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"Procedimiento para la obtencidn de deido

gilfeico de grano fino".
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olivitunts.  VEB TARBENFABRIK WOLFEN, entidad alemana, residente en
Wolfen (Kr.Bitterfeld), Alemania.

La invencidn se refiere a un procedimiento
ara la obtencidn de dcidossilicicos de granulado fino
con peso eparente muy reducido, Que con hidrocarburos

v otros liquidos orgdnicos den soluciones coloidales

5. trangparentes.
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Los dcidos silicicos de granulacidn fina se
enplean en la industria de las pinturas y lacas como
esgpesador, como antisedimentador para colores de pigmen=-
tos, como matizador para la produccidn de lacas con

5 brillo sedoso y para la tixotropizacidn de lacas a
aplicar por proyeccién. Para estas finalidades es, en
la mayoria de los casos, necesario el empleo de dcidos
silfcicos que se disuelvan coloidalmente en las materias
primas de las laces y den unas gelatinas transparentes

10 rara evitar enturviamientos y velos indeseados en las
pelfculas de las lacas., Para estas finalidades son
especialmente adecuados los deidos silicicos que se
obtienen por hidrdlisis de fases de vapor o por la
combustidén de compuestos silicicos voldtiles, prefe-~

15. rentemente tetracloruro de silicio. Estos productos se
emplean ademds como rellenocs reforzadores claros eﬁ
la industria de la goma, especialmente para la fabrica~
cibn de olaées de goma transparentes, en la industria
de los aglutinantes, en lé fabricacidn de los materiales

20, gintéticos ¥y en muchos otros ramos industriales.

Se conocen numerosos procedimientos para la
obtencidn de dcidos silicicos de gramulacidn fina, En
la mayoria de los casos se precipita el dcido silicico
bajo determinadas condiciones de ensayo y bajo el empleo

25, de distintos 1fquidos de precipitacidn de soluciones
de silicato, después se lava hasta librar del electrolito,
g6 geca y se moltura.

De esta manera se obtienen dcidos silicicos
de granulacidn fina, preferentemente en forma de tizas

30.. Que muestran un peso aparente relativamente alto y no se



disuelven o golo parcialmente en forma coloidal en
determinados disolventes orgdnicos. Por egta razdn ge
limita fuertemente el margen de empleo de tales produc—
tos. Lo mismo sucede con los dcidos silfcicos que se

5 obtienen por el secado de uma precipitacidbn de dcido
silfcico gelatinoso fimamente distribufdo. Aundue los
mencionadog productos no se obtienen en forma de tiza
ge provoca durante el secado, debido a uma reaccién de
condengacibn entre las particulas primarias, una amplia~

10, cibn indeseada de las particulas.

Acidos silicicos excelentemente adecuados
rara todas las finalidades se obtienen por combustidbn
0 hidrblisis de fases de vapor de compuestos silicicos
voldtiles, preferentemente tetracloruro de silicio.

15, Este procedimiento estd, sin embargo, ligado con la
solucidn de complicados problemas en relaciédn con los
aparatos y la corrosién., Los productos de partida, tal
como el tetraclorurqﬁe gilicio son relativamente caros
e implican un nivel de gastos de fabricacidn muy éonsi-

20. derable,
. Ia presente invencidn se refiere a la obten-
cidn de un dcido silicico en sus propiedades equivalente
a log dcidos silicicos de combustidn, empleando el
canino de los dcidos silicicos de precipitacién que se
254 obtienen nmds baratos y en forma mds sencilla.

Se ha descubierto ahora, dque se pueden obte~
ner dcidos silicicos dégranulacién fina, altamente
dispersables con peso aparente de aprox. 40-50 g/l
con solubilidad simultdnea de los producios en deter-

30, minados disolventes orgdnicos, por ejemplo hidrocarburos,
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si primeramente, v en forma conocida, se produce,

pediante el flujo de dcido sulfdrico diluido a um
solucidn de sgilicato a temperaturas mas elevadas, un
hidrogel de dcido silicico en forma gelatinosa, el
producto se lava para librarla del electrolito y entonces
se desplaza el agua intermicelar de la precipitacidn
gelatinosa total o parcialmente con un disolvente
organico soluble en agua y después en forma conocida

se seca el rroducto.

Lios hidrogeles de dacido silicico en forma
gelatinosa de gramulacidén fina se obtienen en forma
conocida. Por ejemplo se vierte, agitando fuertemente,

a una solucidn de silicato del peso especifico 1,101
(N320:8102 = 1 : 3,35) previamente calentada a 80¢

deido sulfirico del peso especifico 1,032 hagta que

1a mezcla de reaccidn se enturbie. Se interrumpe
entonces el flujo del 4cido sulfurico y se sigue agitan—
do hasta que empiece a separarse el dcido silfcico en
forma gelatinosa. Se continua la adicidn de H,80,

lasta que se alcance un valor pH de 3,0, &1 preducto

de precipitacidn gelatinoso se lava ahora hasta estar
libre de electrolito y por aspiracidn se libra todo lo
posible del agua. DLa sustitucidn del agua por disol=—
ventes orgdnicos solubles en agua, proferentemente deido
acédtico glacial o metanol, se puede efectuar medizante
suspensién de la precipitacidén de dcido silicico gela=
tinogo, librado por aspiracidn de toda el agua posible,
en el correspondiente disolvente orgdnico soluble en
agua y volvizndo a filtrar. En caso dado se repite este

proceso durante varias veces. Tambiédn es posible aspirar
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el disolvente & través del dcido silicico de precipitacidn
gelatinosa, hasta bhaber logrado el grade de deshidratacidn
deseado. Los productor de precipitacidn nel tratados se
secan generalmente a temperaturas de 100 - 1508C,

Para deshidratar se pueden emplzar sambién
mezclas de distintos liguidos orgdhicos solubles en
agua, por ejemplo ume soluacidn de 50 5 de deido acdtico
zlacial y 50 % de metanol.

Las soluciones dilufdas obtenidas de los dis~
tintos disolventes en agua se pueden volver a concentrar
mediante procedimientos conocidos, tal como destilacidn
y volver a emplear los disolventes. Ko es necesario
que lLos disolventes orgdnicos se empleen libres de
agua. Por lo general es suficiente una concentracién
de 90 = 95 Hh,

Después de secar se obtienen 4cidos silfcicos
de granulacidn fina qQue en sus propiledades corresponden
a los productos obtenidos por combustidn o hidrdlisgis

de fases de vapor de compuestos de silicio voldtiles.

1 peso aparente se encuentra entre 40 y 70 g/l. La

capacidad déahsoroién de agua y aceite segun Coleman
y Gradner es de 500 - 650 %, El tamafio de las particulas
se encuentra entre 5 y 30 QW”' Los productos se disuel-
ven cololdalmente en determinados liquidos orgdnicos,
por ejemplo hidrocarburos y dan ungs zelatinas transpa-
renteg.

Se ha descubierto ademds que también se
pueden obtener deidee silfcicos de granulacidn fina,
que en sus propiedades no se diferencian nmucho de los

deidos silicicos de combustidn, si la precipitacidn de




deido gilicico gelatinosa primeramente se seca dsspués

del asgpirado, hasta un countenido de agua restante de un

50 5 despuds se sustituye el agua restanie parcial o

totalmente por disolventes orgdnicos solubles en agua
5. ¥ S8 gec8.

Adepds, después de haber sustitufdo el agua
de los hidrogeles de 4cido silicico gelatinoso de fina
granulacidén por disolventes orgdnicos solubles en agua,
estos Ultimos se pueden cambiar total o parcialmente

10, por liguidos orgdnicos insolubles en agua y entonces
gecars

Bl agua de los hidrogeles de dcido silicico
gelatinogo de fina granulacidn se puede retirar tambidn
agregando a los productos, ampliamente librados por

15, agpiracidn de agua, la cantidad de anhidrido de dcido
acético necesaria para la reaccidn totai 0 parcial del

agua aun existente segin la ecuacién

COOH

~ 8
(LH3CO)20 + H20 — 2vH3

y transcurrida la reaccidn, en caso dado después de
20, calentamiento, se aspira y se sgeca.
LJLMELO 1.
A una cantidad determinada de solucién de e
silicato del peso especifico 1,101 (Na20 : 810, = 1 3 1,35); ff;
ge agrega un volumen igual de un deido sulfiérico diluido L
35, del peso especifico 1,032, Ambas soluciones deberdn
| tener una temperatura de 80 - 902, Ia adicidn del dcido

sulfirico se efectda de manera que primeramente se deje
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fluir agitando fuertemente tanto dcido sulfirico hasia
gue la solucidn de silicato empiece a enturbiarse. Se
interrumpe entonces el flujo de dcido sulfirico hasta
que el dcido silicicéempiece a separarse en forma gela-
tinosa. Se vierte entonces mds 4cido sulfirico hasta
obtensr un valor pH de aprox. 3. Después de sedimentar
la precipitacién de hidrogel del dcido silicico se
separa la parte de gramulacidn mds fina superior de

las parte mds gruesa, que se encuentra en el fondo.
Anmbag partes se aspiran por geparado y se lavan hasta
librar del electrolito., La torta de filtracidn se
suspende en?gual volumen de 4cido acético glacial o
metanol, despues de 2 horas se agbira y entonces se
geca a 1202C. E1l deido silicico secado se puede tri-
turar fdcilmente a un polvo. La deshidratacidn con
dcido aedtico glacial o metanol se puede repetir varias
veces antes de secar, con objeto de lograr una mejora
de las propiedades del dcido silfcico obtenido.

in la siguiente tabla se indican los pesos
aparentes de los dcidos silicicos obtenidos de esta
manera para una deshidratacidn de una hasta tres veces
de las fracciones de precipitacidn con dcido acético
¥ metanol,

La capacidad de absorcidn de agua y aceite
segs Coleman y Gardner se encuentra en todos los dcidos
gilfcicos entre 500 y 650 %. Los didmetros de las
rarticulas determinados electromicroscdpicamente

ascienden a 5 - 30 mu .
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Pegsos aparentes

Acido acético glacial - Metanol

Parte basta Parte fina fina

e, Etapa de deshidratacidn 85 g/1 50 g/1 65 g/1

oe, Btapa de deshidratacidn 75 g/l 40 g/1 50 g/1

38

56

10,

15.-

20,

ggtapa de deshidratacién 70 g/l 40 g/1 45 g/1

EJEMPLO 2.

La fraccidn fina del hidrogel de 4cido silicico
gelatinoso acuosa, obtenida segin el ejemplo 1, se
aspira y se lava para librar del electrolito. Después
de retirar en ®do lo posible el agua mediante agpira-
cidn de la torta de filtracibn, Que contiene aprox.

10 - 15 % de materia sélida, se suspende en tanto
anhidrido de 4cido acético, de manera que sea suficiente
para ligar toda el agua bajo formacidn de deido acético.
Calentando se inicia la reaccidn. Después de haberse
reaccionado toda el agua se aspira y se seca. Ll deido

silfcico secado se puede triturar fédcilmente a un polvo

‘con un peso aparente de 40 g/l.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleze
del invento, asi como la manera de realizarlo en
la prdctica debe hacerse constar que las digposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental, siendo lo Que congtituye la

esencia del referido invento y por lo que se solicita
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para la obtencidn de dcido silicico de grano fino";

caracterizdndose por lo siguiente:.

¢,- Procedimiento para la obtencidn de
dcido gilicico de grano fino, coloidalmente soluble
en un gran ndmero de liguidos orgdnicos, de peso
aparente muy bajo, caracterizado porgue la precipita-
cién de hidrogel de deido silicico gelatinosa, de
granuiacién fina, obtenida segin procedimientos
conocidos dejando fluir deido sulfirico en solucidn
de silicato a temperatura mds elevada, se trata con
disolventes orgdnicos solubles en agua, por ejemplo
dcido acético glacial o metanol, hasta retirar parcial
0 totalmente al agua, despuds se aspira, se seca la
torta de filtrado y se tritura el deido silicico.

22 ,~ Procedimiento para la obtencidn de
dcido silicico de grano fino, segin lo especificado
en la reivindicacidn 12, caracterizado porque el
agua contenida en el hidrogel del deido silfcico
éelatinoso, de granulacién fina, se reacciona parcial
o totalmente con anhidrido de dcido acético, se aspira
la mayor parte posible del liquido, se seca la torta
de filtrado y el deido silfcico se tritura.

32,- Procedimiento para la obtencidn de
dcido silfcico de grano fino, segin lo especificado
en la reivindioacién'15, caracterizado porque para
retirar el agua de los hidrogeles de dcido silicico
gelatinosos, de gramilacién fina, se emplean mezclas

de distintos disolventes orgdnicos solubles en agud.
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492 ,- Procedimiento para la obbencidn de decido

silfcico de gran flno, tal y 7 omo Gueda sustancialmente

descrito en la pregente nemorig
\

escritas a mdauima ‘Ror una solla cara.

due consta de diez hojas

VEB FARBUMEXSRIE WOLFEN,

RO Y MODET
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