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El presente invent o hace referencla a perfeccios
namlentos en la obtencitn de silicato do ebtllo de composia

t

cltn especlal y muy adecuado para ser empleado en la pro=

duceitn de meteriales refractarios, particularmente en el
5 « moldeado de precisifn, y al uso do este silicato de etilo

‘para tal fine C

. | Materiales refractarics de buena celidad pueden
’ Obtenerse utilizando el silicato de et110& modo do agmte

aglutiﬁanﬁe, por la mezcla de silicéﬁos ae Gbil_ol'alcc’hﬁli&

10 « 0603 maouoss (a los cuales se ha efiedldo™nt agente de hidbos
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liais para el ilicato de etilo) con una sustanclia refracta=

ria, como por ejemplo arcilla calcinada a fin'de formar una
pasta © mezcla, dando a ests mezcla la f}orma Que se deseé,
un ladrillo o molde, por ejemplo, permitiendo al silicato de
5 = etllo ol cmgelarse endureclendo de este modo el articulo mo-
delado y calentando el producto a una témperaturg elevada a
la cual el hielo se cmvierte en silicl o, Esto parece unir
las particulas de la sustancla refractar:_a fuertemente eﬁtre
s{ formanfio un préducto 8blido y compacto, Deben tenerse en
10 + ouenta las Memorias Briténicas Nos, 575,734, 604,698,621 ,757
. ¥ 639.802, .
| La técnice es valor particular en .el proceso lla=-

‘mado de la cera perdida "1 ost wax" en el moldeado de precl~

Yo gte
> ‘M_})

' 81fn. En este proces o se hace una pasta del model o requerie
15 & '

R

do siendo encastrado en le mezcla de la sustancis refracta~
ria y del silicato de etilo, el cual que s'olidifioa la cera
al solifiificarse el silicat o de etilo, Seguldamente es calen=

tada la masa para fundir la cera y dejar un molde refractae~

Tio en el cual se Mecha el metal fundidos. No es necesario

RO & ge1 todo emplear la cera, siendo otras sustancias, tales co=

'mo materiales plésticos fundibles, etc, tamblén apropiedos,
Al referimos al proceso de la cera perdida se incluyen tam-~
bién otras sustancias, se hace también referencia al artfcu-
~ lo Dunlop en ol "Foundry Trade Joumal 75, '(1945),107,

25 - ~ Aunque en este especto el silicato de etilo es men
cionado sin calificacibn alfuna, exXisten dQ “hecho gran nﬁ.mefo

de formas quimicas en las cuales puede emplearse el silicato :
do gtilo, Este se prepé.ra normelmente por le aceltn del sili-
‘clo tetracloruro sobre el alcdhol de etile, y la constitu-

80 -« oren quimica dol product o depende de divers cs flac"b ores, tales |
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;'oomo la cantidad de ague progsente: cuando tiene lugar la reac-*
'fa‘lﬁn.. As{ pues si se emplea un alcochol abscluto y las condi--

¢lones gaon anhidras, el product o regsulbtante seri un ort‘c_sﬂ;ii- s

cato do gbilo de la fbrmula: oi (‘06235”{),4
con lo cual‘ 81 la cantidad de agua necesaria »éls,t& pi‘és ente 58 - -

formen unos productos cmdonsados, debido posiblemente a la

hidrolisis parcial del ortocsilicat o que puede formarse. prime=
.ro, As{ pues el producto més ﬂﬁiple cmden‘sad‘o seria: -

(OCpHg)z = oL = 0 = 51 = (0025535

b A muchas otras formas comdensadas ocnteniendo sistemfas del

© tipo | =5l - O0mol = 0= 5L =

son ent mces pogibles, i se: emplea un alcohol que cmtenga
un E,a de agua por peso, se fOI’ma une mezela de silicatos de
et1lo que varian desde el ort csilicato a 1og cmdensados mhs’
'éthlejDS, cada uno de los cuales- cotiene una proporeitn
més elevada de ‘silicio que el proplo ortosilicatos

e ha pOd‘.'LdO encmtrar shora qus pueden obtenerse

mejores resultados en la preparaoi'{n do 109 materiales refrac=
~rtamos 81 se usa un s8ilicato de etilo que tenga una composi=
=ncith tal gque deétilando 8 la presitn étmosfsrica‘ de 8 a 16%
~ de la misma por volumen, dostile hasta 13&0 7-591 - 56% por

encima de 180:0,cuando la destilacitn se lleva a cabo sin
reflujo sustancial alguno y e3 cmtinuada hasta el punto en’

que el'-residuo 69 uns masa en forma de cola la cual, 81 se

" 8lgue calentando, se rompe para dar unos productos con puhé

to de ebullicitn inferior. Este punto puede fécilmente apre-

B ciarse en la prlctica por el descaiso de temperattira de los

l “yapores de destilaciftn & causa de estos productos de degra= -

F"Tif""&acim ¥y de inferior punto de ehullicim. Le fracecitn que

3'_'50 “».degstila hasta 1os 180:C parece Jer principalmente ort osilicato
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de etiio, el cual hierve apraimedamente a jog 164:C, y la
segunda fraceitn resulta Ser principalmente la de 1o8 pro—
duct @ condensadod que cmbtlienen Aos 0 tres Atomos de siliw
cio respectivamente. |

A Bs necesario que la destilacitn se lleve & ‘efect.o
sin reflujo alguno por la sencilla raz®th de que do otro mow-
do la composicifn del Silicato de etilo esth expuesta a came
biar durante la destilacitn a tal grado que se interfiers en
el ansayo. Un aparat o adecuado pars asegurar Que no existe
reflujo sustancial es el descrito en la serle D 86~46 de 1la
socledad americana para ensayos de mabteriales en c-qiexibn
cm la destilacitn de productos petroliferos,

BEmpleando un silicato de etilo de esta composieitn
particular en la produccifn de materiales refractarics se obe
tienen dos resultados notebles, EL tiempo de cmgelaciftn de
la pasta o mezcla que cmtenga silicat o de atilo o8 Telati-
vamente corto, quizés menos de dos horas y media, obtenién-
dsse 'igualmente una buena solldez en el material refracta~

rio formado y 11sto para la combustitn. El tiempo preciso pa~

- ra la cmgelacl®™ dependers naturelmente de ciertas condici mes

¥ si por ejemplo el agente de hidrolisis empleado e3 un fci~
do tal cono’el &cido clorhidrico (vease Gogan y setterstran,
Ind, Elg'. Cgem.. 39 (1947). 1364) o una do las bases orghnie~
cas descritas en las memorias inglesas néms. 575,752 y

25 =612,622, pero es de desear que para esto sea cort o, especial~

30

mente cuando se opera en FAbricas an donde un largo retraso.
en lograr la cmgelacith significa la disp ﬁ.icifn-de espaci 0
de elmacenamiento en tanto tiene lugar la camgelacitn, Lérs.o-
lidez del producto al punto de combustitn o8 particularmente
-irﬁpor’cante en ol moldeado de precisitn de art{culos complejos
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que necesitan moldes complicedos que pueden fés‘GrOpearse- poi'
- el mene] 5, Por tanto un molde de solidez insuficiente esté
eXpuesto a curvarse siendo la evitacitn de este alabeo uno
de 1o problemas mis importantes en el moldeado de preciaitn.
5 = | La composici®n ptima para el silicato de etilo
pafece ser alrededor de un 12% por volumen destilando hasta
s SPRT v los 180-C y cerca de un 48% destilando por encima de aqual'?-
A en las ¢ondlcimes anterl ormente indlicadas, y oo preferen~
cla el silicato de etilo empleado da unos resultados dentro
‘° 10 = i 2% do estas cifras, Es decir, 1la composicim preferida es
de 10 ~ 14% destilando hasta los 180.C y 46 -~ 506 por encima

» de ella. El silicato de etilo no deberd contener, por supues-
r B to, tal cantidad de 4cldo clorhidrico residual procedente de
. ' la produccitn de tetracloruro de silicio como para transfore.

15 = mar esta determinaci‘le d® su cmvenlencia. EL &cido clorhi-
| drico puede eliminarse por gireacitn ¥ ol contenido de Acido
deblers ser menor de O,l% por peso calculado ¢ mip HCl. Bs
preferible una cgntlidad sproximadamente de 0.0%%a
Existen diversos métodos para la obtencitn de un
.20 ~'gilicato de etilo de la composici®h necesaria de acuerdo con
el presente .’mﬁent C. Uno de 1 mét odos conéis'te an hacer
reaccionar el tetracloruro de silicio cay alcohol de etilo
que ecmbtenga un reducido tant o por cs_entvo de z2gua en condi-
clones especiales de reaccitn que pgede deberminarse por una
25 =~ serie de ensayos, y utilizando por ejemplo una tempe‘ratp.rg
elevad% cort o 6sSpacio de reacci®n y alcohol suficlente.
Un mét cdo perfectamente tueno para llevar & cabo
el proceso e3 el de afindir tetracloruro de siliclio y alcchol
. do etllo que ccntenéa de 5 a 6% de agua, répida y similténea~

® mente a una cantidad de silicato de eti110 calentado do la



10

15

20

25‘

30

194608

composicltn requerids aproXimedamente para actura como pri«
maric en la reaccifn suministrando calor a la mezcla ds reace-
¢1tn., »e dan una serie de condlciones en el Ejemplo 1 y no
existe dificultad alguna en adapter las condleciomes una vez
se sabe que el producto requerido ha de tenetr las caracterfse
ticas definidas en esta memoria,

%o método para obtener el deseado silicato deo

etilo ga gl de t omer un silicaf;o de etilo preparado de un gl=

"odhol de etllo acuocso que contenga una cantidad excesiva de

-Nn

EJEVIPLO I o=

gilicatos c‘cndensados (como sucede invariablmente si no seg
tiene especial cuidado en escoger las comdiciones), ajustando
la composicifn = le deseada pc;r lz adicitn de ortosilicetos
de etllo que pueden prepararse del fa‘craclomro de siliclo
¥y alcchol de etllo snhidro. _

El presente invento va ilustrado por los Sigui'ente,é

ejemplas:

Un silicatode etilo de una composicltn dentro de
los 1fmites definides en esta memoria fubé preparadc a base de
alcchol de etllo y tetracloruroc de dilicio en la forma a co=
tinuacit descrita,.

107.6 galones de 64 0,P. de espiritu industrial me=
tilado y 71.7 galones de tetraclorurc de silicio fuerm SoOme-
tidds a reaccitn entre sf,. afiadiéndoles simulténeamente y 10
més répldamente posible a 5 galones de silicato de.etilo a
una temperatura, en el momento d® empezar la reaccitn, de
45:C, y empleado parg actuar como primario para la reaccifne.
EL sillicato de etilo emplesdo fub uno de 1les de la composi~
cith antes menci onada como la mejor para los fines persegul=

dos por el presente invento, es decir apraximadamente de 12%
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v por voluten de 13 misma destilado ha.st_a. los 1805'(?"31' a los

48% ‘aplft_m.'madamente por encima,

be ér0p0rci mb calor al recipiente de reacci'ﬁn

rdurante el proceso por medlo de una camisa caloﬁfﬁ.ca, aun—-

que entcneea ¥ debido principalmen’ce al caracter end ot drmi~ -
co de 1s reacoi“on la temperatura descendi b aprmﬁmadamen* o
te a lm 10.C, Guando la adicitn de raactivoa fué completa- |
da Se calentd la mezcla de reacel tn hasta los 50-55:C y ol -

40140 olorhidf co presente fub eliminado rapldamente por

aireacltn, ‘
) cmtinuﬁ 1a aireacifn hasta. que 6l cmtentdo
de é.cido clorhidrico en la mezela (calcalado ¢ omo HCL) fud -

‘menor de 0,1% por peso,
-BEIJEMPLO 24=

Un ortosilicato g et11lo erudo tenlendo una ¢ Omp O~
sicitn tal de un 65% de la misma por volumenpdestilada & la
presitn atmodffrica haste une temperatura de 180.C y 20k de
ella por encima do 1os 180 C (en las condiolones antereors

mente indicadas) se obtuvo por reaécitn del tetracloruro

e sicilio con el alcchol 6 etilo 74 O,P.,cmtenisndo asf

una paquena cantidad do sgua.
L. ort osilicato crudo de etilo’ fue Mpleado para :

ajustar la composicim de una serle de- ejmnplos con un cais

tem.do fLnadecuado de ort;osilicato de etllo, de suerte que el
'producto en cada ceso que- fué tal que 12‘ R%-del mismo des~

‘t1lo hesta una temperatura de 180:C y 48" ,"'_ 2% por’ encima :
‘a6 1oy 180:C,

Los productos eran especlalménte adesuadcs para

‘Ser utilizados en la produccitn de materiales refractariocs

-4 acuerdo con el presente inventoy
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Un silicato de etilo do una comesicitn tal gue

cerca de un 12 por volumen destilaba hasta los 180:C y
cerca de los 48% por volumen por encima de 1los.180-C, em=
pleando el criterio defintdo anteriormente se empLeb en
la produccitn de un cilindro refractario para fines de en~
8ay0. . .

@ prepard una solucli®n mezclando entre sf 16 cc.
de 64 O,P, de espiritu industrial metilado y 12cc, de une
soiuci®on Acida clorhidrica acuosa contenlendo 0,6 gramos
de HCL por litro, ¥ ¥6 cc. de silicato fuerm luego afiadl-
dos, La mezcla fué agitada en una botella de amplio cuello
debidamente taponada hasta que se c'larificb dejéndola en
repos o durante una hora, Beguldamente s e afiadierm otréa
60 co, de silicato de etilo,

EL producto fub empleado para aglutinar un re=

lleno de la composicitn

Arcilla refractaria . TR.5% p pT pps 0
Magnesla . . .25% 1 n

empleando 25 cc, de soluelibn de sllicato por cada 85 gramos
de relleno. '

Cam el fin de determinar el tiempo do caigelacitn,
la mezcla obtenida fué vertida en un molde de ﬂ‘d-rio cilin-
drico do 2 pulgadas do dlémetrTo por & de altiura, engrasado .
con iras'elina, ¥y ol tiempo requerlido para la mezcla pars lle-
gar & un grado tal que no sp hundiese bajo la gravedad al
quitar el molde, fud deblidamente determinado.

Un tiempé de cogelacltn de menos de dos horas ‘y

- modia fud el observado y el cillindro, al estar listo. para

la combustith tenla una solldez satisfactoria. Al calentar-
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8e 8Se obtuvo un refractario de alta cali.rd‘.;dt

ETRIPLO 4ot

e hicleron gren nfmero de ensayos a fin de ¢ ompas
rer como respodien los diversos silicatos al elhplearse c o=
mo aglutinantes en la produccitn de moldes para el moldeado
de precisifn en la forma descrita anteriormente. Con el fin de
apreciar 1o relativos méritos de los diversos silicatos de
etllo, el tiempo de congelacitn d.e cada uno de ellog fub dow
terminado medlante el empleo del mégtolo descritoc en el ejem=
plo 3, y ademhs se dete:mlinb‘la solidez del molde preparado
¥ listo para la combustitn.

Est os ensayos fuerm llevades a cgbo de los cuabro
modos sigulentess ‘

8) Ortosilicato do etilo puro.
b) Ortosilicato de etlilo crudo.

c) Un silicato de etilo de una cémpOSicifm dentro de
1l limites definidos deasuardo con el invento,

d) Un silicat o de etilo de una composicifn fuera de ed~
tos limites,

Loz resultados se dan en la tabla sigulente:
Efemplo ILimites de destilacitn Tp:. cmgelaclitn oolidez molde

ror encims
hasta 180-C de los 1800

a) 1000 Ni1 300 minae minlme

b) 653 25% 180 mns. mejor

c) 9 - LO% A8~ 49 150 minge méxime

d) T 685 195 mins. ¢omparable cam
e)

La superioridad del artioculo 6) es gvidente segin
la tablas | -
N OT A
En resumen; la presemnte patente de invencifn recae~

Th sobre las sigulentes relvindicacl onest
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1&.- Pertbccionamientos relativos a la obtencién

de silicato de etllo y su empleo en la,producc16n de mater137
les refractarios, caracterizados por une composicifn de sili-
ceto de etilo, 8~16% de la cual destila por volumen haste
los 180eC y 39-56% por encima de los 1802C cuando 1e desti-
lacibn se resliza a une presién atmbsférice de scuerdo con
las condiciones definides, -

2@ Perfecclonamientos carec terizados por una

composioién d¢ sillcato de etilo,10-14% de la cusl destile

-por ‘volumen heste los 1802C y 46-50? por encime de los 180%C

ouando la destilecién se realiza a una preaién atmosférica
de acuerdo con las condiqiones definldas,

| §&;& Perfecoionamlentos, carasterizados por une
composiolén de sillicate de etllo, 12% de la qual.destila por

volumen hasta los 1802G y cerca de 48% por encima de los

1802C cuando le destilecién se Teslize a una presién atmos-

férioca de aouerdo con las condiciones definidss, L
45. Perfeccionamientos,caracterizados porque el
sllicato de etilo, de acuerdo con les reivindicaciones 12,28
6 3&,su contenido de &oldo es menor de 0,1% por peso calou-
5&;- Perreccionamientos,caras terizados po:que el
silicato de etilo, de acuerdo con las reivindiceclones 1°,2%
6 32, su contenido de &cido es alrededor'de un 0,07% pof pe-
so, caleulado como HCl. | - ‘
| Ggl-'Perfeqcionamientos,'de ecuerdo con cuslquliera
de las reilvindicaciones 1® a B¢, en los cumsles el tetréolgé
ruro de siliclo es obligsdo & reaécionar con el aloohol de
etilo éue contiene un reducido tanto por clento de sgua usan-’

do une sdecusda alta temperatura y poco tlempo de reaccibn
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v éuficiénte cantidad de alcchol, estando las condici ones
elegldas de tal modo que ol ensayo realizado miestra que

Se ha obtenido el producto deseado,

7: o= Parfeoccionamient os, de acuerdo con la rel-

- vindlcacitn 62, en 1l cusles el tetracloruro de sillcio

7 el a2lcchol de etilo que contiene cerca de 5-64 de agua,

gon afindidos ripida y simulbtbneamente a una cantldad ds

‘silicet o d® etilo calentado, de camposicitn aprcscs.madameni?

te 1gual a la requerida que sirve como agente primario de _

la reacclifn, proporcionfndose el necesario calor & la mez=-

cla, o y
_8=,= Perfecclonamientos, do acuerdo con las relvin=

dlcaclones 62 6 7%, en los cuales el éoldo clorhfdrico es

elimlinadd sustancialmente del producto por alreacltn.

9= 4~ Perfeccionamient os,de acuerdo con cualquiera

de las reivindicaciones l= a 5%, en lo cuales un silicato

de etlilo preparado a hase de alcochol de etilo acuoso ccnté-i
nlendo una cantidad excesiva de silicab o3 cmdensadcs, o9 |
ajustado en su composicitn mediante la adleifn de un ort o ;
silicato de etilo,. _

102,~ Perfeccionamient s, caracterizados por la
produccibn de materiales refractari o3 ank 1od cualles un sili«
cato de etilo, tal como se dofine en cualquiéra‘_ de las rel=
vindicaciones 1* a 5+, es utilizado como agente aglutinante,

11= 4= Perfecci onamientos, carecterlzados por el mol~
deado de precisitn por el mbétodo de la cera perdida "lost
wax", an los cuales el molde refractario es preparado emplean=.
do, como aglutinante, un silicato de etilo similar al defini=- |
do én cualquiera de las reivindicaciones li g 5.

i
12%,~ Perfecci onamient os, de acuerdo o las reivins |

i
o
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(,- - o Glcaciones 10= ;) 11&4’ gn loa cuasles el dcido clOI‘hidncb
e 8 empleado como aggnte de hidrolizacitn para el silicato

de etilo,
13=4= Perfeccionamiontcs, de acuerdo con las rei-
5 =~ vindlcacliones 1(e ¢ 118, en los cuales una base orgénica eSr !
empleada como agente de hidrolizaoci®n para el silicato de
etilo, | |
14% ,~PERFECCT ONAMI ENI O RELATIVOs A LA OBTENCIQV
DE SILICATO DE ETILO Y SU FMPLEO EN LA PRODUCCI G DE MATE-
10 = RIAEs REFRACTARI Go. . |
beglin se describe en la presente menoria que consta

de doce hojas escrites a méquina por una sola cara.

!
H
!
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