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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

DE UNA PATEATE DE INVBNCIQJ POR VECNTE ARCL EN mPAPA A 
FAVCR DE MOISANTO CHEMICAL^ LIMITED, DE NACI CUALIDAD* IN^ 
GLE^A, RESIDENTE HTLQTDCN ^.W.l., (Inglaterra), 8,Wa- 
terloo Hace.

s o b r e :
"pERFE^ClCNAMIE^Oi RELATIVÍB A LA OBTENCION DE SILICATO 
DE ETILO Y bU BAPLEO Bf LA PRODUCCION DE MATmiALm REFRAĈ . 
TARICB".

oO(y:=:r:r:'——

E3. presente invito hace referencia a perfección
namientos en la obt encitn de silicat o de etilo de oomposi-

1citn especial y muy adecuado para ser empleado en la pro­
ducción de materiales refractarios, particularmente en el 

5 - moldeado de precisión, y al uso de este silicato de etilo
para tal fin.

Materiales refractarlos de buena calidad p^^g^p
Cbtenerae utilizando el silicato de etilo a modo de agente 
agutinante, per la mezcla de silicatos de etilo alcehtn.i*

3 - eos acuosas (a los cuales se ha aHadido^dn agente de hidro^



l i s i s  para e l s i lic a to  do e t i lo ) con una sustancia refracta** 

r ía , como por ajenólo a rc illa  calcinada a f in  de formar una 

pasta o mezcla, dando a esta mezcla la  forma que ae desee, 

un la d r i l lo  o molde, por ejemplo, permitiendo a l s i lic a to  de 

e t i lo  e l congelarse endureciendo de este modo el a rticu lo  mo­

delado y calentando el producto a una temperatura elevada a 

la  cual e l h ie lo  se convierte en s i l i c io .  Esto parece unir 

las partículas de la  sustancia refractaria  fuertemente entre 

s i formando un producto só lido  y compacto. Deben tenerse en 

cuenta las Memorias Británicas Nos. 575.734, 604.698,621.757 

y 639.808.

La técnica es valor particu lar en el proceso l l a ­

mado de la  cera perdida "icet wax" en e l moldeado de preci­

sión. En este proceso se hace una pasta del modelo requeri­

do siendo encastrado en la  mezcla de la sustancia refracta­

r ia  y del s i lic a to  de e t ilo , e l cual que so lid if ic a  la  cera 

a l so lid ific a rse  el s i lic a to  de e t i lo , seguidamente es calen­

tada la  masa para fundir la  cera y dejar un molde refracta­

r lo  en el cual se htecha el metal fundido. No es necesario 

del todo emplear la cera, siendo otras sustancias, tales co­

mo materiales plásticos fundibles, etc, también apropiados.

Al referim os a l proceso de la  cera perdida se incluyen tam­

bién otras sustancias, se hace también referencia a l articu­

lo  Dunlop en el "Foundry Trade Journal" 75, (1945), i  07.

Aunque en este aspecto el s i lic a to  de e t i lo  es men­

cionado sin ca lificación  alfuna, existen do hecho gran número 

de formas químicas en las cuales puede emplearse e l s ilic a to  

áe e t i lo . Este se prepara normalmente por la  acción del s i l i ­

c io  tetracloru.ro sobre el alcohol de e t i lo , y la  constitu­

ción química del producto depende de diversos factores, tales
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ó orn o la  cantidad da agua presente cuand o tiene lugar la  reac­

ción. Así pues s i se emplea un alcohol absoluto y las ccndi-

cimes .sen anhidras, e l producto resultante será un o rtcs ili- 

cato de e tilo  de la fórmula: ^i (OCgH )̂ .̂

cch lo cu a l s i la  cantidad de agua necesaria esté presentóse"  

forman unos productos etndensados, debido posiblemente a la 

Mdr elisia paroial del ort osilicat o quepuede formarse prime­

ro. Asi pues el producto más simple cendensado seria:

(OGgHg)g -  &i -  O -  üi — ( OCgHg) g 

y muchas otras formas ccndensadas obteniendo sistemas del 

tipo -  í¿i -  0 -  üi -  o -  ¡¿i -

son entenees posibles, ^i se-emplea un alochol que contenga 

un 5% de agua por peso, se forma una mezcla de sllicatos de

e t ilo  que varían desde el o r to s iü c a to a  los oendensadea más 

15 -  complejos, cada uno de los cuales ob tien e  una prcporciói

más elevada de s i l i c io  que e l p rcp io o rto s ilíc a to ,

t̂ e ha podido encentrar ahora que pueden obtenerse 

mejores resultados en la  preparación de lea materiales refrac­

tarios s i se usa un s i lic a to  de e t i lo  que tonga una compcsi- 

20 -nción t a l  que destilando a la  presión atmcsf&rica de 8 a 16% 

de la  misma por volumen, destile  hasta 18(10 y 39 -  55% por 

encima de 180^0, cuando la  destiiacitn  se lleva  a cabo sin  

re flu jo  sustancial alguno y  es cbtlnuada hasta e l punto en 

que e l residuo es una masa en forma de cola la  cual, s i  se 

25 -  sigue calentando, so rompe para dar unos productos con puh-

to  de ebullición in fe r io r . Este punto puede fácilmente apre­

ciarse en la  práctica por el descenso de temperat&ra de los 

vapores de destilación a causa de estos productos de degra­

dación y de in fe r í or punto de ebu llic ión . La fracción que 

30 -  destila  hasta los 18(hC parece ser principalmente ortcailicátó
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de e t ilo , el cual hierve aproximadamente a loa 164 -̂0 , y la  

segunda fracción resulta ser principalmente la de lea pro- 

duetos condensad os que ccntienen dos o tre s  átomos de s i l i ­

c io  respectivamente#

Es necesario que la  destilación se lleve  a efecto 

sin re flu jo  alguno por la  sencilla  razia de que de obro mo­

do la  composición del s i lic a to  de e t ilo  está expuesta a cam­

b iar durante la  destilación a ta l grado que se in te rfie ra  en 

el ensayo# Un aparato adecuado para asegurar que no existe 

re f lu jo  sustancial es e l descrito en la  serie  D 86-46 de la  

sociedad americana para ensayos de materiales en caiexibn 

ccn la  destilación de productos petro líferos#

Espigando un s i lic a to  de e t i lo  de esta composición 

particu lar en la  producción de materiales refractarios se ob­

tienen dos resultados notables# 331 tiempo de coigelaciín de 

la  pasta o mezcla que contenga s i lic a to  de e t ilo  es re la t i­

vamente corto, quizás menos de dos horas y media, obtenién­

dose igualmente una buena solidez en e l material refracta­

r io  formado y l i s t o  para la  combustión# EL tiempo preciso pa­

ra la  ctagelación dependerá naturalmente de ciertas ccndicicneP 

y si pea? ejemplo el agente de h id ró lis is  empleado es un ác i­

do ta l cano e l ácido c lorh ídrico (vease Gqgan y aetterstrem. 

Ind# Hhg# Cgem# 39 (1947)# 1364) o una de las bases orgáni­

cas descritas en las memorias inglesas núms. 575.752 y 

*612.622, pero es de desear que para esto sea corto, especial­

mente cuando se epera en fábricas en dcn.de un largo retraso  

en lograr la  ceigelacitn s ign ifica  la  disposición de espacio 

de almacenamiento en tanto tiene lugar la  coigelacitn# La-so­

lidez del producto a l punto de combustión es particularmente 

Importante en el moldeado de precisión de artículos complejos
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que necesitan moldes complicados que pueden estropearse por 

e l manejo. Por tanto un molde de solidez insuficiente está 

expuestos curvarse siendo la evita clin de este alabeo uno 

de loB problemas más importantes en el moldeado de precisión*

-  La composición óptima para el s ilic a to  de e t i lo  

parece ser alrededor de un 18% por volumen destilando hasta 

los 180^0 y cerca de un 48% destilando por encima de aquel, 

en las condi cienes anteriormente indicadas, y coi preferen­

cia el s i l ic a to  de e t i lo  empleado da unos resultados dentro

-  1 2% de estas c ifra s*  Bs decir, la  composición preferida es 

de 10 -  14% destilando hasta los 180 C y 46 -  5Q% por encima 

de e lla#  EL s i lic a to  de e t i lo n o  deberá contener, por supues­

to , ta l cantidad de ácido clorh ídrico residual procedente de 

la , producción de tetraclo iuro  de s i l i c io  como para transfor—

-  mar esta determinación de su conveniencia* EL ácido clorh í­

drico pu^le eliminarse por aireación y e l contenido de ácido 

debiera ser maior de 0,1% por peso calculado como HC1* E& 

pre ferib le  una cantidad aproximadamente de 0.07%.

Existen diversos métodos para la  obtención de un

— s i lic a to  de e t i lo  de la  composición necesaria de acuerdo con 

el presente invento. Uno de los métodos consiste en hacer 

reaccionar el tetracloruro de s i l i c io  con alcohol de e t ilo  

que coitenga un reducido tanto por ciento de agua en condi­

ciones especiales de reacción que pyede determinarse por una

-  serie  de ensayos, y utilizando por ejemplo una temperatura 

elevada, corto espacio de reacción y alcohol suficiente*

Un método perfectamente bueno para lle v a r  a cabo 

el proceso es el de añadir tetracloruro de s i l i c io  y alcohol 

de e t i lo  que cmtenga de 5 a 6% de agua^ rápida y simultánea- 

^ mente a una cantidad de s i lic a to  de e t i lo  calentado de la



composición requerida aproximadamente para actura como p ri­

mario cu la  reacción sudnistraudo calor a la mezcla de reac­

ción. dan una serie  de condiciones en el Ejemplo 1 y no 

existe d ificu ltad  alguna en adaptar las ccndicienes mía vez 

5 -  se sabe que e l producto requerido ha de teñe# las caracterís­

ticas definidas en esta memoria.

^tro método para obtener el deseado s i l ic a to  do 

e t ilo  es e l de temar un s i lic a to  de e t i lo  preparado de un a l ­

cohol de e t i lo  acuoso que contenga una cantidad excesiva de 

10 -n. s ilicatos  ccndensadcs (cono sucede invariabüanente s i no se

tiene especial cuidado en escoger las condiciones), ajustando 

la  composición a la  deseada por la adición de crtosilicates  

de e t i lo  que pueden prepararse dei tetracloruro de s i l i c io  

y alcohol de e t i lo  anhidro.

15 -  El presente invento va ilu strado  por los siguientes

e j empl os:

EJEMPLO I

Un s i lic a to  de e t ilo  de una composición dentro de 

Ice limites definidpa en esta memoria fué preparado a base de 

30 -  alcohol de e t i lo  y tetracloruro de s i l i c io  en la  forma a con­

tinuación descrita .

107.6 galones de 64 O.p. de espíritu  industria l mo­

t ilad o  y 71.7 galones de tetracloruro de s i l i c io  fueren seme- 

tidás a reacción entre s í,- añadiéndoles simultáneamente y lo  

25 -  más rápidamente posible a 5 galenos de s i lic a to  de e t i lo  a

una temperatura, en el memento de empezar la  reacción, de 

45 C, y empleado para actuar como primario para la  reacción. 

El s i lic a to  de e t ilo  empleado fué uno de les d̂e la  composi­

ción antes mencionada como la mejor para los fines perseguí-  

30 -  dos por e l presente invento, es decir aproximadamente de 13%



por volumen de la misma destilado M ata los 18&C y a íes 

48% aproximadamente por encima,

6>e proporcioné calor a l recipiente de reacción 

durante e l proceso por medio de unacamisa c a lo r ífic a , aun­

que entenees y  debido principalmente a l  carácter endotérmi­

co de la  reacción, la  temperatura descendió aprc¡ximadamen<" 

te  a los lOí C. Cuando la  adición de reactivos fuá completa­

da se calentó la  mezcla de reacción hasta los 50-55nC y el 

écido c lc ih id ^co  presente fuó eliminado rápidamente por 

aireaci 6n.

<je continuóla aireacitn hasta que e l ccntenido 

de áeldo olorhidrico en la  mezcla (calculado como HCL) fuó 

mmor de 0,1% por peso,

.JgTBMPLO 2 ,-

Un ort osilicato de e tilo  crudo teniendo una cctnpo- 

áición ta l de un 65% de la  misma por volumen/^destilada a la  

presión atmeáf órica hasta una temperatura de 180.0 y 20% de 

e lla  por ^ícima de los 180 C (en las condiciones anterior­

mente indicadas) se obtuvo por reacción del tetracloruro 

%e s ic i l io  con el alcohol de e tilo  74 0,p. ^cmteniendo así 

una pequeña cantidad de agua*

3ZL ort osilicat o crudo de e t i lo  fué empleado para 

ajustar la  composición de una serie de ejemplos con un con­

tenido inadecuado de ort osilicat o de e t i lo , de suerte que el 

producto en cada cas o que fuó t a l  que 12 Í  2%del mismo des- 

t i l  o hasta una temperatura de 18 O C y 48' t  3% p or encima 

dé les 180r0,

Los product os eran especialmente adecuados para 

ser utilizados en la producción de materiales refractarios 

de acuerdo con el presente invento^
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EJEMPLO 3 .-
Un s i lic a to  de e t i lo  de una exposición  ta l que 

cerca de un 12% por volumen destilaba hasta loa 180^0 y 

cerca de los 48% por volumen por encima de los 180 0, em- 

5 -  pleando e l e r ite r io  definido anterionaente ae empleé en

la  producción de un c ilindro  refractario  para fines de en­

sayo.

<ae preparó) una so^ucibn mezclando entre s í 16 cc. 

de 64 O.p. de espíritu  industrial motilado y 12cc. de una 

10 -  solución ácida clorhídrica acuosa conteniendo 0.6 gramos

de HC1 por l i t r o ,  y P6 cc. de s i lic a to  fueron luego añadi­

dos. La mezcla fuá agitada en una botella  de amplio cuello  

debidamente taponada hasta que se c la r if ic ó  dejándola en 

reposo durante una hora, seguidamente ae añadieren otros 

15 -  60 cc. de s i l ic a to  de e t i lo .

El producto fuá empleado para aglutinar un re­

lleno  de la  composición

A rc illa  refractaria  72.5% por oes o
Charp 27.25% ^

2 0 -  Magnesia .25% " "

empleando 25 cc. de solucibn de s i lic a to  por cada 85 gramos

de relleno.

Cea e l  fin  de determinar e l tiempo de ccngelaciín, 

la  mezcla obtenida fuá vertida en un mdLde de v id rio  c i l ín -  

25 -  drico de 2 pulgadas de diámetro por 3̂ f* de a ltura , engrasado

con vaselina, y e l tiempo requerido para la  mezcla para l l e ­

gar a un grado t a l que no se hundiese bajo la  gravedad a l 

quitar el molde, fuá debidamente determinado.

Un tiempo de congelación de menos de dos horas y 

50 -  media fuá el observado y el c ilindro , a l estar l i s t o  para

la  combustión tenia una solidez sa tis fac to ria . Al oalentar-
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se ae obtuvo un refractario  de a lta  calidad*

EJERPLO 4*-

<̂ e hicieron gran número de ensaya a fin  de eompa¿ 

rar como respondían loa diversos s ilicatos  a l emplearse co­

mo aglutinantes en la  producción de moldes para e l moldeado 

de precisión en la forma descrita anteriormente# Con el f in  de 

apreciar les relativos méritos de los diversos s ilica tos  de 

e tilo , el tiempo de congelación de cada uno de ellos fuá de­

terminado mediante e l empleo del método descrito en el ejem­

plo 3, y además se deteiminb la  solidez del mdLde preparado 

y l i s t o  para la  combustión*

Estos ensayos fueren llevados a cabo de los cuatro 

modos siguientes:

a) Orbcsilicato de e t i lo  puro*

b) Optcsllicato de e t i lo  crudo*

c) Un s i lic a to  de e t i lo  de una composición dentro de 
los limites definidos descuerdo ccn el invento.

d) Un s i lic a to  de e t i lo  de una composición fuera de es- 
t os lim ites*

Los resultados se dan en la  tabla siguiente:

Ejemplo Limites de destilación Tpf congelación solidez molde
Por encima

hasta 180^0 de les 180 C

a) loq% N il 300 mina * mínima

b) 65% 25% 180 mlns* me j or

c) 9 -1 0 % 48- 49% 150 mlns * máxima

d) 7%

coto 195 mina* c ai^arable 

c)

La superioridad del a rticu lo  c) es evidente según

la  tabla#

N O T A

Ei resumen; la  presente patente de invención recae** 

rá sobre las siguientes reivindicaciones:
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1&Perfeccionamientos relativos a la  obtención 

de silicato  de etilo  y su empleo en la  producción de materia­

les refractarios, caracterizados por una composición de s i l i ­

cato de e tilo , 8-16% de la  cual destila por volumen hasta 

los 180BC y 59-55% por encima de los 180aC cuando la  desti­

lación se realiza a una presión atmósférioa de acuerdo con

las condiciones definidas*

2&*- Perfeccionamientos caracterizados por una 

composición de silicato  de e t i lo ,10-14% de la  cuál destila  

por volumen hasta los 180aC y 46-50% por encima de les  180sC 

cuando la  destilación se realiza a una presión atmosférica 

de acuerdo con las condiciones definidas*

56= *- Perfeccionamientos, caracterizados por una 

composición de silicato  de e tilo , 12% de la  cual destila por 

volumen hasta los 180SC y cerca de 48% por encima de loa 

180sC cuando la  destilación se realiza a una presión atmos­

férica de acuerdo con las condiciones definidas.

4^*- Perfeccionamientos,caracterizados porque el 

silicato  de e tilo , de acuerdo con las reivindicaciones 1&,2& 

ó 3&,su contenido de ácido es menor de 0,1% por peso calcu­

lado como HC%
56-.- Perfeccionamientos,caracterizados porque el 

silicato  de e tilo , de acuerdo con las reivindicaciones 1&,2& 

ó 3&, su contenido de ácido es alrededor de un 0,0% por pe­

so, calculado como HC1.
6^*- Perfeccionamientos, de acuerdo con cualquiera 

de las reivindicaciones 1* a 5&, en los cuales e l tetraclo- 

ruro de s ilic io  es obligado a reaccionar con e l alcohol de

e^ilc que contiene un reducido tanto por ciento de agua usan­

do una adecuada alta temperatura y poco tiempo de reacción



3— 11

O
y suficiente cantidad de a l c c¡h o l, estando las condiciones 

o leadas de ta l modo que el ensayo realizado muestra que 

se ha obtenido e l producto deseado.

7a*- Perfeccionamientos, de acuerdo con la  r e i -  

5 -  vindica cita 6a, gn ice cuales el tetracloruro de s i l i c io

y e l alc<±LOl de e t i lo  que contiene cerca de 5-6% de agua, 

son añadidos rápida y simultáneamente a una cantidad de 

s ilic a to  de e t i lo  calentado, de composición aprcKlmadataen** 

te igual a la  requerida que s irve  cono agente primario de 

10 -  la  reacción, proporcionándose el necesario calor a la  maz­

óla*

8 -* -  Perfeccionamientcs, de acuerdo con las reivin­

dicaciones 6a 6 7^, en los cuales el ácido clorhídrico es 

eliminad!) sustancialmente del product o por aireación*

15 ¿ 9a*- Perfeccionamientos,de acuerdo con cualquiera

de las reivindicaciones la  a 5&, en loa cuaües un s i lic a to  

de e t ilo  preparado a base de alcohol de e t i lo  acu cao conte­

niendo una cantidad excesiva de s ilicatos  ccndensadcs, es ¡¡

ajustado en su composición mediante la  adicitn de un orto- 

20 f  s i lic a to  de e tilo *

10a*- Perfeccionamientos^ caracterizados por la  i

producción de materiales refractarios en los cuales un s i l i -  j  
cato de e t i lo , ta l como se define en cualquiera de las r e í -  i 
vindicaciones 1  ̂ a 5a, es u tilizado  como agente aglutinante*

25 -  lis -* -  Perfeccionamientos, caracterizados por el mol­

deado de precisión por el método de la  cera perdida "lo st  

^ax", en los cuales el molde refractario  es preparado emplean­

do, como aglutinante, un s i lic a to  do e t i lo  sim ilar a l  de fin i­

do en cualquiera de las reivindicaciones 1** a 5a*

30 -  12a * -  Perfeccionamientos, de acuerdo con las re iv in - ¡
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dicanm es 10& t i iB ,,  en les cuales el ácido cloih idrico  

es empleado como aguate de h idrolizacibn para el s i lic a to  

de e t i lo ,

IS a ,-  ge acuerdo con las re i­

vindicaciones 10a 5 en 1^  cuales una base orgánica es

empleada ccmo agente de h idro lizacitn  para el s ilic a t  o de 

e t i lo ,

I4a.-PERPECCI ONAMIENP Cb RELATIVA A LA OBTENClCN 

DE SILECATO DE ETILO Y SU EMPLEO EN LA pRODUCCl CN DE MATE- 

-RIALER REFRACTARIO ,̂

Regún se describo en la  presente mamona que consta 

ge doce hojas escritas a máquina por una sola cara*
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