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IEMORIA DESCRIPIIVA

Ls presente invencidn se refiere & un procedimisnto
ﬁara la obtencidn de soles siliceos.

Este invento se refiere a composiciones de una vase
de nitrdégeno y silice y procedimientos pera producirlass, y mas

5 particularmente se dirige a producir soles estables y productos

sblidos dispersables en agua, en los cuales, tanto en unos co-
mo en otros, sflices necha de perticulas finales densas de 15
a 130 milimicras de didmetro se mezclan {ntimamente con una ba-
se de nitrdgeno orgénico en la cual cada substituyente organi-

10, co en el &tomo de nitrdgeno no contiens ningin atomo de carbono
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més eliminsdo del nitrdgsno que 5 atomos de carbono consecu=-

tivos y el nimero total de étomos de carbono sujetos al nitro-
geno exclusivamente mediante cerbono es a lo sumo de 4 veces
el numero de grupos substituyentes, conteniendo los soles adi-
cionglmente agua, y se dirige ademes s proporcionar procedi-
mientos en los cusles la mezcls intime de una silice y una ba-
se de los tipos anteriormente descritos se erectlia en agua pa-
ra componer los soles y luego se eliming uns porcién suficien-
te del sgue para hacer los productos sdlidos.

Le silice en forma de particulas submicroscépicas tliene
mucnos usos importantes, Por ejemplo, en el tretamiento de las
fibras textiles para impertir resistencia al resbalamiento, co-
mo carga de relleno en el caucho, como coadyuvante para las
ceras de pisos péra dar resistencia contra el resbalamiento y
como pigmento en pinturas para usos especiales, la s{lice en
la mencionade forma submicroscépica se ha empleado con ventaje.
De ordinario la silice se ha sgregado en forma de un sol acuoso,
porque en el estado de subdivision deseado, un producto de si-
lice meco seria dirfcil de menejar en grandes centidedes a
cesusa del polvo que desprende. Ademds, para.los usos antes men-
ciongdos y otros, la silice en formas tsles como cristal, cuar-
Z0 0 areneg no puede ser desintegreda hasta el tsmgfio de pafti~
cules de le finure deseads mediente molturacidn mecanica, salvo
a un coste prohibitivo; de anf{ que se hayan empleado medios
quimicos, y una de las formss més prscticables de producto ob-
tenible por medios quimicos eé el so0l acuoso,

Los soles s{liceos acuosos conocidos hasta shora han
resultado cgaros de expedir, manejar y almecensgr a causa de su
gran contenido de agua. Las concentracionss de 8102 muy en ex-

ceso del 20% en peso han resultado inestables contrs la geli-
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ficacién;{de ghi que haya sido necesario manejar aproximada-
mente 4 partes de ggua por ceda parte de silice. Kecientemente
se han preparsdo soles estables que contienen el 30% o mas de
sflice mediante procedimientos que comprenden el agregar lncre-
mentos de un sol silficeo estabilizado alcalinamente a una pre-
peracion de sol, mientrss se evapora agua & eleveda temperatu-
ra hasta que se hayan agregado 5 partes eh peso de sflice como
incremento por cada parte de sflice originariemente presente
como preperacién. Sin embargo, cuando tales soles estabilizados
glcalinamente se concentran a mucho més del 4% aproximadsmente
de 8102, irreversiblaemente fréguan en geles. Ademas, los soles
son gfectados perniciosamente por la congelacidn, de manera que
durante la temporadas de invierno se necesita almacenarlos con
calefaccidn y disponer facilidedes pars la expedicion.

11 alcali, eln en pequeils centidad, es un obstaculo pa-~
rg algunss egplicaciones de los soles siliceos, ¥y esata deaventaja
no puede corregirsz simplemente neutrglizando el alcali con un
gcido, porque de este manera se forman sales que actdan como
electrdlitos ¥ los electrdlitos disminuyen la estgbilided de
los soles. Se ha descrito procedimientos para eliminsr los
electrblitos de los soles que contienen particulas de silice do-
tedas de un dismetro medio superior & 10 milimicras, procedi-
mientos que comprenden el tratar el sol primeramente con un cam-
biador de caetiones y luego con un cambiador de aniones, El cam-
bisador de cationss puede egtar en comobingcion con una base de
nitrbgeno orgsnico, tal como une base aménica cuaternaria o una
page aminoorganica, y puede este modo substitulr el sodio de
un sol estabilizedo con sodio por medio de 1la reaceion del cam-
pio de iones., La base de nitrdseno orgdnico puede, por oirg par-

te, agregarse sl sol desionizado. Esta solicitud se dirige a
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este sspecto de mi solicitud snterior, ya definida.

Por lo tanto, es un objeto del invento que aqui se ex-
pons proporcionar procedimientos pera producir nuevos soles de
si{lice acuosos. Otro objeto es proporcionsr soles en los cusles
1a silice se halls presente en forma de particules finales den-
sas, de 15 a 120 milimicras de diémetro, ¥y no se hallas presen-~
te ninguna csntided substancial de base alcalinométélica o
electrolito, Otro objeto es proporcionar soles tales que nho
resulten afectados pernicicsamente por ls exposicidn a tempers-
tures inieriores al punto normsl de congelacidn del egua. Otro
objeto es.proporcionar soles que estén estebilizados por la
presencis en ellos de una base de nitrogeno orgénico. Otro
objeto es proporcionar nuevog productos sdlidos que sean fécil-
mente dispersables en agua y contengan més del 50% en peso de
s{lice en forma de particulas, mezclada intimamente con una ba-
se de nitrdgeno orgénico, y proporcionar procedimientos para
hacer tsles productos. Otros cbjetos se veran més adelénte.
| Los objetos precedentemente expuestos y otros més se
lieven g cabo de acuerdo con este invento formando ﬁna disper-
sién acuosa de silice en forma de particulas finales densas,
de 1% a 1%0 milimicrae de diémetro, y mezclaﬁdo intimamente
con esta dispersidn ung base de nitrbgeno orginico en la cual
cads substituyente orgénico del atomo de nitrdgeno no contiene
més 4tomos de carbono eliminados del nitrbgeno que 5 Stomos de
carbonc consecutivos y el mimero totgl de Stomos de carbono
uhidos al nitrdgenc exclusivamente medisnte carbono es s lo su-
mo de 4 veces el nlmero de grupos substituyentes, mediante lo
cual se obtienen soles de silice que son estables & grandes con-
centraciones y en amplisg escsles de temperatura, y se llevan a

cabo sdemas eliminando una porcidn de sguas de los soles sufi-
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ciente para der productos sdlidos, productos que se redisper-
san faciluente en sgue pare feorpgr soles estables.

Los productos de este invento pueden contener ung con-
centracidn de silice insélitemente grende., Los soles pueden
tener un contenido de sf{lice superior sl 50% en peso y los
productos sdlidos pueden contener hasta el 70% de $10, o alin
més. Las eccnomias en gestos de expedicidn y de menejo con
tales productos concentrados, en contresste con, por ejemplo,
soles de 20%» de S10,, ge comprende fécilmente, Los productos
sélidos son, desde el punto de vista practico, "solubles" en
agua, o sea gue cusndo se agregsn sl agus la silice se redis-
perse psrs formar un sol estable sin mas dificulted de la gue
se halls pasra disolver en agug un material verdader:mente so-
luble.

Los productos de este invento gozsn ademés de la vente-
ja de estar libres de iones elcslinometslicos, Si se desea, la
bese de nitrodgeno empleade en los productos puede ser voletil,
cono es el cgsc de le metilsmina, y esta puede eliminsrse por
ebullicidn en el punto de emplso de los productos siliceos, con
lo cual la forma finsl de le silice es un sol o productoc sili-
ceo sb6lido substanciglmente exento de electrdlitos. Esta exen-
cidn de iones alcelinometalicos y cepscidad de hallsrse libre
de electrolitos es sobremanera ventsjosa en ciertos usos, como
ls febricacidn de fdsforog para tubos de iluminacién fluorescen-
tes ¥ en la fabricacion de catslizadores.

Log productos de este invento tiensn la ulterior venta-
ja de que no resultan srectados perniciosamente por lcs cambios
de temperstura de amplis escala. A tempersturas bajes (inferio-
res al puntotnormal de congelacién del agua) o bien no ée con-

gelan o, si llegan a congelarse, se redispersan formando soles
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estables el fundirse. Por otre perte, pueden calentarse inde-

finitivemente & 9500 sin precipitacidén ni gelificscion,

Une dispersion silices ecucsa para tratsmiento con
uhg base de nitrégeno orgénica de acuerdo con el invento que
aguf se expone, puede prepararse de cualcuier mgnerg apta pars
der el grado desesdo de subdivisidn de la sfilice en forma de
perticules finales densss. Se extiende que las particulas fi-
nales de sfilice no necesitan obligadamente estar asociades en
cadena o en reticulos abiertos y sueltos, sino que, tanto si
son desunides como egsociadas, les particules individuales
serdn densas y tendrén un dismetro medio en la escela de 15 a
120 milimicras.

Le dispersion silicea emplesda como materisl de parti-
da en un procedimiento de este invento no necesita ser un sol
estable, ye gque el tratamiento con bases de nitrogeno orgénico
le daré estsbilided. Es suficiente que la dispersion sea una
suspension de particulas.de un caracter tal que pueda efectuar-
se la mezcla {ntima con le bsse de nitrégeno organico.

Les particulas fineles de silice en las dispersiones
siliceas que han de ser trctedss no deben ser demasiado peque-
flas y deben ser densas, Los soles siliceos corrientes, hechcs
neutralizendo siliceto sbédico con un 4cido, contienen perticu-
las que son demgsiado pequefies o insuficientemente denses para
emplear sin ulterior tretamiento. De la misma menera, un sol de
silice preparado por cembio de iones, se compone de particulas
silfcess muy por debejo de les 10 milimicras de didmetro, Este
sol y otros soles semejantes preparados por métodos snteriores
y que tienen perticulss ce diametro pequefio se precipiten rdpi-
demente sl efectuarse un cambio en el pH, formando un gel; Por

sonsiguiente, son insdecuados para emplear segin el invento quse
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Ahors bien, los soles de silice de pertfculas densas
que se prefiere emplear en conformidsed con el invento que aqu{
se expone, pueden preparsrce celentando un sol silfceo, prepa-
rgdo por cembio de iones y estebilizedo con una pequefiz centi-
daed de glcali, a uns temperstura superior & 60% ¥y sgregando
ulteriores canticdades del mismo tipo de sol hesta que se haya
sgregado por lo menos 5 veces tanta silice @& la csntidad ori-
ginal como se hallabe primitivamente presente. El producto as{
obtenido es estable contra la gelscidn gl pH de los procedi-
mientos que aqul se exponen y contiene particulas siliceas des-
unidas que tienen un peso molecular, determinsdo por disper-
sion luminosa, de més de medio milldén. Los temafios de las par-
ticulss pueden hscerse exceder de unss 15 milimicras y pueden
slcanzar hasta, eproximsdsmente 130 milimicrss. Les perticulas
de un sol particular son asombrosgmente uniformes en tamaiio,
pero este puede variarse segin les condiciones del procedimien-
to en que han sido formsdss,

Les perticulas de sol son muy densas y esto puede de-
mostrarse secando las psrticulas y determinando la cantidad de
sdsorcidén de nitrfigeno. Por la sdsorcidn de nitrogeno puede

determinarse si las particulss tienen una superficie no mucho

‘mayor de le cslculada para el tamafio de particula segin deter-

minacidn por micrografo electrdnico, Es evidente que si las
particulas no son densas sind mas bien porosas, la superficie
aperente, segin determinacibn por la sdsorcidn de nitrogeno,
sera muciho msyor que la espereda por los didmetros de particula,
La odsorcion de nitrdgeno, en consecuencia, proporciona una me-~
dids fécil de le densidsd de lss particulss, En resumen, pues,

los soles preferidos psra emplear como meterisles de paertida
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conforme el invento que squi se expone tienen particulas de den-
sicad tsl que las extensiones superficisles, determinadas por
adsorcion de nitrogeno, nc son mucho mayores de las calculadas
pare el temsfio de particuls segun determinscidn por examen me-
diente micrdgrafo electronico y la adsorcion no debe ser maydr
del 30~ aproximedsmente que la calculada & base de los temafios
aparentes de les particulas.

El método pera determingr la extension superficisl por
adsorcion de nitrogeno se describe en "nuewo método psra me-
dir lss extensiones superficiales de materiales finsmente divi-
dides y para determinar el temefio de particules" por P.H. Emmett
en "Compendio de Nuevos létodos pars ls determinacion de ‘fama-
fios de Particula en la escsla inferior a la de temizado", en
la reunidn de primavers de Washington de la A.S.T.M., del &
de Ligrzo de 1941,

Segﬁn los procedimientos de iechtold y Snyder, se pre-
fiere producir soles que tengan una relacion sflice: alceli de
80 : 1 a 130 : 1. Esto se refiere a lg relacibn ponderal de sili-
ce total expreseda como SiC, respectoc al alcali totel eXpresé-
do como'NaEO. La relgcion puede ser incluso menor y puede des-
cencer, por ejemplo a 20 : 1 cuando los soles emplegdos son de
concentracion modersdcmente baja, por eJemplo, inferior gl 15%
aproximsdamente de 5102. Se entiende que si se emples potasio
como equivalente de sodio, debe emplearse en lgs migmss rela-
ciones molsres, Tales soles Ee dssionizen entonces medighte cam-
bio de iones sezin los procedimientos conocidos para dsr les
dispersiones silicess preferidas psra tratamiento con una base
de nitrézeno orgénicb segin el invento que aqui se expone.

En luger de los soles antes descritos, que tienen porti-

cules extremedemente denses y temafio de particulas muy unif orme,
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se puede emplear el producto algo menos denso y de tipo no

uniforme que puede hacerse precipitando un gel siliceo y redis-
perséncdolo con slcali., Los productos producidos por tales pro-
cedimientos contiensn csniidades considepables de impurezas.
Los procedimientos desionizgntes de mi solicitud anterior, antes
mencionada pueden en consecuehcis emplegrse ventajosamenie pa-
ré eliminar estas impurezas. Sin embargo, los procedimientos
preieridos de este invento y los productos preferidos de este
invento emplean soles de partida tales como los previamente
descriios, gue sa preparan por cambio de iones, porque la can-
tidad bastante grande de impurezas y la felta de uniformidad

de los productos que acabamos de describir conducen a resul-
tados ligeraments menos periectos de los gue pueden obtanerse
en les condiciones Optimas.

Los productos prepgrados por redispersion de gel sili-
ceo ordinerismente tienen une adsorcidn de nitrdgeno mucho
mayor dGe lo que indicaris su didmetro apsrente. Esto muestra
porosidad considerable, La adsorcion de nitrdgeno es un 50%
mayor de la cglculada,

Puedsn emplearse todavia otros solss siliceos y se vers
que s importente solamente que fengen un tamaflo de particulas
de 15 8 130 milimicres aproximademente y que sean razonablemen-
te densos, Esta Ultims propisded es ls que distingue marcada-
mente a este soles siliceos de los geless silfceos. Bn general,
puede afirmgrse que psra emplear en procedimientos de este in-
veilto es preferiole empleor soles cuyass particulss sean de dia-
metro uniforme y tengan un dismetro entre 15 milimicras y 130
milimicres, particulss que se caracterizan ademés por tener
una densided tgl que el temsfio indicedo por le adsorcidn de

. . ’ . - - _
niirogeno no ses mayor de agproximgdamente el %0% del calculado
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s bese del tamafio spsrente de las particules segin Getermina-
cidn mediente sl micrdgraefo electrdnico. ¥n términos gensra-
les, pueden emplearse preductos en los cualés la adsorcidn de
nitrdgeno indica un tamefio hasta, por ejemplo,'100% mayor gue
el temafio ceterminsdo por examen mediante micrdgrafo electro-
nico,.

Ls dispersion silicez gque ha de tratarse con una bese
de nitrogeno organico segun el invento .que aqui se expone, pue-
de prepararse tamvién estructurando perticulas silicess densas
y dispersando luego los productos precipitédoq 0 efectuando los
procedimisntos Unicemente hssta los puntos de precipitacidn.
Seglin este meiodo, se agrega un acido como el sulfiurico a una
solucidn csliente (mas de 60°C) de silicato sddico dursnte un
periodo de tiempo. La concentracidn de iones sodicos en lg so-
lucidn no debe exceder de lz normal.

Otro método zlternstivo de erectusr tal estructuracidn

‘

de particulas densas se realizs prepsrando particulss silfceas
densas calentendo un sol siliceo s temperaturs superior a 6000
y agregandole una solucidn de silicato y bastante dcido gue
mentengs un p: de 8 & 11, continudndose el caelentemiento a més
de 60°C y la adicidn de silicato nssta que, por lo menos, las
perticulas siliceas del sol naysn slcenzaedo un temafio medio de
perticuls superior » 15 milimicras.,

Lg proporéién‘da s{lice en ls dispersibn acuosa que
hg de traterse coa une base orgénica de nitrégeno segﬁn este
invento, puede veriarse considerablements. Se prefiere emplesr
la concentraciéﬁ més alte posible y, como se ha indicado antes,
se tropieza con dificultades & ceusa de la precipitacién cuando

la concentracidn excede mucho del 30j en peso de 8102, aungus

desPués de afiadir ls bese de nitrdgeno orgamico la estabilidad



10.

20,

20.

i

ESJRSPRIAL MOTY.

oo
CN
=)
Qo
R
&2

sejore mucho, de modo que es posible incluso una receptizacidn
de les perticulss silicess prscipitsdas con tal de que dichas
particulas no se hayan aglomerado intenssmente desPués de la
precipitacion.

La ovase de nitrdgeno orgdnico emplesda en este invento
puede ser del tipo emins o del tipo ambnico cuaternario, En am-
bos casos coniendra grupos organicos unidos al dtomo de nitro-
geno. Estos grupos orginicos pueden contensr uno o més &tomos
de carbono y pueden ser alifaticos, sromaticos o heterocicli-
cos., Un grupo organico simple pucde tener mas de un punto de

’

enlace con el stomo dé nitrdgenc y pueden existir uno, dos o
tres grupos orgdnicos en el nitrbgeno en el caso de las amlnes;
las bases amdnicas custernariss tendren, desde luego, cuatro.

Le estructura de la base de nitrdgeno orgénico debe
ser tel gue cads substituyente orgdnico en el dtomo de nitro-
geno no contengs hinglin atomo de carbono més alejado del nitrd-
geno gque cinco étomos de carbono consecutivos. Si el grupo or-
génico es el grupo amilo normsl, por ejemplo, el diomo de car-
bono terminal se halls alejado en cinco §tomos de carbono con-
sacutivos del punto de enlace. En el caso de un grupo fenilo,
el carbdn del enillo bencenico en la posicidn pera se hella so-
lemente alejado cuatro dtomos de cerbono del punto de enlace,
porgue los casrbonos pueden contsrse en cuslquier direccion sgl-
rededor del anillo, De le misms manera, un grupo bencilo que
contengs un substituyents metilo en el aniilo benc=enico, entra
dentro de la definicion.

El numero totel de atomos de carbono enlazados al ato-
mo de nitrogeno de la base exclusivamente por medio de carbono

debe ser a lo sumo de custro veces el nfimero de substituyentes.

Asi, dedo que las bsses cuaternarias contienen cuatro grupos de
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carbono substituyentes, el mimero totel de carbono sujetos al

nitrogeno exclusivamente medisnte carbono es de 16. De ls misma
menere, el msyor numerc de &dtomos de cerbono enlazedos mediante
carbono sl nitrogeno de una emina sera de tres veces cuatro, o
ssa doce, y puede ser ton grende como 3s8t0 unicemente en el ca-
so de las amines terciarias. En el ceso de una aming primeria
con solamente un grupo orgénico substituyente, el numero totsl
posible de &tomos de cserbono c¢s de 4. Se entiende que pueden
existir mds &tomos de cerpono que 4 veces el nimero de grupos
substituyentes si los csrbonos-no son consecutivos, singd gue
estén unidos mediente otros dtomos, teles como el oxigeno. Asi,
las sminss o bases amdnicas cuaternariss substituidas con gru-
pos de 0xido de polietileno, en las cusles los grupos de car-
bono s8tén separados por &tomos de ox{geno segin la disposi-

cidén N—(C—C—0)., son operables incluso cuando el nimero

X
total de cerbonos es superior gl 1imite impuesto por los car-
bonos consctados directamente,

Entre las bases smdénices cuaternariss que pueden uti-
lizarse se hgllan aquslles en las cusles los substituyentes
en el nitrdgeno son grupos alifaticos, aliciclicos, eromgti-
cos o neterociclicos. Los grupos pueden ser todos iguales o
pien diferentes. nhidrdzidos amdnicos cuaternarios especificos
que puedeh emplearse son gquellos en los cusles los substituyen-
tes son: tetrametilo, tetrgetilo, tetralsopropile, tetra-n-pro-
pilo, tetraisobutilo, tetra-n-butilo, tetra-butilo secundario,
tetreg-butilo terciario o combinaciones de los precedentes, me-
til-triamilo, dimetildiemilo, dimetildialilo, benciltrimetilo,
tetreetanol, trimetiletanol, feniltrimstilo, trimetilciclone-
xilo, n-metilpiridinio, n,n~dimetilpiperidinio y n,n-dimetil-

morfolinio,
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Entre lss bases aminicas gque pueden emplearse existen
aquellgs en las cucles los substituyentes en el nitrdgeno son
grupos aliféticos, eromdticos, aliciclicos y hneterceiclicos,
Pueden ser primarios, sscundeéricos o terciesrios. Los grupos pue-
den ser todos igusles o bien diferentes. Amines especificas que
pueden ewuplesrse son aquellss en lss cuales los substituyentes
son: mono-di o bien tri-metilo; mono-, di- o bien tri-etilo;
nono~, di- o bien tri-isopropilo; mono-, di- o pien tri-n-pro-
pilo; mono~, di~ o bien tri-isobutilo; o combinaciones de los
substituyentes gnteriores; dietanolfenilo; monofciclopropilo;
morfolina; mono-di- o dien tri-etsnolsmine; pirgcina. Pambién
son utiles la piridina, la piperidina y compuestos ciclicos
simileres en los cuales el nitrdgeno se halla en el anillo. Les
aminss aromdtices no se prefieren a ceusa de su solubilided li-
miceda.

Pare former un sol estebilizado conforme al invento que
aqui se expone, se mezclan Intimemente une dispersidn silicea
acuoss &decusds y una bagse ce nitrogeno orgénico adecusda, tal
como se hs definido antes, La bease ¢s de preferencia soluble
eh agua y sn consecuehcig se obtiege une mezcls intime cusndo
pssa al ¢ solucidn, La compeiivilicsd con el sgua de las sminas
de mis elevado graco de substitucidn se mejora por la edicidn
de un disolvente orgénico soluble en agua tal como el slcohol

et{lico, la acetona o alcoholes o cetonas solubles en agua. la
sgitacidn es, desde luego, un modo prerferido de efectusr la
mezcla.

La proporcidn de base de nitrdgeno orgénico rsspecto
s la silice pusde verierse considereblemente. Se observan efec-
tos substanciales en la estabilided y propiedsdes simileres de

le silice cusndo la bese de nitrdgeno se halla presente en
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centidad del 6% en peso aproximedamente de s{lice, Pueden em-
plearse ventajosamente cantidades mayores,'pero es preferible
limitar la cantided de base de nitrdzeno al 50% del peso de
silice, ya que por encims de esta contided se inicia la despo-
limerizacidn de la sflice hasta un grado indeseagble.

Para hacer los productos sdlidos a base de los soles,
se elimina el agua por cualguier método adecuado., Pueden emplear-
se la evsporacidn & presidn reducida, o temperatura elevada,

0 ung y otra. Otros métodos, tal como la extraccidn disolvente
pueden emplearse en ¢ssos particulsres,

Los productos de este invento, tanto en sc¢l como en
fcrma sélida, ee caracterizan por centener silice en forms de
perticulss fingles densas, de 15 a 130 milimicrss de didmetro,
y por contener, en asociacidn {ntime coh la silice, una bese
de nitrogeno organico tal como la gue se ha descrito antes.

T1 temafio de las perticules finsles de sflice puede determinar-
se a base de micrograios electrdnicos ¥y su densided comparando
medicicnes de tensidn superficiel especifica, calculsdes a base
de micrégrsfos electrdnicos, con extensiones superficigles es-
pecificas cslculades & base de adsorcidn de nitrégeno; de pré-
ferencia, les Ultimes no han de rebessr les primerss en mas del
%05 o, en teérminos més genersles, en més del 100%,

Los productos de este invento son utiles pera una am-
plie veriedsd de fines. En comparacidn con productos silkfceos
similsres que no contienen base de nitrdgeno orgénico, presen-
tan mejor estsbilided contre ls gelificacidn y la deteriora-
cidn, psrticuleimente en una amplia escsla de temperatura.
Tienen compatinilided mejorasds con los disolventes organicos
y compuestos teles como glcoholes, scetona y cetonss en general

0 matericles semejantes, Presentsn propiededes substancislmente
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mejoradess de formacidn de peliculss.

Los usos especifices para los cusles estan perticulsr-
mente bien sdeptados estos productos incluyen el tratemiento
de @éneros textiles y fibres textiles’p&ra mejorgr la resis-
tencis g desbarbarse,-como cogdyuvsntes pera lass cergs de eh-
cerar pisos a fin de mejorar le resistencia sl resbslamiento;
como ingrediente de pinturas y composiciones psra revestimien-
to; como carges de relleno en log plésticos y los elastémeros;
como sgentss para der cuerpo ch les grssas; en los adhesivos;
como vehfcules para insecticides y fungicidss; como producto
intermedio -en la preperscidn de fosforos pars fines eléctri-
cos; eh la preparacién de cstalizadores; y en preparaciones
en genersl en cue se necesits un estsbilizador facil de elimi-
nar,

Este invento se entenderé més facilmente a base de 1os
ejemplos ilustretivos que siguen.

EJENPLO 1.

Se agregd nidrbéxido amodnico de tetrsmetilo (10 partes)
a 350 partes de un sol de silice coloidsl que se hgbfa prepa--
rado por un procedimiento de estructurscién y posefa las pro-

piedades siguientes:

510, por ciento 28,2
Na . " 0,02
50, N L | 0,002
pii wooon 3449
Peso moleculer miliones 16,2
Viscosidad (25°C) centistokes 4,55
Densidad g/ml 1,19
Dn milimicras 16,0
Ds " 19,0

S mz/gramos 143



10.

= 16 =

~/6-956558 -

5, m“/gramos 181 )
Ds/DhI " 12 19
$./5y 0,79
significando:

Peso molecular = el valor ceterminsdo por mediciones de
dispersidn luminosa,
D, = diametro medio de les particulas basado en el
nimero y el dismetro de particules medidas en un micrdgrafo
electrdnico del sol,

DS = digdmetro medio de las particules besedo en esfe-
ras uniformes dotsdes de lg misma superficie medigq que lag es~

csle de perticulas medida en el microdgrafo electrodnico.

SN = extensidn superficial especifice determinada por
sdsercidn de nitrogeno.
Sc = extensidn superficiel especifica calculada a base

de Dg» el "diemetro medio de la extension superficial". El

velor S se calcule o bsse de le formule

2000
8
D./D, = une medida de la distribucidn del tamsiio de
perticulsas.
So/SN = une medida de la porosided de las particules
fineles,

E1 sol estabilizedo resictid congelaciones sucesives
a 1200 ¥y no presenté indicacién slguns de gelacidn al cebo de
tres meses de slmgcenamiento a 9500. Se concentrd tembién el
gol hesta que el contenido de 8102 hubo elcanzado el 504 y el
sol resultente se presento estable respecto a le congelacion
y 8l slmscenamiento. Concentredo tcdavie més, el gol depositd

une peliculs limpida y tenaz que se rvesquebrajo el ser secoda
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extensivamente, Bl productc secado, sin embergo, "se disclvio"

fdcilmente en agus pare dsr un sol siliceo estsble y limpico.
Tos coles silfceos estsbilizedos con este hidrdxido

de asmonio cueternsrio resulteron compstibles tento con la sce-

tons como con el alcohol y pudieron incorporegrse a soles de

ciertos materisles orgénicos teles como ls gelatine y el al-

conol polivinilico,

EJoMPLO 2

Se sgregbd morfolina (10 psrtes) al sol silfceo (350
perteg) descrito previamente en el Ejemplo 1, pasre ootener un
sol que resulto estable respecto & la conzelacidn a 12% y no

’ . . ! ! ' Q.. -
mostre indicacion de gelacion gl ser slmscensgdo g 95 C. Hete
sol posele también excelenie compaetivilided con compuestos or-
ganicos miscibles en agua.

EJEMPLC 3,

Otro ejemplo de este invento seria el sgregar metano-
lamins (10 partes) a un sol (400 partes) conteniendo particu-
les silice:s densas prepersdas medisnte un procedimiento de

estructuracion. Podr{a emplearse un sol csrscterizado por las

propiedades siguientes:

510, por ciento 50
Na ] 1t ’ 0’02
S0, L ' 0,002
Peso moleculer millones S4,2
Densigad grados Baumé 4 24,9
B 395
Dn milimicras 28,4
D, " 31,48
"’
S, m“/gramos 97
" f
S, 97

D,/D ‘ ' 1,12
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Los simbolos se han definido en el Ljemplo 1.

/
S¢/5y

Les propiedsdes de este col resultarian comparables
e las de loe soles de descritos en los Ejemplos 1 y 2.

5, Le invencidn, dentro de su esencialided, puede ser de-
sarrollede en otres formes de reslizacidn que difieran en de-
telle de la indicades a titulo de ejemplo, e las cuasles olcen-
zaré igualmente la proteccidn que se receba. Podrs, pues, rea-
lizarse con los medios y eparatocs mas adecuados, por gusdar

10. todo ello comprendido dentro del esp=iritu de laes reivindica-

ciones,

i ¥ OTA

Descrito el objeto de la invencidn se declara como
no precticedo nl divulgado en Espafia 1o comprendido en las

gsiguientes reivindicaciones:

15, 1. Procedimiento pare la obtencidn de scles silfceos,
gue comprende las etepas de hacer uns dispersidn acuosa de si~
lice en forma de perticulss finzles densas, de 15 a 130 mili-
micras de dismetro, y el mezclar intimamente con esta disper-
sion una base de nitrdgeno orgénico en la cual cada substituyen-

20; te orgaenico en el atomo de nitrdogeno no contiene ningin tomo

de carbono mis alejado del nitrogeno que 5 dtomos de carvoho
consecutiveos y el numerc total de atomos de cerbono enlazados
el nitrdgeno exclusivamente por medio de cerbono es g lo sumo
de 4 veces el nimero de grupos substituyentes.

25, 2. Procedimiento pers hacer soles siliceos, gue com-
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prende les etspes de hscer uns dispersidn ecuosa de silice en

torma de partliculss finsles densss, de 15 a 130 milimicras de
didmetro, y mezcler intimsmente con esta dispersidn una base
de nitrogenc orgsnico en le cual cada substituyente orgénico
en el 4tomo de nitrdgeno no contiene ningun étomos de carbono
nés alejado del nitrégeno que 5 dtomos de csrbono consecutivos
y el numero total de atomos de carbono enlazados al nitrdgeno
ezclusivemente por medio ¢e csrbono es a lo sumo de # weces el
nlimero de grupos substituyentes,vsiendo la proporcion de base
de nitrégeno del 6 al 50% del peso de la sflice y halldndose
el sol substencielmente libre de iones gue no seen los de la
base de nitrdzeno orgénico.

%, Procedimiento, pars hacer composiciones solidas
digpersebles en agus que comprende las atepas de hacer una dis-
persidn acuosa de silice en iorma de particulss rinsles densss,
de 15 g 130 milimicras de diametro, y el mezcler intimamente
con esta dispersidn una bsse de nitrdgeno orgénico en lg cual
cade substituyente orgénico en el aiomo .de nitrégeno no con-
tiene ningin £tomo de csrbono més alejadoAdel nitrbégeno que 5
dtomos de carbono consecutivos y el ndmero totsl de atomos de
cervono enlazados al nitrdgeno exclusivemente por medio de car-

bono es g 1o sumo de 4 veces el nlmero de grupos substituyen-

teg, y ¢l eliminer el agua de la mezcls hests que se solidifique.

Ly Procedimientc pars hacer composiciones sbélides dis-
persables en agua aue comprende les etapas el hacer una disper-
sidn acuosa de sflice cn forms de particules finales densas, de
15 a 1%0 milimicras de didmetro, y el mezclar intimsmente con
esta dispersién une bsse de nitrdgenc organico en la cusl cada
substituyente orgénico en el atomo de nitrdégeno no contiene nin-

gin stomo de csrbono mids alejado del nitrdgeno gue 5 dtomos de
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carbono ccnsecutivos y el nimerc total de atomos de carbono en-
laezados sl nitrégeno exclusivamente por medio de carbono es a
lo sumo de 4 veces el numero de grupos substituyentes, siendo
la proporcién de base de nitrdgeno del 6 al 505 del peso de

lg silice, y el eliminar agua de la mezcla hasta gue se soli-
difique astas.

5 Procedimiento para la obtencidn de soles siliceos
constituyendo uns composicidn sbélida, dispersible en agua, que
comprende silice compuesta de particules finales denéas, de 15
a 130 milimicras de diémetro, intimamente mezclads con una ba-
se de nitrdgeno orgénico en la cual cada substituyente orgéni-
co en el 4tomo e nitrdgeno no contiene ningin étomo de carbono
més alejado del nitrbdgeno que 5 dtomos consecutivos de carbono
y el nimero total de dtomos de carbono enlazados al nitrdgeno
exclusivaments por medio de carbono es a lo sumo de 4 veces el
ninero de grupos substituyentes,

6. Procedimiento seglin viene reivindicandose:zpara
obtsner un sol que comprende ung dispersidn acuosa de silice
compuesty de particulas finales densas, de 15 & 130 milimicras
de didmetro, intimamente mezclada con una base de nitrogeno
orgdhico en la cusgl czda substituyente orgénico en el atomo
de nitrdzeno no contisne ningin étomo de carbono mds alejado
del nitrégeno gue 5 atomos de carbono consecutivos y el nidmero
total de dtomos de carbono enlazados al nitrdgeno exclusivamen-
te mediente carbono es a lo sumo de 4 veces cl nlimero de gru-
pos substituyentes, hallandose el sol substancialmente libre
de iones que no sesn los de la base de nitrogeno organico,

I Procedimiento segua viene reivindicandose para
obtener une composicidn sdlida, dispersable en agua, que com-

prende silice compuesta de psrticules finales densas, de 15 a
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1%0 milimicres de didmetro, {ntimemente mezclada con una base de
nitrbgeno orgénico elegida en el grupo compuesto de eminss
orgénicas ¢ hidrdxidos amdnicos custernarios, en les cusles
csde substituyente orgdnico en el &tomo de nitrdgeno no con-
tiene ningﬁn étomo de corbono mds slsajado del nitrogeno que
5 stomos de cerbone consscutivos y el numero totel de dtomos
Ge cerbono enlazados sl nitrdgeno exclusivemente por medio de
carbono es & lo sumo de 4 veces el numero de grupos substituyen-
teé.

5. Procedimiento segin se.reivindica de 1 a & pars
logrsr un sol que comprends una dispersion ascuosa de silice
compuesta de perticulss finsles densas, de 15 a 130 milimi-
cras de didmetro, intimemente mezclade con una bese de nitrod-
geno organico, escogida en el grupo formado por las amings or-
génices y los hidrdéxidos smdnicos cuaternarios, en la cual ce-
de substituyente orgénico en el dtomo de nitrogeno no contiene
ningin 4tomo ¢e carbono mds alejado del nitrdgeno que 5 dtomos
de czrbono consecutivos y el numero totsl -de stomos de carbono
enlazados sl nitrégeno exciusivemente por medio de carbono es
a lo sumo de 4 veces el mimero de grupos substituyentes, hallan-

dose el sol substancialmente libre de iones que no sean los de

’ M ’ s
ls bese de nitrogeno orgédnico.

9. Procedimiento tal como se viene reivindicando pars
lograr una composicidn sélida, dispersavble en agua, gque compren-
de silice compuesta de part{culss finales densas, de 15 g 130
milimicrss de didmetro, intimemente mezcladas con une base de
nitrogeno orgsnico, escogida en el grupo formado por las aminss
orgénices v los hidrdxidos amdnicos cuaternsrios, ea ls cual
cada substituyente organico en el étomo de nitrdgeno no contiens
ningin stomo de carbono mis sepersdo del nitrdgeno que 5 dtomos

de carbono consecutivos y el nimero totsl de stomos de &arbono
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onlezados sl nitrodgeno excilusivamente por medio de cserbono es

a lo sumo de 4 veces el hﬁmero de grupos substituyentes, sien-
do la proporcidn de base de nitrogeno de 6 & 505 del peso de
1a s{lice.

10,  Procedimiento segun se viene reivindicando psra
ls obtencidn de un sol que comprende unas dispersidn acuosa de
silice compueste de perticulas finesles densas, de 15 a 130 mi-
limicres de diametro, {ntimemente mezclada con una base de
nitrbgeno prgénico, escogide en el grupo formedo por las ami-
nas orgénicas y los hidroxidos emdnicos cuaternarios, en la
cusl cads substituyente organico en el stomo de nitrdégeno no
contiene ninglin atomo de caerbono més slejado del nitrdgenc que
5 dtomos de carbono consecutivos y el nimero toial de étomos
de carbono enlazados ah nitrdégeno exclusivemente por medio de
csrbono es a lo sumo de 4 veces el nimeroc de grupos substituyen-
tes, siendo la proporcidn de base de nitrdgeno del & al 50% del
peso de la s{lice y halldndose el sol substancialmente libre
de iones que no sesn los de la base de nitrdgeno orgdnico.

11, - Procedimiento segin las anteriores reivindica-

ciones, por el que se obtiene un sol que comprende una disper-

sidén scuose de silice compuesta de particulas finales densas,

de 15 & 130 milimicres de diametro, {ntimemente mezclada con une
base de amonio cuaternsrio orgdnico en ls cual cads substituyen-
te orgénico en ¢l dtomo de nitrdgeno no contiene ningin étomo
de cerbono més slejado del nitrdgeno que 5 stomos de carbono
consecutivos y el nimero total de &tomos de carbono enlazados
al nitrdgeno exclusivagmente por medio de carbono es a lo sumo
de 4 veces el numero de grupos substituyentes.

12. Procedimiento tel como se reivindica que compren-

de un sol que a base de unas dispersidn scucsa de silice com-
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puesta de particulas fingles densas, de 15 g 130 milimicras de

didmetro, intimamente mezclada con hidroxido amdnico de tetra-
metilo, halldndose el sol substancialmente libre de iones gque
no seen los del hidrdéxido ambnico de tetrametilo.

13, Procedimiento segin les anteriores reivindica-
ciones sn el que se logra un sol que comprende una dispersidn
acuosa de silice compuesta de perticulss finales densas, de
15 2 130 milimicres de dismetro, intimamente mezclsds con eti-
lemina, hsllandose el sol substencielmente libre de iones que
no seen los de ls etilamina.

14, Procedimiento segln se viene reivindicando psra
la obtencidn de un sol, que comprende una dispersidn acuosa de
silice compuesta de psrticulss finsles densas, de 15 a 130 mi-
limicres de dismetro, {ntimamente mezclada con trietanolemina,
hallindose el sol substancielmente libre de ionss que no sean
los de le trietsnolamins. |

15.  Procedimiento segun las reivindicaciones 1 g 14
en el que se obtiene un sol, que comprendé una dispersidn acuosa
de silice compussta de perticules finales densas, de 15 a 130
milimicras de didmetro, intimsnente mezclsda con morfolins, ha-
1léndose el sol substancislmente libre de iones gque ho segn los
de lz morfolina,

16, Procedimiento para ls obtencidn de soles siliceos.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
gque consta de veintitrés hojas foliadas y escritas s maquina
por ung sole cara.

liadrid, a 16 ds Margo de 1960.

HOUGHTON HISPANIA, S.A.

D. a.
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