ pH = d-elog (D) (i)
in the equation (lil)
e is a constant equal to or above 0.6 and equal to or below 1.0,
55 d is a constant equal to or above 7.0 and equal to or below 8.5, (D) represenls the electncal conductivity
of the aqueous silica suspension in microsiemens-cm-1,
followed by the washing thereof.
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or tin fluoride. 13. Silica according to claim1l, char acﬂmmmﬂ ' mn '
al so has. a conpatibility with guanadi ne-type products an m t J'
chlor- hexidine of at |east 30% a@rd3aspas@giarticul arly at I'eaSt B0 .

Si Llica according to one of the clains 1 to 13, characterized in that |t has

a cont enty Oproddh MRS tolchhe33, clabbdzed fltlat it QIHSIQ'.L o lﬁ%%ﬁe SBspefdi or - IRk per
100 g of si by Aultankausi dbiihg Be Q&G@%ﬁh &b Qs rﬁdnmlvﬂi caﬁ i Ed"gl dibgdrs at It
has a cont estisilifcottdlngkRO V50 gAbYs RS xésséd asSItG, S St orongm&aﬂafefel'a% arly
10 at theaansietalsall. [ err] noles per 100g of si I | ca 16 |l i ca according

to one of the clains 1 to 13, characterized 2- in that it has a sul phate
cont ent , 3expyeeess aegordigg [oectain) 34, gifaragterized dn thasdhte agdition of pogtamentdialresalace hasimwbst
0. 05% and nBPEUPBRNECSQ|thef thgpPryis kapkronsigns et bﬁw%t%a"qg) and greferablgbétyeen 8§@ed?-8i ng
to one of.t 1to har ct ze n.th it has content of
dl val ent i’isa npg?g%a%ccgﬁm %oo et::IﬂQI%e Oahnés O n ?é Ihara n{)ge[dla%ﬁ ra%ge b Cﬁﬁ
@ing to claim 17, characterized in that the al um n| um content I s at
th @DS'[ EY ) Oﬂo@pmcc&rhiﬁag th EIGifh 3¢,QRdrSudrizeétlin thit thetBiRidal 2IEh diPersioddRlainké 2 16 Pocgh UM
content at éfisiicatmépalsd By Reatingadn dquebisailiad dolutisH a8 btyeen BO b5 AUk adthilig takol 19
Si lica accowdaingquequsaoiationintt igH is bisthifieal which B baeentd1Pdnd 0.6 bhdgeleratly 5 B8 1t has
a carfon _content of at the nost 50 ppmand nore part- icularly at the nost
10 ppm 3% Proesgs accagding %a‘a'a@écﬁha??'i izegn it cosistsné Prepasing g silica ge) orsyspension by
char act er i ZREEFvehneqding the g %més @fcﬁk'nwﬂ@eﬁﬁ%afe ustil the esisd agingcnttis eipingd | y
bet ween 6. M AKPyralyre between 6""5& Silica according to one of the claims 1 to
20, char agt GibdedSkcdriing B dde dr the Q@iﬁ\sgstﬁga- CRMS AR IDRb YRS hcS &. '365pBiaRn Liftfef: 1 /9

22. Sblica @REOfEidgfg bt pPEwekn 6d1€8.5 bt gidferdbll 808 St termibRiue betteek 65any Jog-8at 1 t
has, a CTAB ?ﬁrpfemagbge«té/\epgn 40 nand ZOO [dg%r] /I)Ig 85 23. Silica accor dl%g to

one of the claims 1 to 22 of ‘the abrasive type, characterized in that it
has a BEA. siirpfeazacydingie eme of e deivhs 3DI0 39, @hardctegizednlthat tisi silicacgel @rcusperaion gnden

cl ai m 23, c9vas asacendiagipgiatia pH béfweeniSandand greferably at 5.5 and at a temperature between 60 and
25 100°C and preferably at 95°C.

41. Process according to one of the claims 33 to 40, characterized in that a third aging of the silica gel or sus-
pension is carried out at a pH between 3 and 5 and preferably at 4 and at a temperature between 60 and
100°C and preferably at 95°C.

OO 42, Proéess according to claim 33, characterized in that washing takes place with water or using an acid sol--
ulion.

43. Process according to claim 33, characterized in that a washing is carried out until the conductivity of the
washing filtrate is at the most 200 microsiemens.cm-1. :

35
44. Process according to claim 43, characterized in that washing takes place with water or using an acid sol-
ution.
45. Process according to one of the claims 42 and 44, characterized in that the aforementioned acid solution
o 9 is a solution of an organic acid, particularly a complexing acid.

46. Process according to claim 45, characterized in that the aforementioned organic acid is chosen from
among carbolylic acids, dicarboxylicacids, amino carboxylic acids and hydrocarboxylic acids.

« 47. Process according to one of the claims 45 and 46, characterized in that the organic acid is chosen from
within the group including acetic, gluconic, tartaric, citric, maleic and glyceric acid.

48. Dentifrice composition, characterized in that it contains a silica according to one of the claims 1 to 32 or
a silica prepared by the process according to one of the claims 33 to 47.

5  49. Dentifrice composition according to claim 48, characterized in that it comprises at least one element cho-
sen from within the group including fluorine, phosphates and guanadines.

50. Dentifrice composition according to ciaim 48, characterized in that it comprises at least one element cho-

sen from the group including organic amino compounds and divalent and higher cations.
55

51. Dentifrice composition according to claim 48, characterized in that it comprises at least one organic amino
compound chosen from within the group formed by fluorine-containing amines, amine oxides, alkyl amines
and alkyl betaines.
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CTAB surface between 40 and 100 n2/g. 10 25. Silica ne of
the clains 1 to 22 of the thickening type, characterize ﬂﬂm ﬂm E&Hua
BET surface between 120 and 450 rER@psgdsBriore particul ark Yand
20Q n2/g. 26. Silica according to claim25, characterized in that i t has a

CTAB sur AC Dedufiic¥\EAPostidh acdording Abidine 51, bl dtactefized in tef the ordahik SRinGSBEME REediO ONE

ofthe cl ai &find hyldfflubeidd) bis-{@roybthypieidoprd li-Nihy i GxyethlBtafelyPhrhinefthydiBridofil an! t

has a BET S amihaadlelebivariR(8I9,),a0d G 8Palkyetetdidedf forlfula FNKCIER-CHZCOOL iah Gkyldhi-Cl ai m

27, char act dedkgibelainenoftfdraitia IRFCHOHEE(EHIFRECK)F SO ah whieth R3&raaadls 2 8kaighes | / g.

20 39. Shianched-ehen@tkyl iratigalivith dhie 26 tarbdnetogisai Nns 1 to 28, characterized in

L or o s RS S st Rl B | Sl O

accordln ) n

aver age par F ‘phey metaljcglion B@‘tsﬁ'b?d jthin ifie 9fqyP P2p3.4a ang § of thg Reriedic dassifisalilnng t o0 one

Of t he Clsi’-' Bontifticd & &moﬁ Q&B@ﬁé %rciaﬂeéi tg‘ngractenjlzg {nhﬁt thé |tnet£'I ioft 13 cg’ll‘:)prffil :g#
my bet y&am, St é)érmamum 3&7 Tea&%man@n deCitbnAfidka! ntga ifh, QRﬁm ;ﬂihe

1topéﬁad,unq;haracter|zed inthat it is apreC|p|tat|on si |1 ca. .
Process for the preparation of a silica as described in one of the cl_a| ms 1
to 32, char Bentiics comgosition adeertling 1o opeef diestaimsSh andicehiangediedin tal themetd catiot ls an
acid ;5hus | s fore of @netg! sl pierig. diorige. nitale, ehwsiete; suiphate pi imthe fum otorgdnicseltsagi ng
at a pH equa‘?etafecfnﬁr"t’%ibove 6 and equal to or below 8.5, then a second agl ng
at a pH. 6..0 rd a t e ow 5.0
separ gt i %g E"éi"lge (%:: 053%2\/%": i 103 ore iy ﬁ'a% gi%;"?r?ma{ﬁ 6{2][’}3*3’(? e, %ﬂﬂ%’h@i"on i s

csurll a{e r\%tlumc f
obt ai ned, ose measured on a & g suspensi on, conplies with

the fol | emi DentiviERI@IMp&Stion Rddordinglioclafh 480gharatBlzed in(Hat & dordphseb h@orﬁ‘é}‘dﬁnfe' on (II'l) e
is_a constant equal to or above 0.6 and equal to or below 1.0, 15 dis a
const ant Ciimsforitioe Bllowing Contfaddingrsdatecal to or below 8.5, (D) represents
the electrical conductivity of the aqueous silica suspension in

m cr osi efenBrofess fof the fredaratiored a bijcat $aid sificed bAding tot dn@nweobs sudbbnsidhr WwessH wdesasdi ng
to cl@i m 332 fuptiar elés eanpentseiion in “tetneaa defined bnithe todne@ationspf  preeparing t he
suspensi on or silica gel by sinulPHafdodslge GldiiWg the silicate and acid to
a sedi ment, #fhi ch can be wat er, a col |l oi dal di sBerS| on of silica containing

H250-0.51og(C) -
i |ic essed P
0 to 150 g/ | nd(\)wfhosse pl-l varies as aP anctio:n of its electrical conductivity in the area defined by the two inequations:

Oo pH<85-0.4log (D) (lla)
- and
pH27.0-061log (D) (lib)
in the inequations (la) and (Ib),
- (C) represents the weight concentration of the aqueous silica suspension as a percent of SiO,,
T35 in the inequations (lla) and (lib),

' - (D) represents the electrical conductivity of the aqueous silica suspension in microsiemens-cm-1,
characterized in that it consists of reacting a silicate with an acid thus leading to a suspension or silica
gel, carrying out a first aging at a pH equal to or above 6 and equal to or below 8.5, then a second aging -
at a pH equal to or below 6.0, a third aging at a pH equal to or befow 5.0, separating the silica, washing

w it with water until an aqueous suspension is obtained, whose pH, measured on a 20% SiO, suspension,
complies with the following equation:
. pH =-d-elog (D) (i)

in the equation ()

e is a constant equal to or above 9.6 and equal to or below 1.0,

45 d is a constant equal to or above 7.0 and equal to or below 8.5, (D) represents the electrical conductivity
of the aqueous silica suspension in microsiemens-cm-1,

followed by the washing thereof.

2. Process according to claim |, characterized in that the silica has a surface chemistry such that its acidity
" 80 function Ho is at least 4.0.

3. Process according to either of the claims 1 and 2, characterized in that the silica has a surface chemistry
such that the OH™ number expressed in OH/nm? is equal to or below 12 and preferably between 6 and
10.
. &5 .
T 4. Process according to one of the ciaims 1 te 3, characterized in that the silica has a zero charge point (ZCP)
of at least 4 and preferably between 4 and 6.
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as [err], a silicate or a mneral or organic salt, preferably al kali netal
salt.. 25 35. Process according to claim 34, char act eri ﬁ‘[ﬂ H]"’lﬂ:"lmmll)
addrtron of two reagents takes plER®e39645981Tul t aneous rran

i s_kept constant at between 4 and 10 and preferably between §.5"andl o 5.

36. Pr 0c&s SpragesPiddbriibg &Qn@&?ﬁxe@!famﬁh?otpt:@rﬁﬁru%é iR th%gdrcaqggéé’o% Sl e 1N
that the t edigicbnio QorhpbuiS ol RBst 86%.and [err] - 38 - 37. Process
acc‘.ordr ng to claim34, characterized in that the colloi- dal silica

di spersi®n maﬁmvrﬂ@ @ Elaim5, tis@actpfited bf thatithei sitica lias appemEiviByiwibythé@genicraginan
agueosus Si I?OE'a?‘@dmflaUGﬂisVmﬂdbele\ne@w'am adm}ttfﬂéfrr] and addi ng aci d to sai d

aqueous §O|Iytc|>e(s)nacun5| to lglgl’ r I g I rige s ha il
f S Sifier ghlhg %ﬁ?? fS ']‘h%a th 5‘?"%?&["’2‘%
and preter atprf anic a |no cor:gounds cl~ )sen ro1n|w %Pro for Egﬁ gnn8ﬁor6§,m?)qragme§ §Ig|'n§ el ;/n

that it co
addi ng thenogdcdg%§ltko 7 7 %?e‘cont ai ni ng the silicate until the desired

agi pHa.i S’r@&%ﬁédﬁ&ﬂfn@b cRinl & RPL4cBEEYdtn NEUNERGNRAMMI dohgiud is cekfHamineWdrof-

Pr SS acaedridé, Ibg—(ﬁyﬁro%thylpimlﬁchﬁoﬁ‘-mhﬁlﬁ)x%ytd&taaﬁzylanﬁrh@drﬂﬁﬁoﬁﬁdnaé?dn ddind XRL t he
silica gel dformusREHSINNOENEIRY GasIte dffofrhulER-NRCHMELHICOD, Rhalkeini@edkyfbe@Rd 8. 5
and pr ef er adffoymudd R-8OMNHACH RN EIHa)E-GHELCOET medfof@laRreprésenting a atrubhiur ebihed| y
[err] 40. @Proelbﬂsadadwhmtn@ tanboora@m@f the clainms 33 to 39, characterized

%ha; t he sadr[rca suspensi on Iunder oes aﬁ&second ?gltﬁt](}g aﬁeag Hd

b rn a I en an

18E)\A%egnd sl 3% gjt Tj ea? wgmﬁTps 33€8§%d 8'5"58‘8 rp8ﬂ°H'g c'f‘ﬁf'f'B?‘i‘B" get 'f%s%"r A s 33
ha

to 40, characterize a third aging of the silica gel or suspension

is cavrifud Fbeess &U&dlﬁﬁto daild, 861aWBR8d B tRDfle Aeditghion ihRiANYntah, tridldual a
tenper at ur &uh&'in“ﬁﬁﬂgeﬁ&nﬁrﬁdtlr{ RFd, }naﬁy&desp likdh, ewcRdd Dhc, &fan{uﬁrirr]:onruﬁl?and E)JIIQ&@ﬁS
according to claim 33, characterized in that washing takes place wth water
or usi ng"arPfeR?FQ?csfM'th gjther ol Be clging 8 anis! 0aeherastelizedin thet thd metahc8@n is ittkerfarotatr i zed
in that a \Riaye sgjtspahloride, upride, witate phosphate. [sulphiate ar vrithferni of jotagnivfalts dretatgeanthi ng
filtrfte | CU4e-the nost 200 nicrosi errens [err] 44. Process according to

claim 43 12. qi}@t!egscéc%r&n?gqg claupl 1tl,hc?i£rac etiz gla(t the me al Fc):at%gles in the E')mvl\%n(? (!rlra%t zirlilcsslupg an
acid SO' uti p(PIQte, strontium chloride or tin fiuioride.

13. Process according to claim |, cheracterized in that the silica also has a compatibility with guanadine-type
O products and in particular chlorhexidine of at least 30% and more particularly at least 60%.

14. Process according to one of the ciaims 1 to 13, characterized in that the silica has a content of anions of
type SO, CIT, NO;~ PO3~, CO42" of at the most 5-10-3 moles per 100g of silica.

3% 15. Process according to claim 14, characterized in that the silica has a content of the above anions of at the
: " most 1-10-3, more particularly at the most 0.2-10-3 moles per 100g of silica.

16. Process according to one of the claims 1 to 1 3, characterized in that the silica has a sulphate content,
) expressed as SO,2 of at the m¢ st 0.1%, preferably at the most 0.05% and more particularly at the most
U 0.01%.

17. Process according to one of th claims 1 to 16, characterized in that the silica has a content of divalent
and higher metal cations of at t:ie most 1000 ppm.

45 18. Process according to claim 17, characterized in that the aluminium content is at the most 500 ppm, the
iron content at the most 200 ppr, the calcium content at the most 500 ppm and more particularly at the
most 300 ppm.

19. Process according to one of the wlaims 1 to 18, characterized in that the silica has a carbon content of at
the most 50 ppm and more particularly at the most 10 ppm.

50
20. Process according to one of the claims 1 to 19, characterized in that the silica has a pH of at the most 8
and more particularly between 6.0 and 7.5.
21. Process according to one of the ciaims 1 to 20, characterized in that the silica has a BET surface between
- 55 40 and 600 m?g.

22. Process according to one of the ciaims 1 to 21, characterized in that the silica has a CTAB surface between
40 and 400 m?/g.
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34. Process according to claim 33, characterized in that the addition of the two reagents takes place simul-
taneously, so that the pH is kept constant between 4 and 10 and preferably between 8.5 and 9.5.

35. Process according to one of the clalms 33 and 34, characterized in that the temperature is between 60
and 95°C.

36. Process according to claim 33, characterized in that the colioidal silica dispersion containing 20 to 150 g/l
R of silica is prepared by heating an aqueous silicate solution between 60 and 95°C and adding the acid to
o/ said aqueous solution until a pH is oblained which is between 8.0 and 10.0 and preferably is 9.5.

37. Process according o one of the claims 1 to 32, characterized in that it consists of preparing a silica gel
or suspension by progressively adding the acid to a sediment containing the silicate until the desired aging
pH is obtained at a temperature between 80 and 95°C.

38. Process according to one of the claims 1 to 35, characterized in that a first aging of the silica gel or sus-
pension takes place ata pH between 6 and 8.5 and preferably of 8 ata temperature between 60 and 100°C
and preferably at 95C.

50 39. Process according to one of the claims 1 to 38, characterized in that the silica gel or suspension undergoes
asecond aging at a pH between 5 and 6 and preferably at 5.5 and ata temperature between 60 and 100°C
and preferably at 95°C.

40. Process according to one of the claims 1 to 39, characterized in that a third aging of the silica gel or sus-
55 pension takes place at a pH between 3 and 5 and preferably at 4 and at a temperature between 60 and
100°C and preferably at 95°C.

41. Process according to one of the claims 1 to 32, characterized in that washing takes place with water or
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54, characterized in that the metal cation is in the form of netal

sal
chloride, fluoride, nitrate, phosphate, sulphate or in thilllﬂl‘ﬂt!““ﬂﬁ ﬁm‘
salts acetate and citrate. 56. éﬁf"‘?eﬁ?% conposi tion acd@aeng! f!
the clains 53 to 15 55, characterized in that the nmetal cationis in the.
f gr m of zi neingart dcaitseiutioni nc sul phate, strontiumchloride and tin fluoride.

5%, Dentifrice conposition according to claim48, characterized in that it
c‘écrrpr i scf2 FRPcessrRSSArdingrig one of the claims 1 to 32, characterized in that washing takes place until the con-

ductivity of the washing filtrate is at the most 200 microsiemens-c!,

5
43. Process according to claim 42, characterized in that washing takes place with water or using an acid sol-

ution.

44. Process according to one of the ciaims 41 and 43, characterized in that the aforementioned acid solution

0 is a solution of an organic acid, particularly a complexing acid.

Q 45. Process according to claim 44, characterized in that the aforementioned organic acid is chosen from
among the group of carboxylic acids, dicarboxylic acids, aminocarboxylic acids and hydrocarboxylic acids.

46. Process according to one of the claims 44 and 45, characterized in that the organic acid is chosen from
15 the group including acetic, gluconic, tartaric, citric, maleic and glyceric acids. :

47. Dentifrice composition, characterized in that it contains a silica prepared by the process according to one
of the claims 1 to 46.

20 48. Dentifrice composition according to claim 47, characterized in that it comprises at least one element cho-
sen from within the group including fluorine, phosphates and guanadines. :

49. Dentifrice composition according to claim 47, characterized in that it comprises atleast one element cho-
sen from within the group incorporating organic amino compounds and divalent and higher cations.

25 50. Dentifrice composition according o claim 47, characterized in that it comprises at least one organic amino

compound chosen from within the group formed by fluorine-containing amines, amine oxides, alkyl amines
and alkyl betaines.

51. Dentifrice composition according to claim 50, characterized in that the organic amino compound is cetyl

d amine hydrofiuoride, bis~(hydroxgethyl)-aminopropyl-N-hydroxyethyl-octadecyl amine dihydrofluoride, ,

an amine oxide of formula R(CH3),-N — O an alkyl betaine of formula R-N*(CHj),-CH,-COO™, an alkylami-

doalkylbetaine of formula R-CO-NH,-(CH2),-N*{CH3),-CH,-COO™, in which R represents a stralght or
branched-chain alkyl radical with 10 to 24 carbon atoms.

35 52. Dentifrice composition according to claim 47, characterized in that it comprises at least one divalent and
higher metal cation chosen from the group 2a,3a,4a and 8 of the periodic classification.

53. Dentifrice composition according 1o claim 52, characterized in that the metal cation is calcium, strontium,
_ barium, aluminium, indium, germanium, tin, lead, manganese, iron, nickel, zinc, titanium, zirconium or pal-
40 ladium. : '

54. Dentifrice composition according to one of the claims 52 and 53 characterized in that the metal cation is
in the form of mineral salts, chioride, fluoride, nitrate, phosphate, sulphate or in the form of organic salts
acetate and citrate. :

45 .
55. Dentifrice composition according to one of the claims 52 to 54, characterized in that the metal cation is in
the form zinc citrate, zinc sulphate, strontium chloride or tin fluoride. :
§6. Dentifrice composition according to claim 47, characterized in that it comprises chlorhexidine.
50
-55
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