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PATENTE
DE
INTRODUCCION

por "METODO PARA LA PREPARACION DE ACUASOLES ESTABLES", a fa-
vor de la firma HOUGHTON HISPANIA, S.A., domiciliada en BARCE
LONA, calle de All Bey, n¥m. 4-6 y de nacionalidad espefiola.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la preparacién de soles y
particularmente a un método mejorado para preparar aouasoles
relstivamente estables y substanocialmente exentos de sales.

kn el pasado se han preparado acuasoles de los cua~
les se habfan eliminado casi todas las sales lnorgénicas so-
metiendo el acuesol a didlisis. El acuasol siliceo, por ejem
plc, se ha preparado haciendo reaccionar un silicato alcali-
no con un 4cido mineral, sometiendo el sol resultante que con
tenfa sal a diilisis y concentrando luego el sol por evapo~ -

racién. Sin embargo, esto constituye un procedimiento lar-
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g0 y complicado, principalmente porque la sel eliminada
por diilisis es lenta. Ademés, la diflisis requiere un
mane jo delicado y mano de obra experimentada, lo cual di-
ficulta en gran manera la fabricacidén provechosa en escala
comercial.

BEs, por consigulente, un objeto primordial del in-
vento que agqui se presenta el proporcionar métodos de ha-
cer aouasoles substanolialmente exentos de sSales que Sean
muy superiores a los métodos anteriores desde el punto de
vista de la velocidad de operacién y la facilidad de ma-
nejoe

0tro objeto del invento es proporcionar métodos
para hacer aouasoles del tipo descrito que se‘adapten por
entero a las operaciones a gran escala.

Otros objetos y ventajas del invento irén apare-
ciendo en la descripeién gue sigue y en las reivindicaciones
finales. Antes de explicar en detalle el invento que
aqui se presenta, debe entenderse, sin embargo, que el
invento no se limita en su aplicacliones a los detalles
que aqui se describen, ya que este invento es capaz de
otras modalidades y de ser pricticado o llevado a efecto
de diversas maneras. También debe entenderse que la fra-
seologia o terminolbgia empleadas aqui con fines descrip-
tivos no constituyen limitacidn, y no se tiene intencidn
de limitar el invento aquf reivindicado mis alli de los
requerimientos de los procesos anteriores.

El invento se lleva a efecto, en general, prepa-
rendo primeramente un acuasol gue contenga un éxido inor-
génico coleidal y una sal inorgdnica disuelta, agregando

luego al acuasol un disolvente orginico miscible en agua
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que tenga un punto de ebullicién inferior al del agua, ©
formando una mezcla de punto de ebullicidén constante con
agua, la cual destila a una temperatura inferior al punto
de ebullicidén del agua, en cantidad suficiente para preci~
Pitar la sal inorgédnica, eliminando del acuasol orgénico
resultante la sal precipitada, por medio por ejemplo de
filtracidén, centrifugacibén, decantacién, etc., afladiendo
luego agua suficiente acuasol orgénico pars permitir la
eliminacién de casi todo el disolvente orgdnico por desti-
lacién y para dejar un acuasol substanciazlmente puro ¥y
relativamente estable, y destilando finalmente el disol-
vente orginico, ya sea como tal o en forma de una mezcla
de punto de ebullicién constante.

En la prepasracién del acuasol inicial pueden se-
guirse los métodos para preparar acuageles descritos en la
patente Kistler No. 2,093.454, pero se impide la gelacidn
por el apropiade control del pHe 4isi, por ejemplo, al
preparar acuasol siliceo por mezcla de un acido mineral
y una solucidn de silicato alcalino, es esencial actuar
en la gama 4cida, para la mayoria de los cesos a un pH de
entre 1,5 y 4, pero de preferencia entre 1,5 y 3. Esato
aseguara la estabilidad no solamente tal acuasol inicial,
8iné tembién del acuasol organico intermediario, asi como
la del acuasol final, esto es, permite preparar soles que
no se gelifiquen durante largos periodos de tiempo, por
e jemplo durante unos 30 dias.

De acuerdo con este invento puede emplearse una
amplia variedad de disolventes orginciso miscibles en
agua, slendo solsmente necesario gque tengan puntos de

ebullicién inferiores al del agua a presién atmosférica
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0 que formen con el agua mezclas de punto de ebullicién
constante que destilen a temperatura inferior al punto de
ebullicién del agua. Disolventes orgéinicos, miscibles en
agua, de los tipos descritos y que resultan apropiados son,
por ejemplos, la acetona, el aleohol metilico, el alcohol
et{lico, el alcohol isepropf{lico normal.

Una compresidn mas detallada del invento se obten-
dréd con los ejemplos que siguen:

EJEMPLO I

Se diluyéron en 162.libras de agua 358 libras de
silicato sédico que compreandia 28,74 de 810,, 8,9% de
Na 0 ¥ 62,44 de H,0. Se agregd esta mezola a 163,5 libras
de 4cido sulfdrico al 31% y se agitd la masa para distri-
buir el silicato por todo el Acido. ILa mezcla se efectué
en una instalacidn adecuada resistente a los acidos y dié
por resultado un acuasol que contenfa s{lice y sulfato
disuelto. Se agregd luego una cantidad de alcohol igual
en volumen al volumen del acuasol asi formado y se elimi-
né por filtracidén el sulfato sédico que se preciplité. Se
agregl a continuacién al acuasol alcohdlico resultante
agua suficiente para proporcionar un gran exeso de agua
y después de esto se elimind el alcohol en forma de una
mezcla de punto de ebullicidén constante por destilacidn
fraccional, quedando en la retorta un acuasol gubstancial-
mente puro que es estable durante un perfiodo de tiempo
relativamente largo.
EJEMPLO II

éé‘neéélaion a temperatura ambiente con 350 libras

de agua 800 libras de silicato sédico que contenia aproxi-

madamente 9% de Na,0 y 29% de 910, Se inyecté lentamente
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esta mezela, en el punto de méxima agitaeidén, a 335 libras

de H,S0, al 31% que se habia enfriado a 020 y que se esta-
ba agltando mediante un pulsador de gran velocidad. Du-
rante la mezcla de mantuvo la temperatura a menos de 102C
¥y se agregd el silicato hasta que el pH fué de 1,8 aproxi-
madsmente o hasta que se hubo agregado el 90% del silicato
aproximadamente. A continuacién se agregaron 3200 libras
de acetona que se habia enfriado a 020, al principio con
lentitud y luego més rapidamente. ILa mezcla resultante,

que contenia cristales de Bulfato sédico precipitados,
(Na,80, +10H,0)

se enfrid luego a 020 y se dejé reposar a una temperatura
entre 0 y 52C. Aproximasdamente del 85 al 90% del sol li-
geramente opalescente as{ formado, se decanté luego de los
eristales de sulfato sédico, con el resultado de que se
extrajo asproximadamente el 99% del total de sulfato sédioo
formado.

A 3600 libras del aocuasol aceténico preparado como
se ha desorito antes, se agregaron 8000 libras de agua.
Luego se separd la acetona por destilacién sencilla y quedd
un agcuagol substancialmente puro que es estable durante un
perfiodo de tiempo relativsmente largo.

EJEMPLO IIX
» -éé—mezclarén a temperatura ambliente con 350 libras
de agua 80C libras de silicato sédico gque contenia aproxi-

mademente 9% de Naj0 y 29% de 510,. Se inyecté lentamen-

te esta mezcla, en el punto de agitacién méxima, a 335

libras de 32804 al 31% que se habia enfrisdo a 02C y que
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ge estaba removiendo mediante un agitador de gran veloci-
dad. Se mantuvo la temperatura durante la mezcla a menos
de 102C y se agregé el silicato hasta que el pH fué de
1,8 aproximadamente o hasta que se hubo afiadido el 90%
aproximadamente del silicato. Se afladieron a coantinuacién
3200 bibras de alcohol propilico normal que se hablia enfria-
do a 092G, haciendo la adicidn lentamente al principio y
m4s ripidamente después. La mezcla resultante, gue con-
ten{a cristales de sulfato sédico precipitados (Na2804.
.lOHzo), se enfrid luego a 020 y se dejé reposar a tempera-
tura de 02 a 52C. Aproximadamente del 85 al 90% del sol
asi formado se decanté luego de los cristales de sulfato
sédico, con el resultado de que se extrajo aproximadamen~
te el 99% del total de sulfato sédico formado.

A 3600 libras del acuasol de alcohol propilico
preparado en la formas descrita antes, se agregaron 8000
libras de agua. Luego se separd por destilacién el alcohol
propilico, en forma de una mezcla de punto de ebullicién
constante, en un matraz provisto de una columna de fraccio-
namiento y quedd en el matraz un acuasol substancialmente
puro que es estable durante un tiempo relativamente largo.

Aunque los ejemplos se han limitado, a causa de la
brevedad, a método para prepsrar soles de silice, es eviden-
te que pueden prepararse de manera Semejante acuasoles exen-
tos de sales a base de otros dxidos, o sea formando el acua-
801l apropiado que contlene sales, separando por precipita-
eidén la sal inorganica mediante la adicién de un disolven-
te orginico miscible en agua, y eliminasndo por destilacién
el disolvente organico. Ademis, es obvio que en lugar de

los disolvente orginicos deseritos en los ejemplos pueden
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emplearse otros disolventes orginicos miscibles en agua.

En general, es deseable utilizar el alecohol, la
acetona u otro disolvente orginico misoibles en agua en
volumen igual, por lo menos, al volumen del acuasol que

Se se trata, y de preferencia en volumen mayor. Las canti-
dades relgtivas de sol y disolventes empleadas pueden va-
riarse dentro de limites bastantes amplios, pero la pri-
mordialmente importante es solamente emplear dlsolventes
orgénicos suficiente para preeipitar priocticamente toda

10. la sal inorginica. Cuando se emplean disolventes orgé-
nicos que destilan en forma de una mezcla de punto de ebu~
llicién constante, es necesario utilizar un matraz provis-
to de oolumna de fraccionamiento, pero por otra parte pue-
de emplearse equipo sencillo de destilacién tal como con-
15. vencionalmente se usa.

En algunos de los ejemplos se hace referencia al
enfriamiento de los diversos ingredientes de la reaccién
ya que sSe llevan a c¢abo las diversas etapas del procedimien-
¥0 a temperaturas vecinas a 02C¢. Pueden emplearse tempe-

20. raturas superiores a ésta, pero es preferible ne¢ permitir
que la temperatura supere los 2020 durante la preparacién
del acuasol orgénico, a causa de la menor eficiencia de la
precipitacidén de sales y del peligro de gelificacidén. ILos
acuasoles relativamentes establee y substancialmente exentos

25. de sales gque se preparan en conformidad con este invento
pueden emplearse como aglomerantes para moldes de arena y
son valiosos formadores de pelfoula, tanto solos como en con-
binacién con otros materiales de revestimiento.

Cuando se alude aqui a los disolventes orgénicos

30, miscibles en agua, se entiende que Se hace referencia a
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disolventes organicos del tipo'corriéntemente empleado en
los barnices, las lacas y composiciones similares de reves-
timiento, disolventes que son caspaces de precipitar sales
inorginicas de una soluocién acuosa. ILa expresién "Disol-
ventes orginicos" se entiende también en el sentido de in-
cluir ciertos alcoholes, tales como el alcohol. metilico y
el etilico, que por lo general no se emplean como disol~
ventes en la especialidad del revestimiento.

Bl componente voladtil de los acuasoles preparados
en conformidad con este invento, consta generalmente, casi
en su totalidad, de agua, o Ssea que oontiene de 98 a 100%
de agua. Asi, los soles del invento, gue aqﬁ{ se expone
difieren de los soles preparados segin los métodos desori-
tos y reivindicados en otras solicitudes los .ouales con-
tienen una cantidad predominante de un disolvente organi-
co o varios disolventes organicos.

La invenoidén, dentro de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formas de realizacidn que difieran
en detalle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales
alcanzari igualmente la proteccidén que se recaba. Podri,
pues, realizarse con los medios y aparatos mis adecuados
por quedar todo ello comprendido en el espiritu de las rei-

vindicaciones,
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Hecha la descripcién del presente invento, lo que
se declara como no divulgado ni practitedo en Espafia, compren—
de las siguientes reivindicaciones:

1. Método para preparacién de acuascles estables,
compuestos substancialmente de un 6xido inorginico coloidal
y agua, que comprende el formar un acuasol quée contenga un
éxido inorginico coloidal y una sal inorgénica disuelta,
el agregar un disolvente orgénico miscible en agua capag
de ser eliminado por ebullioidén de meclas acuosas a tem~
peraturas inferiores al punto de ebullicién del agua en
cantidad para precipitar la sal inorgénica, el extraer la
sal inorganica precipitada de ese modo, el agregar agus adi-
cional a2l acuasol orginico resultante y el extraer por des-
tilacién el disolvente orgénico.

2, Método para formar un acuasol estable subs-
tanoialmente compuesto de un éxido inorgénico coloidal y
agua, que oomprende el formar un acuasol que oontenga un
éxido inorgénico coloidel y una sal inorginica disuelta,
el agregar una cantidad de disolvente orgénico miscible en
agua que tenga un punto de ebulliocién inferior al del agua,
el extraer la sal inorganica precipitada, el agregar agua
adicional al acuasol organico resultante, y el extraer por
destilacién el disolvente orginico.

3 Método para formar un acuasol substancialmente

compuesto de un 6xido inorgénico coloidal y agua, método que

comprende el formmar un acuasol compuesto de un 6xido inorga-
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nico coloidal y una sel inorgénica disuelta, el agregar
un disolvente orgénico miscible en agua que tenga un pun-
de ebullicidn inferior al del agua en cantidad suficiente
para preparar la sal ilnorganica, el extraer la ssl inorgé-
nica precipitada de ese modo, el agregar agua adicional
al acuasol organico resultante, en cantidad suficiente pa-
ra proporcionar un exceso, y el extraer por destilecidn el
disolvente orgénico.

4o Método substancialmente tal como se ha desori-
to en la reivindicacién 3, pero caracterizado ulteriormen-
te por el hecho de que el disolvente orgénicb misecible en
ague Se agregea 'al acuasol en volumen por lo menos igual al
volumen del acuasole.

5e Método substancialmente tal como se ha des-
crito en la reivindicacidén 3, pero caracterizado ulterior-
mente por el hecho de que los materiales que se tratan se
mantienen a temperatura entre 0 y 2090 gproximadamente an-
tes de extraer el disolvente orgiunico.

6. Método de formar un acuasol compuesto subs-
tancialmente de silice coloidal y agua, método gue compren-
de el formar uan aouasol que contenga silice coloidal y una
sal inorganica disuelta, el agregar una cantidad de acetona
suficiente para precipitar la sal inorgénica, el extraer
la sal inorgénica precipitada de ese modo, el agregar agua
adicional al acuasol acetdénico resultante, y el extraer
por destilacidén la acetona.

Te Método para formar un acuasol compuesto subs-
tancialmente de silice coloidal y agua, método que compren-

de el formar un acuasol que contenga silice coloidal y una

sal inorganica disuelta, el agregar una cantidad de alé.ohol



5

10.

15.

20.

25.

30.

etilico suficiente para precipitar la sal inorgénica, el
extraer la sal inorginica precipitada de ese modo, el agre-
gar agua adicional al acuasol acohdlico resultante, y el
extraer el alcohol etilico por destilacién en forma de una
mezcla de punto de ebullicidn constante.

8. Método para formar un acuasol compuesto subs-
tancialmente de s{lice coloidal y agua, método que compren-
de el formar un acuasol que contenga silice coloidal y una
Sal inorginica disuelta, el agregar una cantidad suficien-
te de aloohol isopropilic.o para precipitar la sal inorgani-
ca, el extraer la sal inorganica precipitada de ese modo,
el agregar agua adicional al acuasol de alcohol isopropi-
lico resultante, y el extraer el alcohol isopropilico por
destilacién en forma de una mezcla de punto de ebullicidn
constante.

9, Método para formar un acuasoi estable compues-
to substanoialmente de silice coloidal y agua, método gque
comprende el formar un acuasol que contenga un éxido inor-
ganico colidal y una sal inorginica disuelta, el agregar
una cantidad de acetona suficiente para precipitar la sal
inorgénica, el extraer la sal inorginica precipitada de
ese modo, el agregar agua adicional al acuasol acetdénico
resultante, en cantidad suficiente para proporcionar un

exceso, ¥y el extraer lg acetona por destilacidén bajo presién

reducida.

10. Método substancialmente tal como se describe
en la reivindicacién 6, pero caracterizado ulteriormente
por el hecho de que los materiales que se tratan se man-
tienen a temperatura entre 02 y 209C antes de extraer 1la

acetona.
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11, Método para la preparacidén de acuasoles esta~
bles.

Segun se describe y reivindica en la presente me-
moria, que consta de doce hojas foliadas y mecanofrafiadas
por una sola cara.

Madrid, a 22 de Febrero de 1.960

Peare
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