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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para pro
ducir soluciones coléidales, altamente reactivas, de 6xidos
inorgdnicos.

Uno de los objetos primordiales del invento que aqui

5. se presenta es la produccién de soluclones coloidales de 6x1
dos inorgdnicos que se consideran normalmente como substan-
cialmente insolubles en agua. Estos Oxidos pueden ser metd
licos, no metdlicos o de un elemento que tenga propiedades
intermedias entre los metales y los metaloides. En esgencia,

10, el invento se refiere al tratamiento de una sal soluble cu~
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yo anidn consta de oxigeno y de otro elemento, halldndose es
te dltimo en un estado de oxidacidn en el cual es predominan
temente dcido y su 4cido y su dxido son relativamente inso-
lubles.

El principio en que se basa el invento que aqui se
expone implica el paso de una solucién de un compuesto alca
lino de un elemento sobre una zeolite regenerada por &cido
o material de cambio, con lo cual el &lcali es eliminado subs
tancialmente del compuesto, dejando el dxido del elemento en
solucidn en estado coloidal, Despuds que el material zeolf
tico ha adsorbido su proporcidén de &lcali, puede restablecer
Se 0 regenerarse por el expediente de pasar una solucidn éci
da sobre él, con lo que se forma un compuesto alcalino solu
ble que luego puede lavarse del material zeolitico, tras lo
cucl este Ultimo puede emplearse para tratar nuevas cantida
des del compuesto alcalino del elemento mencionado u otro
compuesto o compuestos andlogos.

La expresidn nzeolitan se emplea aqui en su sentido
genérico de cualquisr material de cambio, tanto si es natu-
ral como sintético, de naturaleza inorgdnica u orgéinica.

Este invento, como se verd con mayor detalle en lo
que sigue, puede aplicarse a un gran numero de substancias
y es genérico por su naturaleza. Asi, puede aplicaerse en
la produccidn de soluciones coloidales de sflice (bidxido
de silicona, S10,), &cido tingstico, tridxido de molibdeno,
&cido antiménico, dxido de vanadio o &cido vanddico, dxido
de germanio, etc. Por ejemplo, puede pasarse una solucidn
de silicato sddico a través o en contacto de cualguier otra
manera, de una masa de meolita regenerada por &cido, dando

por resultado le adsorcidn del idn de sodio del solicitato
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sbédico por la zeolita y produciéndose una solucidn coloidal
de bidxido de silicona (sflice, Si0,).

Este invento puede aplicarse con gran ventaja a la
produccidén de una solucidén coloidal, muy reactiva, o disper
sidn acuosa de silice, $10,, probablemente en forma de S5i-
(OH)4, con, sin embargo, una pegueila cantidad residual de
un metal alcalino tal como, por ejemplo, el sodio, pero en
la cual la relacidn de 310, a Na,0 es por lo menos de 10:1
¥ puede llegar hasta 100:1, pero es preferible que sea de
50:1 aproximadamente,

Otro objeto de este invento es produclr, de confor-
midad con los amplios principios del invento, un coagulante
o reactivo que pueda emplearse por ejemplo para el trata-
miento del agua, particularmente para la clarificacidn de
agua turbia, descargas cloacales, etc., y que conste de una
dispersidén coloidal de silice dotada de una concentracidn
de 5% a 15% de 510, mantenida en solucién por una cantidad
muy pequeda de hidrdxido sddico.

Otro objeto, més especi{fico, de este invento es un
procedimiento para producir una solucidn coloidal de silice
mediante el paso de una solucidn diluida de silicato alcali
no a través de una masa o lecho de un material de zeolita o
cambiador de iones, a fin de eliminar de la solucidn de si-
licato los iones de metal alcalino en cuanto sea posible, de
modo que el efluente de la operacidn contenga una gran pro-
porcidn de 510, dispersa coloidalmente, una cantidad solamen
te pequefia de hidrdxido alcalinometdlico y muy pocos otros
iones o electrdlitos si llega ha haberlos. Se ha descubier
to que para llevar a cabo este invento es particularmente

ventajoso emplear para tal fin una zeolita carbondcea; es
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decir, materiales cambiadores de iones derivados, por ejem-
plo de un material celuldsico tal como la madera gue haya
sido tratada con &cido sulfirico concentrado en condiciones
conducentes a la produccidn de un material dotado de gran-
des propledades cambiadoras. Tales materiales son suficien
temente bien conocidos en la especialidad de la produccidn
de materiales de cambio para necesitar ninguna descripcidn
ulterior en esta memoria. ¥Estos materiales de cambio carbo
nosos cambian los iones metdlicos tales como los de sodio o
potasio procedentes de una solucidn dilufda de un silicato
y dejan que la propia silice permanezca en el agua en forma
de lo que se cree ser una solucidn coloidal. Después que
la zeolita carbondcea ha agotado sus propiedades de cambio,
puede ser restaurada hasta substancialmente su actividad
primitiva mediante tratamiento apropiado con un Acido de
acuerdo con la manera que més adelante se describe. Desde
luego, es posible emplear cualquier otra clase de zeolita
que tenga la capacidad de recoger iones metdlicos. E1 obje
to primordial del emplear una zeolita es el eliminar los io
nes de Alcali, tales como los iones de sodio, de un silica-
to alcalino tal como, por ejemplo, en este caso, el solica-
to sddico.

En una de sus modalidades preferidas, el invento
gue aqui se expone comprende el diluir una solucidén de sili
cato sdédico tal como las que pueden obtenerse en el comer-
cio, a aproximadamente una décima parte de su concentracidn
original y el pasar luego la solucidn dilufda por una masa
o lecho de una zZeolita apropiada, recogiendo el efluente en
un tanque o depdsito y continuando la operacidn hasta que,

hacia el final de ésta, el efluente procedente del lecho
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de zeolita empiece a reaccionar en forma decididamente alca
lina, Bl efluente combinado se titula con Acido, de vez en
cuando, hasta que alcanza una alcalinidad predeterminada,
tras lo cual se interrumpe la operacidn y todo el efluente
recogido se vende como tal o se concentra ulteriormente, por
evaporacidén por ejemplo., Tras esto se regenera la zeolita
para disponerla para uso ulterior,

Meramente como ejemplificacidén del invento gue aqui
se expone y sin intencidn de limitarlo en ningin sentido,
presentaremos a continuacidn detalles de una operacidn co-
mercialmente factible para la produccidén de una solucidn de
sflice coloidal. Por ejemplo, 27,5 galones de lo que se co
noce como silicato sédico nMarca JM.v, se diluyen con agua
para formar un total de 275 galones de solucidén., El silica
to sbédico marca JM tiene una densidad, a temperatura ambien
te, de 42° Baumé, lo que equivale a una graﬁedad especifica
de 1,417 a 70°F, y contiene aproximadamente 29,6% de sflice
y 9% eproximadamente de &lcali, calculado como dxido sédico,
Na,0. En otras palabras, es, groseramente, una solucion al
30% expresada como 510,. La solucidn dilufda contiene, por
consiguiente, una décima parte, o sea aproximadamente el 3%,
de 5102. El material, desde luego, no se halla presente en
esa fase como Sio2 efectivo, ni el &lcali se halla como Na20
real, halléndose ambos materiales, indudablemente, en combi
nacidn en forma de un silicato complejo o silicatos comple-
jos, pero ha sido costumbre en esta especialidad expresar
las composiciones de estas soluciones de silicato en térmi-
nos de la proporcidn entre la sflice, 510,, v el d1cali en
forma de éxido sddico o Ne,O. En esta marca particular de

silicato la proporcidn es Si0, : Na,0 = 3,5 : 1. =Esta pro-
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porcidn, desde luego, no se altera en absoluto por la dilu-
cidén de la solucidén. La solucidén asf{ dilufda se pasa luego
por un lecho regenerado por 4cido de una zeolita carbondcesa
compuesto, por ejemplo, de 20 pies clibicos de la misma, sien
do la velocidad de paso de 1 galdén aproximadamente por pie
cuadrado y por minuto. El efluente se recoge en un gran de
pdsito hasta que la alcalinidad de toda la cantidad de mate
rial recogido, medida por titulacidn del mismo con &cido
hasta el punto final del anaranjado de metilo, alcanza de 60
a 75 granos por galdn, calculado como CaCOB, el cuyo momen-
to se detiene la ulterior circulacidn de solucidn a través
de la zeolita carbondcea., La solucidn resultante tiene en-
tonces un contenido de silice de 3 a 3,5% aproximadamente,
el cual es el mismo que era anteriormente, pero précticamen
te todo el contenido de Na20 ha sido retenido por la zeoli-
ta.

A fin de reducir la cantidad de liquido que ha de
venderse y expedirse, se ha comprobado que es ventajoso eva
porar el efluente total, de preferencia en un evaporador de
vacio, a la mitad aproximadamente de su volumen primitivo,
lo cual eleva por consiguiente su contenido de sflice al
6-6,5% aproximadamente. Un andlisis tipico de la solucién
de sflice preparada segiin el ejemplo que se acaba de mencio

nar da 6,5% aproximadamente de 510, ¥ 0,13% de Ne,0, lo cual

2
tiene una proporcién de Si0, & Na,0 de 50 : 1 exactamente.
En otras palabras, existe unas quince veces mds sflice por
unidad de dxido sédico en el producto acabado de la que exis
t{a en la solucién primitiva de silicato sédico.

Aunque es deseable eliminar tanto 4lcali como sea po

sible, debe permitirse que quede en el producto una pequeﬂi
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sima cantidad de él, ya que mejora considerablemente sus cug
lidades de conservacidn, impidiendo que se congele o0 se ge-
lifique.

Eg posible producir solucionesg que contengan una pro
porcidn de 510, a Nay0 de hasta el 100 : 1, pero para fines
comerciales es completamente satisfactoria una proporcidn de
50 : 1.

Después de detener el paso de la solucidn de silica
to sédico por la zeolita, esta se regenera de la siguiente
manera : primeramente se la lava & contracorriente con agua
sencilla para arrastrar de ella el silicato sdédico que tie-
ne adherido y luego se la trata con una solucidn dilufda de
dcido sulfirico, empleando unas tres libras de 4cido sulfid-
rico de 66° Baumd por pie ciibico de zeolita, tras lo cual
se elimina el dcido y se lava con agua la zeolita para erras
trar el exceso de 4cido y el sulfato sddico que se ha forma
do como resultado de la accidén del dcido sobre la zeolita.
Luego de haber eliminado el 4cido de esta manera, la zeoli-
ta queda lista para ser empleada en la produccidn de otra
partide de solucidén de sflice del invento que aquf se expo-
ne. Bl &cldo sulflirico se emplea de preferencia en concenw
tracidn de 4% aproximadamente de H2504 efectivo.

Durante la primera parte de la operacidn, el efluen
te que procede de la zeolita es prlcticamente neutro en la
reaccidn y contiene solamente una cantidad pequefifgima de
i6n sédico u otro 1én alcalino, y estd dentro del alcance
de este invento el segregar esta primera porcidn para for-
mar una forma particularmente pura del producto del presen-
te invento. En este producto la relacidn de S10, a Na 0 pug

de ser hasta del 75 al 100 : 1.



S

10.

15,

20.

25,

il
w
n

EEE

S

FHEYNE

Cuando dicha solucidn de sfilice coloidal se emplea,
por ejemplo, como coagulante para aguas turbias, descargas
cloacales, aguas residuales de fdbricas, etc., se ha compro
bado que une solucidn con una proporcidn de 50 : 1 eproxima
damente, es completamente satisfactoria y suficientemente
econdémica para garantizar el empleo en gran escala.

£l aspecto de la solucidn de sflice coloidal de es-
te invento es el de una solucidn relativamente limpidae, aun
que puede poseer ligera turbiedad, Estéd précticamente exen
ta de cloruros y contiene sclamente una cantidad muy ligera
de ién sulfdtico y los tnicos electrdlitos presentes en can
tidades substanciales son el silicato sddico residual y una
pequefia cantidad de hidrdéxido sédico.

Si se emplean para esta finalidad zeolitas no carbo
ndceas ordinarias, la regeneracién con dcido debe efectuar-
se con culdado pare evitar la destruccidn de la zeolita.
Es evidente, desde luego, que el &cido sulfirico descrito
en el ejemplo particular de regeneracidn puede substituirse
por otro 4cido cualquiera, tal como un &cido mineral o un
dcido orgénico. Acidos apropiados son el &cido clorhidrico,
el Acido nftrico, el &cido acético, el Acido oxdlico, etc.
Desde luego, también es posible empezar con algin otro sili
cato alcalino, tal como el silicato potdsico, el silicato
1itico, etc., aunque, como esté claro, estoe resultarfan mu
cho més onerosos y de ahl que, desde un punto de vista co-
mercial, no sean tan deseables; pero el invento'no se limi-
te a ningln silicato alcalino en particuler, ni a ninguna
zeolita en particular, ni a ninglin 4cido en particular pare
la regeneracidn de la zeolita.

La solucién de sflice coloidal asi preparada consti
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tuye un coagulante excelente para el tratomiento del agua y

los residuos cloacales,

Cuando se aplica el invento aqui expuesto a la pre-

paracidn de otras soluciones coloidales de 8zido o 4cido,

el procedimiento es completamente semejante.

res ejemplom, citaremos los sigulentes :

Como ulterio-

Se disolvid en agua una solucidn de tungstato sddi-

co (Naéwo4.2HéO) para dar una concentracidén de 8xido sédico

de 0,5%. Cuando se pasd esta solucidén por un lecho de zeo-

lita que se habv{a tratado previamente con Acido y lavado

para arrastrar éste, se halld que el efluente procedente de

la solucidn de tungstato sddico era fluorescente bajo una

luz azul, resultaba ligeramente turbia y tenfa el efecto

Tyndall, indicando la presencia de materia coloidal, Cuan-

do se evapord este liguido, se halld que el residuo consta-

ba de aproximademente el 99% de Acido tingstico y 0,5% de

Naj0. La solucidn de efluente era 4clda, equivalente a 96

granos por geldn en términos de carbomato cédleico, mientras

que el afluente tenfa una alcalinidad de 295 granos por ga-

16n en términos de carbonato cdlcico.

Se puso en solucidn molibdato sddico (Na,NoO, .2H,0)

en concentracién tal gque contuviera la solucibn 0,5% de Na 0.

una vez se la hubo pasado por un lecho cambiador que se ha-

bia tratado previamente con 4cido y lavado para eximirlo de

éste, se comprobdé gue el efluente que pasaba tenfa un color

azul oscuro v el afluente era incoloro. Ia solucidén coloi-

dal producida era perfectamente limpida y estable y no mos-

traba tendencia alguna a depositarse después de un perfodo

de varias semanas. Se concluyd que se habia formado proba-

blemente un complejo de 6xido de molibdeno.

Después de eva
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porar el efluente, se halld que el residuo consistia en el
99% de tridxido de molibdeno (MoOs) y aproximadamente 0,5%
de Na20.

De la misma manera se hizo pasar piroantimoniato po
tésico (KsHéSb207.4HéO) por un lecho preparadec en la forma
anterior, Ia alcalinidad del afluente fue de 57,6 granos
por galdn en términos de carbonato cdlcico, mientras que el
efluente tuvo un eguivalente de acidez de 63> granos por ga-
1én en términos de carbonato chlcico. Se comprobd también,
sin embargo, que debido & la baja solubilidad de esta sal,
se hallaba en el afluente algo menos del 0,4% de 8xido sédi
co, Il efluente era ligeramente fluorescente y turbio, pre
sentaba el efecto Tyndall y no se produjo precipitacidén nin
guna durante el reposo.

Se pasé una solucién de vanadato sédico por un le-
cho de zeolita tal como el descrito anteriormente y se com-
probd que daba una solucién coloidal de Sxido de vanadio.,
El efluente tenia una matiz amarillento y al ser evaporado
hasta sequedad 4id un polvo verde. La solucién coloidal de
dxido de vanadio era relativemente estable,

Se puso en solucidn germanato s6dico de modo que
contuviera 20 gramos por litro de éxido de germanio (GGOB)
y se pasé la solucidén por un lecho de zeolita preparada en
la forma anterior. Se halld que el efluente daba el efecto
Tyndall, mostrando la presencia de dxido de germanio coloi-
dal.,

Las soluciones coloidales as{ preparadas son bastan
te estables, particularmente si se deja que permanezca en
ellas una pequefia cantidad de &dlcali. Pueden emplearse pa-

ra cualquier fin para el que resulten apropiadas. Al men-
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general, puede decirse que el procedimiento comprende la pro
duccidn de una solucidn del éxido de un elemento cuyo bxido
el predominantemente Acido y, por lo tanto, capaz de formar
compuestos similares a sales con los 4lcalis.,

Equivalentes obvios, que seo hallan dentro del cono~
cimiento del qufmico experto, pueden constituirse sin salip

se del alcance de este invento, para lo cual se reivindica:

NOTA

Descrito el objeto de la invencibn, lo que se decla
ra como no divulgado ni practicado en Espafia, comprende las
siguientes reivindicaciones :

1. Procedimiento para producir soluciones coloida
les de 6xidos inorgdnicos, tales como de un dxido acidico,
el cual comprende el pasar una solucidn de una sal alcalina
del mismo por una masa de material cambiador de iones que
se ha tratado con un reactivo 4dcido.

2. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, en el
que para producir una solucidn coloidal de un bxido acfdico,
el cual comprende extraer los iones alcalinometédlicos de un
compuesto alcalinometdlico del mismo por cambio béasico efec
tuado mediante una zeolita que se ha tratado con un reacti-
vo acido.

2. Procedimiento segiin las reivindicaciones 1 y 2,
para producir una solucién coloidal de un éxido acfdico, el

cual comprende las etapas de tratar una zeolita carbonicea
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con un 4cido y luego poner en contacto una solucidn acuosa
de un compuesto alcalino de dicho dxido con ella, con lo
cual los iones alcalinometdlicos de la ultima solucidn se-
rdn adsorbidos por la mencionada zeolita, dejando el dxido
en solucidén coloidal.

4, Procedimientc segin la reivindicacién 1, en el
cual para producir una solucidn coloidal de silice, el cual
comprende el pasar una solucidn de un silicato alcalino por
una masa de material cambiador de iones que ha sido tratado
con un reactivo &cido.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 4,
para producir una seclucidn coloidal de sflice, el cual com-
prende el extraer los iones alcalinometdlicos de una solu-
cidn de silicato alcalinometdlico pﬁr cambio bésico efectua
do medicnte una zeolita que se ha tratado con un reactivo
écido.

6. Procedimiento segiin las reivindicaciones 1, 4
y 5, en el cual para producir una solucidn coloidal de sfli
ce, se comprenden las etapas de tratar una zeolita carbono-
sa con un acido y luego poner en contacto una solucidn acup
sa de un silicato alcalino con ella, con lo que los iones
alcalinometdlicos de la solucidn de silicato serédn adsorbi-
dos por la mencionada zeolita, dejando la silice en solucidn

7. Procedimiento segliin las reivindicaciones 1, 4,
5y 6, para producir una solucidn coloidal estable de sfli-
ce, el cual comprende el diluir una solucidn aproximadamen-
te al 30% del silicato sddico dotada de una proporcidn SiO2
a Na,0 de 3 : 1 aproximadamente a una décima parte aproxzima
damente de su concentracidn primitiva, y el pasar luego la

solucidn dilufda por una masa de zeolita carbonécea para ex



traer de ella los iones sédicos,’recogiendo el efluente y
continuando el paso de la solucidn por la zeolita hasta que
el efluente recogido en total tenga una alcalinidad tal co=-
mo la determinada por titulacidn Acida de 50 a 75 granos
5. aproximadamente por galdn (calculado como cacos), y luego
evaporar el efluente combinado hasta la mitad aproximadamen
te de su volumen,
8, ©Procedimiento seglin las reivindicaciones 1, 2
¥ 3, segin proceso cfclico para producir una solucidn coloi
10. dal de un 8xido acfdico, el cual comprende el ?asar una so-
lucidén dilufda de un compuesto alcalino de un éxido acidico
por una masa de un material cambiador de iones para extraer
de ella los iones alcalinos, el recoger el efluente resul-
tante, el continuar la operacidn hasta que el efluente con-
15, tenga el méximo contenido deseado de iones aicalinq; el la-
var luego a contracorriente la masa de material cambiador
para eliminar la solucidn de compuesto alcalino de Sxido
acfdico adherida a 81 y el tratar luego dicho material con
un dcido dilufdo para regenerar su capacidad cambiadora y
20, lavarlo por completo de 4cido, y a continuacidn el pasar una
solucién dilufda del compuesto alcalino de un dxido acfdioo
por el material cambiador.
9. DProcedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 8,
para seguir un proceso ciclico para producir una solucidn
25, acuosa de un 8xido acf{dico inorginico normalmente insoluble
en agua, el cual comprende el pasar una solucidn diluida de
un compuesto alcalino de dicho dxido por una masa de mate-
rial cambiador de iones que se ha tratado con un reactivo
adcido de manera de extraer iones alcalinos del mencionado com

30. puesto alecalino, el recoger el efluente resultante, el con-
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tinuar la operacidén hasta que dicho efluente contenga el te
nor deseado de iones alcalinos, el lavar luego a contraco-
rriente la masa de material de cambio para eliminar la soly
cidn adherida a él del compuesto alcalino del éxido, el tra
tar seguidamente dicho material con un dcido dilufdo para
regenerar su capacldad cambiadora y el lavarlo para eximir-
lo de dcido, y luego el pasar otra vez una solucidn diluida
de dicho compuesto alcalino del mencionado 6xido inorgédnico
vor el material camblador,.

10. Proc¢edimiento para producir soluciones coloi-
dales de Oxidos inorgdnicos.,

Segin se describe y reivindica en la presente memo-
ria, que consta de catorce hojas, foliadas y escritas a mé -
quina por una sola cara,

Madrid, a 22 de febrero de 1.960.

HOUGHTON HISPANIA, S.A.
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