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IMEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn, realizada con éxito en el extran-
jero se refiere a procedimiento pare producir un sol siliceo
estable.

Més concretamente la invencidén se refiere a nuevos so-

5. les silices y a métodos para fabricarlos. Mds particularmente
el invento se refiere a soles que son estables incluso cuando
se concentran a més del 35% de Si0,, a causa del hecho de que
contienen particulas siliceas amorfas que son densas, nho aglo-
meradas, esféricas y de 10 a 130 milimicras de didmetro, y por

10. el hecho de que estédn sustancialmente exentas de sales y contie-
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nen suficiente hidrdxido alcalinometdlico para dar una relacidn
molar sflicesdlcali de 130:1 a 500:1. Este invento se dirige a-
deméds a procedimientos para producir soles en los cuales una
cantidad de hidrdéxido alcalinometdlico suficiente para dar la
relacidn silice:dlcali deseada se agrega & un sol que contiene
part{culas amorfas gue son densas, no aglomeradas, esfericas
vy de 10 a 130 milimicras de didmetro, sol gue estd sustancial-
mente exento de electrdlitos.

En la solicitud n? de Serie 65,536, presentada en 15
de Diciembre de 1948, por Bechtold y Snyder, y admitida como
patente n2 2,574,902 en 13 de Noviembre de 1951, se ha demos=-
trado que pueden hacerse soles siliceos que son estables contra
la gelacidn, calentando por encima de 60°C un sol acuoso de
part{culas de sf{lice de menos 10 milimicras de didmetro, para
formar una preparacidén, agregando & dicha preparacidén un sol
de silice que contiene part{culas menores de 10 milimicras de
didmetro y prosiguiendo la adicidn y el calentamiento hasta que
se hayan agregado a la preparacién cinco veces, por lo menos,
tanta sf{lice como se hallaba originalmente presente. Los soles
as{ formados se caracterizan por tener una relacidén sf{lice:8l-
cali de 6231 a 130:1 y por ser estables contra la gelacibén du-
rante perfodos extehsos. Los soles estan restringidos en su
utilidad por el hecho de que no Son muy compatibles con los 1li-
quidos organicos solubles en agua tales como los alcoholes y
las cetonas, y por el hecho tembién de que cuando lcs soles se
congelan, la silice se precipita en forma que no es fécil de
volver a dispersar.

En la solicitud n? de Serie 97.090, presentada el 3 de
Junio de 1949 por wolter, actualmente abandonada, se demuestra

que un sol tal como se ha descrito por Bechtold y Snyder puede
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desionizarse sometiendo el sol a contacto sucesivo con un cam-
biador de cationes y un cambiador de amiones, El sol es rela-
tivemente inestable despues de purificacion completa por este
método, particularmente a concentraciones elevadas - o sea
& concentraciones superiores al 30% aproximadamente de 510,.
solicitud n? de Serie 138,933, presentada en 15 de Enero de
1950 por Woiter, el sol puede estebilizarse agregando una ba-~
se de nitrégeno tal como una amina organica o un hidroxido
amdénico cuaternario. Para algunos usos la presencia de peque-
fias cantidades de tales bases es ventajosa, como por ejemplo
cuando se desea una base voldtil; para otros usos del sol,
sin embargo, la presencia de una base de nitrdégeno puede no
ser deseable, y en estas situaciones no se ha conocido hasta
ehora ningin métodopara estabilizar un sol desionizado. Ademéds,
cuando se intenta concentrar soles estabilizados con un base
de nitrdégeno volétil, los soles gelifican con bastabe rapidez
cuando se elimina la base volatil.

Un objeto de este invento es proporcionar soles sili-
ceos acuosos que sean competibles con liquidos organicos acuo-
solubles. Otro objeto es proporcionar soles siliceos acuosos
que, después de congelar en presencia de un alcohol u otro
1iquido orgénico, sean faciles de volver & dispersar. Otro
objeto es proporcionar soles siliceos en los cuales la estabi-
lidad con la gelificacidn se logra sin necesidad de la presen-
cia de una base de nitrdgeno. Otro objeto es proporcionar so-
les cilfceos que estén estabilizados con una base de un metal
alcalino, siendo la relacion de silfce a metal alcelino en la
gama de 132:1 a 500:1, y que contenga mas del 30% de $10,. Otro
objeto es proporcionar procedimientos para producir tales soles.

Los objetos anteriores y los que con ellos se relacio-
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nan se llevan a cabo, segun el invento que aqui se expone por
medio de nuevos moles que contiene particulas siliceas amor-
fas que son densas, no aglomeradas, esféricas y de un diame-
tro de 10 a 130 milimicras, estando los soles sustancialmente
exentos de sales y conteniendo suficientes hidrdxido alcalino-
metilico pare dar una relacidn molar silice:alcali de 1%0:1
a 500:1, y se llevan a cabo ademas por procedimientos para
producir dichos soles en los gue una centidad de hidréxido
alcalinometélico suficiente para dar la relacidn silice:dleali
deseada se agrega & un sol que contiene particulas silfceas
amorfas que son densas, no aglomeradas, esfericas y de 10 a
130 milimicras de didmetro, estando el sol sustancialmente
exento de electrdlitos.,

Las particulas silfceas de un sol de este invento son
amorfas y no dan muestra de cristalinidad al determinarlo por
los metddos convencionales de difraccion con los rayos X. El
que las partficulas son densas se demuestra midiendo su drea
superficial en un micréfono electronico y comparando este va-
lor con el 4rea superficial determinada por adsorcidén de ni-
trdogeno, siendo la coincidencia bastante estrecha una indica- -
cidén de que las particulas estan sustancialmente exentas de
poros penetrables por el nitrdgeno. La naturaleza no aglome-
rada de las particulas siliceas se demuestra por el hecho de
gue los soles tienen una viscosidad relativa de 1,15 a 1,55
medida & 10% de 810, y & pH 10; las particulas aglomeradas
darfan una viscosidad relativa mayor. E1l caracter esferico
de las particulas y su tamaiio medio es observable por medio
del microscédpioc electrdnico. Un sol diluido, gue contenga 0,25%
de SiO2 en peso, puede, por ejemplo, Secarse y prepararse pa-

ra observacion de la manera ordinaria y por medio del micrdéfo-
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no electronico se observard que las particulas son esféricas
¥y no aglomeradas, teniendo las partfculas definitivas indivi-
duales un tamafo medio de 10 a 130 milimicras.

La naturaleza exenta de sales de los soles estd indi-
cada por el hecho de que tienen una conductancia especifica

inferior a

(194%92 + 30) x 10=> mho/cm.,

en cuya actuacion R es la relacidén molar de Sioazéxido de me-
tal alecalino, determindndose la conductancia, a 28°C y 10%

en pesc de 8102, con métodos convencionales. La relacidn mo-
lar de 510, a 6xido de metal alcalino en los soles es de 130:1
a 500:1, segin se determina por procedimientos analiticos or-
dinarios como la titulacidén con dcido.

En los procedimientos de este invento se prepara pri-
meramente un sol siliceo que contiene partfculas silfceas den-
sas y no aglomeradas, dotadas de un diemetro medio de 10 a 130
milimicras, segﬁn se observa con el microscdpico electrdnico,
teniendo el sol una viscosidad relativa, segun medicidén a 10%
de Si0, y pH 10,0, de 1,15 a 155 y una conductancia especifica
inferior a 4 X 10~ nho/cm a 28°C y 10% de Si0,. 4 este sol
se agrega luego un hidrdxido alcalinometdlico tal como el hi-
dréxido s5dico, el hidréxido potdsico o al hidroxido 1{tico.

La cantidad de hidréxido agregada es suficiente para dar una
relacidn molar sf{lice:déxido alcalino de 130:1 a 500:1 en el sol,

Se ha descubierto gque los soles silfceos acuosos produ-
cidos tal como se acaba de describir son estables contra la
gelacidn. A temperaturas ordinarias de almacenamiento son es-

tables indefinidamente, e incluso a temperaturas de 95°¢ son
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estables por periodos extensos. Tienen compatibilidad mejorada
respecto a los alconoles tales como el etanocl, el isopropanol
y el etilenglicol, cetonas tales como la acetena, éteres tales
como el butil Carbitol, aminas tales como la etanolamina, y
otros lfquidos orgdnicos. Los soles que contienen una propor-
cidn relativamente pequefia de un liquido orgdnico tal como un
alcohol, son resistentes a la congelacidn a bajas temperaturas,
pero incluso si los soles estdn congelados, la silice es fécil-
mente dispersible en el medio liquido después de la descongela-
cidn.

Los goles acuosos pueden concentrarse a un contenido
de sflice muy elevado simplemente eliminando el agua por ebu-
1licién. Pueden prepararse féacilmente soles estables contra
la gelacibn por perfodos de tiempo extensos, con un contenido
de silice en proporcidén de hasta el 50% en peso o mas. Estos
soles concentrados tienen una viscosidad sorprendentemente ba=-
ja y cuando las particulas estdn en la gama de los tamafios mds
pequeiios, la turbidez puede no ser mayor de una debil opales-
cencia. En comparacidn con los soles siliceos que se disponia
hasta ahora a concentracidn elevada, log goles de este inven-
to tienen caracteristicas mejoradas para la formacidn de peli-

culas.

PROPIEDADES DEL SO0L TRATADO

Los soles siliceos acuosos gque se someten a tratamien-
to en conformidad con un procedimiento de este invento tienen
ciertas propiedades fisicas y quimicas bien difinidas. Estas
propiedades se definen en términos del tamafio, forma y densi-
dad de las particulas siliceas y su carencia de aglomeracion,
ademds de la viscosidad relativa y la conductancia especifica

de los soles, segin se describird ampliamente a continuacidn.
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4 fin de ser util para un procedimiento de este inven-
to, un sol debe contener silfce en forma de particulas densas,
no aglomeradas y dotadas de un didmetro medio de 10 a 130 mi-
limicras. En una modalidad preferida de este invento, el ta-
mailo medio de las particulas estd en la gama de 13 a 60 mili-
micras, y en una modalidad especi{fica que da resultados espe-
cialmente ventajosos, el tamafio medio de las particulas es de
15 a 30.

El tamafio de las paiticulas silficeas y el hecho de si
estan o no aglomeradas, o sea si son sustancialmente discretas,
puede observar directamente por medio de un microscépio elec-
trénico., Como el l{mite de resolucidn del microscdpio electro-
nicomse encuentra muy por debajo del limite de 10 milimicras
de las partfalas, no existe dificuktad en cercionarse de si
estan presentes particulas de la gama deseada. Por otra parte,
los soles preparados seguin muchos métodos convencionales no
contienen sustancialmente partfculas de la gema de tamafio de-
seado, sind agregados de particulas definitivas mucho menores,
y tales agregados no deben confundirse con las particulas dis=-
cretas a gue se hace referehcia aqui. De ordinario, cuando
existe una proporeidn sustancial de agregados de tales parti-
culas de tamafioinferior, la visgcosidad relativa es demasiado
alta y la falta de adecuabilidad serd entoneces indicada por la
determinacidn de la viscosidad relativa a que se hace referen-
cia mds adelante.

Al determinar el tamafio de las particulas siliceas me-
diante el microscdpio electrdnico, se efectia clerta densifi-
cacidn en la preparacidén de la muestra. Esto se reduce al mi-
nimo secando la muestra & temperatura ambiente, al vacio. As{
la limitacion de 10 a 130 milimicras en el tamafio de las parti-

culas a que se hace referencia en la descripcion de este inven-
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to es el tamaflo de particulas que se observa en un microscépio
electrdénico sobre una muestra que contenga originalmente 0,25%
de Si0, en agua y se seque a 25°¢ en vacio. E1 método de con-

tar y medir partfculas ha sido descrito por Schaeffer y cola-

boradores en Journ, Phys. and Colloid Chem., 54, pdzinas 227~

239 (Febrero 1950).

La uniformidad de tamafio de las particulas siliceas
en un sol puede determinarse por medicidn y contaje directos
en un micrdgrafo electrdénico preparado como antes se ha des-
crito. En un producto de soles particular y preferido de este
invento, las particulas siliceas son relativamente uniformes
en tamafio, y como la uniformidad de tamafio de las particulas
no cambia sustencialemente durante el curso de un procedimien-
to de este invento, es necesario al hacer este producto partir
de un sol de particulas relativamente uniformes. La uniformi-
dad debe ser tal gue al menos el 80% de las partfculas tengan
un didmetro medio de 0,5 a 1,7 veces el didmetro medio aritmé-
trico de las particulas, segun determinacidén con micrografos
electronicos. Si, por ejemplo, el didmetro de la particula me-
dia es de 60 milimicras, 80% de la masa de silice presente se
hallard en forma de particulas que tendrdn diametros en la
gama de 30 a 102 milimicras.

La forma de las particulas siliceas de un sol que ha
de tratarse debe ser sustancialmente esferica al observarla
con un micrégrafo electronico. Asimismo, si las particulas son
sustancialmente esféricas, el sol se conformara con la relacidn
de viscosidad de Einstein para las particulas esfdroides. La
presencia de una prolongacidn indebida de formas en varillas
u otras formas no esferoides de particulas, hard que la visco-

sidad relativa sea mayor que el maximo permisible.
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La densidad de las particulas siliceas presentes pue-
de determinarse comparando su area superficial, calculada a ba-
se de micrdgrafos electrdnicos, con las Areas superficiales
determinadas por adsorcidén de nitrégeno. En un micrdgrafo elec-
trdnico adecuadamente preparado es posible medir los diametros
de las partficulas y a base de esta medicidn puede calcularse
el drea superficial especifica, o sea el area superficial por
gremo de silice, asumiendo que las partficulas son sustancial-
mente esfericas y que las esféras tienen une superficie inter-
na lisa. Independiente, puede determinarse el area superficial
espec{fica por la adsorcidén de nitrdgeno. Tal método se des-
cribe en Mmun nuevo método para medir las 4reas superficiales
de materias finamente divididos y para determinar el tamafio
de las partf{culas® por P.H. Emmett en "Compendio de Nuevos He-
todos para la determinacidn del tamafio de las particulas en
la gama subtamizalm", en la Asamblea de Primavera en Washington
de la A.S.T.M. en 4 de Marzo de 1941.

Cuando se evapora un sol hasta sequedad para determi-
nar en las particulas contenidas en é1 la adsorcidn de nitré-
geno, es importante el pH, porgue si el sol se evapora en la
gama del pH bdsico, la adsorcidén aparente de nitrdégeno sera
notablemente inferior que en las partfculas de un sol evapora-
do en la gama del pH 4cido de, por ejemplo, 3 a 5. En consecuen-
cia, al preparar la silice para determinaciones del drea super-
ficial, debe ajustarse primeramente el sol & un pH de 3,5 apo-
ximadanmente y debe dejarse evaporar el agua & una temperatura
de 100°C o menos.

Si el area superficial espec{fica determinada por adsor-
cidn de nitrdgeno no es mayor sustancialmente, por ejemplo no
es mayor del 25%, que el area superficial especifica calculada

a base de micrografos electrdnicos, las particules son densas
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¥y el sol es adecuado para usar en un procedimiento de este in-
vento, Si las pertfculas siliceas son porosas, seran penetra-
das por el nitrégeno y la adsorcidn de nitrégeno serd relati-
vamente elevada y, en consecuencia, el area superficicl espe-
cifica por adsorcion de nitrdgeno serd también elevada de lo
que cabria esperar a base de la observacién directa de las par-
t{culas por medio del microscdpio electrdénico. Por otra parte,
si el drea superficial especifica por adsorcidn de nitrdgeno
no es su.btancialmente mayor que la calculada a base de micro-
grafos electrénicos, las partf{culas son lo que aparentan ser
en los micrdgrafos, es decir, esferas sustancialmente lisas,
no aglomeradas y no porosas. Bn muchas de las determinaciones
sobre soles de este invento, la superficie especifica para ad-
soreidn de nitrdgeno es un 25% mayor que la superficie especi-
fica por calculo a base de micrdgrafos electronicos, en que

le definicidn de los micrdgrafos es nutido y las particules

no estén manifiestamente juntas.

La viscosided relative se refiere a la relacidn de la
viscosidad de una solucidn respecto a la viscosidad del disol-
vente. En el caso presente la solucidn es el sol siliceo y el
disolvente es el agua que puede contener optativamente como
1{quido 8rganico. La viscosidad se mide a 25°C en un 80l que
tenga un pH de 10 y contenga 10% de Si02 en peso. Un sol que
esté libre de electrdlitos debe ajustarse a pH 10 por medio
de la adicidn de hidréxido sbdico a fin de efectuar esta medi-
cidn. Un sol que contenga menos del 10% de 510, puede concen-
trarse hasta el 10% por evaporacidén en vacio del agua a tem-
peratura ambiente y un sol mas concentrado puede volverse a
diluir al 10% con agua para los efectos de medicidn.,

Las mediciones de la viscosidad empleadas al determinar
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la viscosidad relativa pueden efectuarse éégﬁh los métodos
convencicnales, con tal de que sean aptos de dar precisidn
adecuada. Las mediciones hechag con une pipeta capilar, por
ejemplo, en condiciones de temperatura apropiadamente control
ladas, son adecuadas para este fin.

La viscosidad relativa de un sol tratado conforme a
un procedimiento de este invento, debe ser de 1,15 a 1,55 me~
dida a 10% de 8105+ Los soles que btienen viscosidad contiene
la sflice en forma de polimeros de peso molecular bajo que
son susceptible de ulterior polimerizacidn durante el eurso
del proceso o mas tarde, con gelacion consecutiva. Los soles
que tienen una viscosidad relativa mayor de 1,55, por otra
parte, contienen particulas de gel silfceo o particulas no
esferoidales que dificultan la concentracién de los soles a
contenidos elevados de silice.

Cuando el producto de soles que ha de producirse por
un procecdimiento de este invento ha de contener mds del 40%
aproximadamente de SiO2 en peso y tener una estabilidad maxi-
ma contra gelacidn, se prefiera que la viscosidad relstiva del
sol al que se agrega dlcali se halle en la gama de 1,15 a 1,30
medida a 10% de 5102, porque en estas circunstanclas es parti-
cularmente deseable evitar la presencia de part{culas geloi-
deas 0 no esferoidales.

El contenido idénico de un sol que ha de tratarse con-
forme & este invento, debe ser completamente bajo. Idealmente,
el contenido idénico deberfa de ser de vestigios solamente de
cationes o de aniones, pero en la prdctica pueden tolerarse
cantidades algo mayores , segun se describe mis abajo.

La conductancia especifica de un sol silfceo que ha

de traterse de acuerdo con este invento puede determinarse
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de acuerdo con practicas convencionales, tales como la descri-
te por Glasstone, en wlanuel de Quimica Fisica), pdgina 874
vy sigulentes. La conductancia especifica se mide a 28°C en
un sol que contenga 10% en peso de silice expresada como 5102.
Los soles mas concentrados pueden diluirse con agua destilada
para su medicidn. La conductividad especifica de un sol adecua-
do no debe exceder eproximedamente de 4 x 10_4 mho /cm.,

Cuando se desea que el producto final de soles que ha
de elaborarse conforme & este invento contanga mas del 40% a-
proximadamente de SiO2 en peso y tenga no obstante la mdxima
estabilidad, se prefiere gque el sol que se agrega dlcali tenga
una conductividad especifica considerablemente menor de
4 x 10" mho/em, medida & 10% de S10,, y qud no exceda de
1 x 10=% mho/cm aproximadamente. Si se desea concentrar el pro-
ducto final a més de un 45% de 510,, la conductancia especifi-
ca no debe exceder de 6 x 10™7 mho/cm aproximadamente.

Habiendo asi establecido los criterics por los cuales
puede juzgarse un sol edecuado, a continuacidn se describiran
los métodos por los cuales pueden prepararse soles siliceos
para tratamiente conforme a un procedimiento del invento que

aqui{ se expone.

PREPARACION DEL SOL QUE HA DE TRATARSE

Por diversos procedimientos conocidos con anterioridad

pueden prepararse soles de silfce de bajo peso molecular, y
esos soles pueden convertirse luego en soles que contengan las
deseadas particulas densas, no aglomeradas y de 10 a 130 mili-
micres de didmetro por medio de la estructuracidn de las parti-
culas partiendo de micleos adecuados. Bl sol de bajo peso mo-

lecular puede hacerse, por ejemplo, neutralizando silicato sé-
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dico con écido sulfurico y eliminando por didlisis la sal for-
mada. Obros metodos incluyen el hidrolizar ésteres de silicato,
haluros de silicona o sulfuro de silicona, el somefer una so-
lucidn de silicato sddico a electroosmosos o el electrolizar
5. une solucidn de silicate sddico con un dnodo de plomo y un
cdtodo de mercurio. Un metodo particularmente preferido para
hacer un sol de bajo peso molecular es el de le patente Bird
2,244,325,
Segun le patente Bird, una solucidn de silicato alca-
10. linométalico tal como el silicato sodico se pasa por un ma-
terial cambiador de iones que elimina la mayoria de los iones
metalicos y da un sol siliceo dotado de una elevada relacidn
de sflice & sodio. En otra alternativa, pueden eliminarse to-
dos los iones metalicos, en cuyo caso puede ajustarse luego
15. el sol & la relecidn deseada por medio de la adicion de la
cantidad necesaria de solucidén de silicato sdédico o hidrdxi-
do sédico, teniendo cuidedo de no permitir que el sol perma-
nezca mucho tiempo en la gama del pH de 5 a 7, pues en esta
gama es relativamente inestable. Se observara que el efluente
20. del cambiador de iones es un sol en el que la silice es de
peso molecular bajo.

La silice de peso molecular bajo en cualquiera de estos
soles que acaban de describirse puede condensarse a forma de
part{culas densas y digcretas, mayores de 10 milimicras de

25. didmetro, por técnicas reclentemente descubiertas, tales como
las que se describen en la solicitud n? de Serie 65,536, pre-
sentada el 15 de Diciembre de 1948 por Bechtold y Snyder. Los
soles silficeos de particulas densas que se prefieren para usar
conforme el invento que aqui se expone pueden hacerse segun

30. procedimientos tales como el calentar un sol silice, prepara-
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do por cambio de iones de la manefa descrita én la patente
Bird 2,244,325 y estebilizado por una pequefia cantidad de &l-
cali, a una temperatura superior a 60°¢ y agregar ulteriores
cantidades del mismo tipo de sol hasta que se haya agregado
por los menos cinco veces tenta silice como se hallaba prime-
ramente presente. El producto as{ producido es estable contra
la gelificacidn al pH de los procedimiento agui descritos y
contiene particulas siliceas no aglomeradas con un peso mole-
cular, determinado por dispersién luminosa, de mas de medio
millén. Los bamafios de las particulas superan las 10 milimi-
cras aproximadamente y alcanzan hasta las 130 milimicras apro-
ximadamente. Las particulas en un sol particular son sorpren-
dentemente uniformes en tamafio, pero ese temaiio puede variar-
se segin las condiciones de proceso en que se forman. Los so-
les tienen una viscosidad relative, medida a 10% de Si0, ¥
pH 10, de 1,15 a 1,55.

El contenido de ibnes en un sol preparado a base de
materiales comerciales pér un procedimiento tal como el que
acaba de describirse, es suficiente para hacer la conductan-
cia especifice del sol mayor de 4 x 10~% mho/em a 28°c y 10%
de Siog, y por consiguiente el contenido de iones necesita
ajustarse antes de tratar el sol segin un procedimiento del
invento que aqu{ se expone. Los soles tienen una relacion
molar s{lice:dxido alcalino de 60:71 a 130:1. Es necesario
desminuir el contenido de cationes y, aunque estos pueda efec-
tuarse de diversas maneras, tales como la dialisis en el sol
estructurado, se prefiere en especial disminuir el contenido
de cationes pasando el sol por una resina cambiadora de catio-
nes en la forma hidrdgena. Puede emplearse para este fin cual-

quier cambiador insoluble de cationes, y son tipicos las resi-
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nas de cambiadores carbondceos sulfonados, las resinas sulfo-
nadas o sulfitadas inswvlubles de fenolformaldehido, el mate-
rial humico tratado por &cido u otros cambiadores sizilares.
pueden emplearse tambien carbdén sulfonado, lignina, turba u
otro material drganico humico sulfonado insoluble. Adn més
preferible son las resinas insolubles hechas a base de fernoles,
tales como las hechas del propio fenol, de definilolsulfina,
de catecol o de fenoles gue se presentan en la naturaleza,
como se hallan por ejemplo, en el quebracho, y de un aldehido,
particularmente formaldehido, que estdn modificadas por la in-
troduccidn de grupos sulfonicos ya sea en el anillo o en los
grupos metileno. Cambiadores de cationes gque son estables en
formas hidrdgena se hallan en el comercio con los nombre co-
merciales de nAmberliten, nIonexn, nZeokarbw, ulalciten,nIonacn
etc.

Bl cambiador debe hallarse inicialmente en forma 4cida.
Se esoumprenderd gque para regenerar a la forma dcida un cambiador
agotada seran suficientes con frecuencia dcidos incluso modera-
damente debiles, sobre todo si la acidez de deriva de 4dcidos
carboxilicos o incluso grupos fendlicos.

E1l cambiador se prepara generalmente en forma granular,
que se exime fdcilmente de &cidos o sales solubles por lixi-
viacidn. Si el cambiador esta agotado por el uso, se le con-
vierte facilmente a la forma acida mediante lavado con una so-
lucidn de un dcido tal como el clorhfdrico, el sulfurico, el
formico, el carbox{lico o similares.

Una de las resinas cahlbiladoras de cationes que se pre-
fieren para usar en conformidad con este invento, es un poli-

mero hidrocarburo aromatico que contiene grupos nucleares de

acido sulfénico y que se designa como #Dowex 50m; es del tipo
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general descrito en la patente D'Alelio 2,366:6 7‘y que se

describe completamente, en cuanto a sus caracter{sticas, pro-
pledades y modo general de empleo en la revista de la Socie-
dad Norteamericana de Quimica, mimero de Hoviembre de 1947,
volumen 69, nim. 11, a partir de la pagina 2830.

Para comodidad de referengia, los soles siliceos
apropiados de los cuales se han eximido casi conmpletamente
los cationes mediante cambio de iones tal como acaba de des~
cribirse, pueden designarse como "soles desionizados de simi-
ciclov.

Los soles preparados en conformidad con lo revelado
por la solicitud de Bechtold y Snyder antes mencionada pueden
contener cantidades variables de amiones tales como sulfato,
cloruro, carbonato o similares. Controlando cuidadosamente
los procesos para evitar la contaminacidn por aniones, pueden
mantenerse la concentracidn anidnica, y en consecuencia de
conductancia especifica, lo suficientemente baja para que el
sol pueda tratarse conforme a un procedimiento del invento
que agqui se expone sin ulterior ajuste del contenido anidni-
co. E1 empleo de agua desionada para componer todas las salu-
ciones y el evitar cuidadosamente la contaminacidén con &cido
del sol procedente de la regeneracidn de la resina cambiadora
de cationss son expedientes que pueden segulrse para mantener
bajo el contenido anidnico. Sin embargo, en algunas circunstan-
cias estas precauciones no resultan practicables y por lo tan-
to se prefiere reducir el contenido anidnico, si es necesario,
pasando el sol por un cambiador de aniones en forma basica.

Tos cambiadores de aniones son generalmente bien cono-
cidos y la composicidén de los cambiadores de aniones y su mo-

dalidad de empleo estan perfectamente descritas en la litera-



10.

15.

20,

25,

30.

17

tura. Se mencionan por ejemplo nmateriales adecuédos en las
patentes norteamericanas 2,438,230 y 2,422,054, Una descrip-
cidn tanto de los cambiadores de cationes como de los cambia-
dores de aniones se hallard en el ndmero de layo de 1945 de
nChemical Industriesn, en un articulo titulado »Cambio de
iones", por Sidney Sussman y Albert D. Mindler, en las pégi-
nas 789 y siguientes.,

Aungue cualquiera de los cambladores de aniones des-
critos se hallard satisfactorio, las resinas insolubles ob-
tenidas por reaccidén de formaldehido con una amina aromiti-
ca son particularmente dtiles. Tales productos se describen,
por ejemplo, en la patente norteamericana 2,151,833, de Adams
y Holmes. Se hace referencia, por ejemplo, al tipo metafenilen-
diaminformaldehido de cambiador de amiones en la patente Ryznar
2,438,230, mencionada antes. Puede emplearse también un cam-
biador del tipo de la guanidina,

Como el caso de los cambiadores de cationes, la tec-
nica de empleo es generalmente bien sabida y los cambladores
de aniones pueden emplearse de la manera acostumbrada en la
especlalidad. Debe entenderse asimismo que de ordinario se
usard un exceso coansiderable de cambiador de aniones y gue el
contenido de sulfato y cloruro se disminuire hastae un valor
extraordinariamente bajo.

Por el tratamiento con el cambiador de aniones, el
contenido de aniones distintos a OH descenderd hasta una ci-
fra extremadamente baja y no totalizard mis de unas dos cente-
simas a tres centésimas por clento.

Un sol silficeo que ha sido sometido tanto al cambio
de cationes como el cambio de aniones como se describe en lo
gue precede, puede designarse como un "sol desionizado de ci-

clo completot, La preparacidn de tales soles es objeto de la
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solicitud n¢ de Serie 97,090, presentada el 3 de Junio de
1949 por F.J. Tolter y actualmente abandonada.

Bl sol que se somete a desionizacidn como antes se ha
descritec puede ester relativamente diluido, hasta el punto de
contener solo unos pocos porcentanjes de SiOE, pero se prefle-
re en particular conducir el proceso de cambio de iones sobre
soles relativamente concentrados, o sea con mas de un 20% de
5102. Un sol del que se hayan eliminedo sustancialmente los
cationes a gran concentracion de silfce, tiene alguna tenden-
cia hacia la gelificacidn y el tratamiento de tal sol segun
un procediniento de este invento, se efectua de preferencia
tan pronto como es factible despues de realizada la desioni-

zacidn.,

EL TRATAITENTO CON HIDROXIDO ALCATINOLETALICO

Por un método expuesto en lo que antecede puede pre-

pararse un sol silfceo gque contenga particulas amorfas de si~
lice que sean densas, no aglomeradas, esféricas y de 10 a 130
milimlcras de didmetro, halléndose dicho sol sustancialmente

exento de electrolisis, El tratamiento de tal sol con un hi-

dréxido alcalinometalico conforme a un procedimiento de este

invento serd objeto de la invencidn que sigue.

El hidrdxido alcalinometédlico empleado puede ser el
kidroxido del litio, del sodio, del potasio, del rubidio, o
el cesio. Los hidrdéxido de litio, sodio y potesio son parti-
cuelrmente eficacez y cuando se desea que c¢l sol tanga compa-
tibilidad méxima con sustancias organicas tales como lcs al-
coholes, se prefiere en particular agregar hidroxido de litio.
Se observard que el método de este invento proporcicna un pro-
cedimiento en virtud del cual un catidn alcalinometdlico puede

ser sustituido por otro en un sol siliceo. As{, por los métodos
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de Bechtold y Snhyder descritos antes puede ' acerse un sol
silfceo que esté asociado con sodio en cantidades tales gue
la relacidn 510,:Na_0 sea de 60:1 a 130:1, v el nétodo aqui
expuesto proporeciona un medio para sustitiur el sodio por
cationes mis deseados, tales como el litio, en relaciones de

130:1 a 500:1.

El hidrdzido alcalinometdlico puede afiadirse como sé-
lido o como solucidn; este ultimo modo de adicidn es el pre-
ferico, También se prefiere, aungue no es absolutamente ne-
cesario, que la solucidn de hidroxido se afiada al sol sili-
ceo o que la solucidn de hidrdxido y el sol siliceo se ada-
dan simultdneamente & una preparacion de 1{quido adecuado,
me jor que afiadir el sol a la solucidén de hidroxido. Asimismo
os preferible que se disponga agitacidn para efectuar la pron-
ta mezcla de hidrdxido y el sol.

Se comprenderd que la adicidn de un dxido alcalinome-
t4lico o un silicato alcalinometalico soluble equivale a afia-
dir un hidrdxido alcalinometdlico, porque ten pronto como el
dxido o el silicato establecen contacto con el sol siliceo
acuoso, se forma el hidrdxido. Ademds, una prictica equiva~-
lente es el agregar, a un sol completamente desionizado, un
8ol que primeramente se bha desionizado por completo y luego a-
justado a una relacidn baja de sflice:dlcali mediante la adi-
cidn de una cantidad relativamente grande de hidrdxido alca-
linometdlico,

La cantidad de hidrdxido alcalinometdlico o su equiva-
lente afiadida a un sol silfceo por un procedimiento de este
invento, puede ser suficiente para ajustar la relacidn silice:
dlcali del sol a 130:1 = 500:1. La relacidn de referencia es

la relacidn molar de la sflice, calculada como 5i0,, & hidréxi-



10.

15.

20.

25»

30,

do alcalinometdlico, calculado a base de la equivalencia este-
quiomdtrica con el dxido sédico. NDespuds que se ha ajustado
la relacidn del sol con un hidroxido alcalinometélico tal
cono acaba de describirse, puede soueterse elsol, con venta-
ja, a ulterior proceso. Por ejemplo, puede concentrarse el
sol por evaporacidn del agua. Esta evaporacion puede llevarse
a cabo a presisn ordinario o bajo »residn reducida; la eXec-
cidn estd dictada por el punto de vista econdmico, Una carac-
terfstica exclusiva de este invento es que los soles pueden
concentrarse hasta concentraciones siliceas muy elevadas,
1levando el contenido de sflice hasta el 50% de 510, o mds
gin gelificacidn. Para productos de grandfsimo contenido
silfceo, es preferible emplear un sol gue contenga un minimo
de aniones y posea una relacidn sflice:dlcali de 150 a 300,

y mas particularmente alrededor de 200.

Otra caracteristica exclusiva de este invento es que
los soles tratados son compatidvles en grados considerables
con 1liquidos orgdnicos acuosolubles. El 1liguido orgdanico
puede afiadirse directamente al sol,tratado ya sea en concen-
tracidn silicea baja o alta. Tambisn se prefiere, cuando han
de agregarse liquidos organicos, que el contenido del sol
en sal goluble sea un minimo, aungue se observa una compati-
bilidad orgénica sustancial induso con soles que contienen
le cantidad mdxima de sales solubles permisible en un sol de
este lavento,

Bl 1f{quido orgdnico acuosoluble que puede aiadirse
para hacer un sol de este lnvento puede ser un alcohol tal
como el etanol, el isopropanol o el etilenglicol, una cetona
tal como la acetona o la metiletilcetona, un éter tal como

el butil Carbitol, una amina tal como la etanolamina o la tri-
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notilamina, o bien otre liquido orgdnico. La adicion de estos

1iquidos orgdnicos imparte a los soles resistencia a la conge~
. 2NN )

lacibn y hace que la 31lice sea dispersable incluso despues de

congelarse.

LOS NUEVOS PRODUCTOS DE SOL SILICEQ

Los soles silfceos producidos en conformidad con los
procedimientos antes descritos son de caracter novedoso, Son
soles siliceos acuosos que tienen una relacidn s{lice:dlecall
de 130:1 a 500:;1, una viscosidad relativa de 1,15 a 1,55, me-
dida a 10% de 8102 y a pH 10, y una conductancia especifica

inferior a

(12:990 4+ 30)x 1075 mho/ca.

en cuya expresién R es la relacion molar de sflice:dxido al-
calinometélico, y que contienen s{lice amorfa en forma de
particulas densas, no aglomeradas y esfericas, con un didme-
tro medio de part{culas entre 10 y 130 milimicras.

Los soles pueden tener un contenido de silice desde
una cantidad dtil hasta iacluso el 50% o mds, siendo los so-
les estables incluso a concentraciones desde 35kasta mds de
50% de Si0,5. Cuando el contenido de silice es mayor del 50%
el so0l se vuelve complstamente wviscoso y no fluye con facili-
dad. Los soles mas concentrados representan una modalidad pre-
ferida de este invento. Los soles que contienen més del 35%
en peso de s{lice tienen ventajas comerciales sustanciales
sobre los soles mds diluidos, y estas ventajas se vuelven
sucegsivamente més pronunciadas a concentraciones silfceas
mayores del 40 y el 45%. Sin embargo, para la maxima estabi-

lidad de soles contra la gelificacién a concentraciones de
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40% de Si0, y més, se prefiere que el 1iaite superior de vis-

cosidad relativa no sea mayor de 1,30 y que la conductancia
especifica no sea mayor de

( JQJ%QQ-+ 6)x 102 mho/em.
en cuya expresién R es la relacidn molar Sioa:éxido alcalino.

Los soles pueden contener un liquido érganico acuoso-
luble como se ha descrito antes. La proporcidén de liquido or-
gidnico puede ser ventajosamente de 1 a 5055 en peso, a base
de la silice, prefiriendose del 5 al 20%.

Los soles son utiles para todas las finalidades en que
se desea una silice fntimeamente dispersa en una fase liquida
continua. Son eficacez para tratar textiles y fibras textiles
tales como el algoddn, el rayon y la lana. Pueden emplearse
para tratar papel con fines tales como aumentar la rigidez
o esumentar el contraste de los papeles para copia fotogréfica.
Pueden emplearse ventajosamente para dar cuerpo curtido tal
como el cuerpo curtido al cromo.

A causa de su excelente compatibilidad orgdnica, los
soles son espvecialmente dtiles para afiadir a la pinturas con
objeto de aumentra la resistencia al restriege y para agregar

a las ceras, especialmente a emulsiones de cera autopulidoras,

para aumentar la resistencia al resbalamientode la capa produci-

de. con ellas. En comparacidn con les soles silfceos que contienen

mayores cantidades de electrdlito, tienen caracteristicas me-
joradas para la formacidn de peliculas y de ahi que sean par-
ticularmente aptos para empleos en gque se desea aptitud para
la formacidn de pelicula.

EJENPLOS

Este invento se comprendera mejor haclendo referencia



5

10.

15.

20.

25.

=
N

a los ejemplos ilustrados que siguedi’ WAl

EJEMPLO 1.

El sol utilizado en este ejemplo se prepard a base de
sol silice del corriente en el comercio, que contenia canti-
dades relativamente grandes de electrdlitos, segun indicaron
tanto el analisis quimico como la medicidn de la conductividad.
Este material gelifico al agregérsele alcohol etflico o iso-
propilico y después de congelacidn solidificd convirtidndose
en un material que no pudo volver &a ser dispersado al calen-
tarlo. Para preparar 1los nuevos soles de este invento, se tra-
td el sol impuro, primeramente en la forma hidrdgena de un
cambiador de cationes, Naleite HCR, y luego en la forma basi-
ca de un cembiador de anlones, Ambertile IR4B. Esta ultima
resina elinind los Acldos fuerbes tales como el sulfurico y
el clorhfdrico, pero no retuvo los acidos débiles tales como
el silicico. E1l sol resultante era en esencia s{lice pura,
segin demostraron los andlisis quinicos tipicos de la Tabla
I para un sol que habia purificado de esta manera.

TABLA I

Andlisis de sgol purificado

8102 CE P P COLP LI RN TIPSO IS ILEDPPI NG P BOPRPOOEESOEDS 28,75%
N‘a PP AP PO NEED D S PPEE NN ER RPN GO OB PINNE e PRSP 0703%
Sol+ S % 00 0P O P H T OP LSNPS PO O PP OO P LN IDOSSONO NN s 0’005%

Clcooooooooooooooooooo.oooo.o-oooo.o.o.ooooo-oo-- No deteactable

Ceniza Sulfatada no Silicea e*vrvererReprreROR e 0’1275

» . ’
Este sol purificade se caracterizd mas completamente

por medio de las caracteristicas siguientes:
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T4BLA II

Propisdades_del sol purificado

pHO.'oocoDl..‘l.lli.....‘oo.l'lDboOo.oo-.o.oolt'. 5,7

Conductancia especifica (medida a
10% de Sioz).......“‘..'...‘...........'........ 6X1O—5 mho/m

o= 10%3

® 6 260 R P 0P OE ISR EIOPOSSPNY N0 1’20

Viscosidad relativa 8810
T = 2590; pHd = 10

Densidad (T = 25%0) tereneeennecessesnssnancaseses 1,185 glce

Turbidez (1)oooooooooooo.-o-o.oooooooooooooo.ouco 6'770
Dn (2)

gn (3)

S8 2P 00O D BOROCLOBLLEEBODAESSRNGSECEIDNSPINRIPOIESEOPEEOSETPOSTSTTCEDS 16 milimiCI‘aS

PP PO PP NP OO I ROGEPPCEOOPPIOEPIOPLIOIPEERNSEIOESESIOEOTDRTDS 181 mg/g.

COMPATIBILIDAD: Excelente con acetonas, etanol, morfolina,
prridina y dioxano.

(1) Ta turbidez se define como el porcentaje de transmisidn

medido en w: espectrofotometro Beckmann modelo DU, ajustado

a 400 milimicras, utilizando un paso de absorcion de 1,00 cum.

(2) Dn se define como el didmetro medlo de particulas en

milimicras, basado en la medicidn al azar de mds de 300 par-

t{culas de una micrografia electrdnica de las particulas del

50l

(3) Sn Es el areca superficial efectiva por gramo, medida por

adsorcidn de nitrdgeno, del polvo seco obtenido dejando que

una porcion del sol se evapore lenatmente a temperatura ambien-

te.

Este sol purificado resultd imestable tanto con el ca-
lentamiento como con la congelacién, Dero ge modificd segui
procedimientos de este invento para dar productos estables y
utiles, de la manera sigulente:

Se mezcld el sol purificado (1200 partes) con 58 par-

tes de hidrdxido 1litico 1n para obtener un sol con una rela-
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cidn molar $10,:11,0 de 200:1 y el material resultante se con-
centrd hasta que el contenido de silice alcanzd el 40%. Luego
se agregd alcohol isopropflico (24 partes), y se caracterizd

el sol silfceo mejorado, Este presentd excelente compatibili-
dad con la acetona, el alcohol, la piridina y la morfolina y
pudo mezclarse como muchos polimeros orgdnicos acuosolubles
tales como el alchol polivinflico, la gelatina y ciertos deri-
vados celuldsicos, para former meteriales uUnicos. El sol resul-
t6 wvesistente frente a la congelacién ¥ no se esperd ni geli-
fico poxr almacenamiento prolongado & temperaturas elevadas,
La conductencia especffica de este material fué de 4,2 x 10~

mho/cn, medida a 28°C y 10% de Si0,.
EJENPLO 2.

Bl sol purificado (890 partes), preparado como se ha
descrito en el ejemplo 1, se mezcld con hidfoxidghkddico (17
rartes de solucidn acuosa 1 normel) para formar un sol con
una relacion molar 810,:Nas0 de 500. E1l sol resultonte tuvo
un pH de 8,2 y pudo concentrarse hasta un contenico de silice
del 44% por sgimple eliminacidn de la cantidad de agua necesa-
rig mediente ebullicidn con agitacidn rédpida. E1 sol resultante
con un gran contenido de silice, resultd bastante viscoso a
la temperatura ordinaria, pero se volvid muy f£liido cuendo se
calentd a unos 80°C. E1 sol concentrado resultd estable frente
a le gelacidn al cebo de un mes de celentamiento a 95°C y se
viscogidad no cembid durante varios meses de almacenamiento
a temperaturas ordinarias, La/conductancia espec{fica de este
sol, medida a 28°C y un contenido silfceo de 10% fue de 2,5
z10-% mho/cm.

Este sol siliceo altamente concentrado resulté compa-

tible con muchos disolventes orgdnicos miscibles en agua, ta-
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leg como la acetonz, el alcohol, el etilenglicol y el dioxano
v pudo volverse resistente frente & la congelacidn mediante la
adicidn de 21 partes de alcohol etilico.

EJENFLO De

Otra porcidén (890 partes) de un sol purificado, pre-
parado como en el ejemplo 1 y caracterizado como en la Tabla
I y Tabla II de dicho ejemplo, se modificéd con bastante hidré-
rido sodico {solucidn acuosa 1 normal) para cambiar el pH del
gol a un vealor de 9,5. Esto correspondid a una relacion moler
8102=Na20 de 150. E1 sol estabilizado se concentrd luego eliF
minendo por ebullicidn el agua bajo agitecidn répida, hasta
que el contenido de silice alcanzé un walor de 46%. E1 sol
resultante resultdé relativamente 1iipido, con tan solo un as-
pecto ligeramente opalescente, y fue estable frente a la gela-
cién al cabo de un mes de almacenamiento a 9500. La conductan-
cie especifice de este sol, medida a 28°C y un contenido de

ol mho/em. Cuando el sol con-

silice del 10%, fue de 4,8 x 107
centredo se diluyd a un contenido de sflice del 10%, su vis-
cosidad relativa, medida tel como se ha irdicado, fue de 1,20,

Las proporciones de este sol resulbteron en esencia
lag mismoas que las de los soles previamente descritos en los
Ejemplos 1 y 2.

Ta invencidn, dentro de su esencialidad, pusde ser lle-
vada a la practica en otras formas de realizacidn que difieran
en detalle de la indicada & titulo de ejemplo, en la descrip-
cidn, a las cuales alcanzard igualmente la proteccidn que se
recaba. Podra, pues, construirse en cualgquier forma y tamaiio
con los meteriales més adecuados por quedar todo ello compren-
dido en el espiritu de las reivindicaciones.

- —
- 'y =
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NOTA

Descrito el objeto de le invencidn, lo gque se declara
como no divulgado ni practicado en Espafia, comprende las si-
gulentes reivindicaciones:

1. Procedimiento para producir un sol siliceo esta-
ble, caracterizado por el hecho de comprender el paso gue con-
giste en agregar un hidrdxido alcalinormetdlico a un sol sili-
ceo que contiene particulas silfceas amorfas que son densas,
no aglomeradas, egféricas ¥y de un didmetro medio de 10 a 130
milimicras, teniendo el sol una concehtracidn hasta el 50% en
peso de Si0,, una viscosidad relative, medida a 10% de 510, ¥
pH 10, de 1,15 a 1,55, y une conductencia especi{fica, medica
a 10% de 510, ¥ 28°C, de menos de 4 x 10~% mho /cm, siendo la
cantidad de hidréxido agregada lc suficiente para ajustar la
relacidn molar silice:dxido alcalino metalico a 130:1-500:1.

2. Procedimiento para producir un sol siliceo esta-
ble, caracterizado por un caso que comprende el &agregar hidré-
xido 1{tico & un sol siliceo gue contienen particulas siliceas
amorfas que son densas, no aglomeradas, esféricas y de un dié-
metro medio de 10 a 130 milimicras, teniendo el sol una con-
centracidén hasta el 50% en peso de SiOa, yna viscosidad relea-
tiva, medida a 10% de Si0, y pH 10, de 1,15 a 1,55 y una conP
ductancie especi{fica, medida a 10% de SiO, y 28°C, de menos de
4 x 10~4 mho/cm, siendo la cantidad agregada de hidréxido lo
suficiente pare ajustar la relacidn molar sflice:dxido 1itico

a 130:1 - 500:1,
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3. Procedimiento para producir un sol silfceo esta-
ble, en el que entra en comnsideracidn un paso gque comprende
el agregar hidréxido sodico a un sol silfceo que contiene
particulas siliceas amorfas que son densas, no aglecmeradas,
esféricas y de un didmetro medio de 10 & 1%0 milimicras, te-
niendo el sol una concentracidn hasta el 50% en peso de 510,,
una viscosidad relative, medida a 10% de S10, y pH 10, de
1,15 & 1,55, y une conductancia especifica, medida a 10% de
510, ¥ 28°C, de menos de 4 X 10™% mho/cm, siendo la cantidad
agregada de hidrdxido lc¢ suficiente para ajustar la relacidn
nolar silice:dxido sodico a 130:1 - 500:1.

4, Procedimiento pare producir un sol siliceo esta-
ble, en el que se reeliza el pasc que comprende el afiadir un
hidrdéxido alcalinometalico a up sol siliceo que contiene par-
ticulas siliceas amorfas que son densas, no aglomeradas, esfé-
ricas y de un didmetro medio de 10 a 130 milirmicras, poseyen-
do el sol una viscosgidad relativa, medida a 10% de 510, y pH
10, de 1,15 a 1,55, y una conductancia especifica, medida a
10% de 510, y 28°¢, menor de 4 x 10~* mho/cm, siendo la canti-
dad de hidréxido agregada lo suficiente para ajustar la relacidn
molar sflice:dxido alcalino metdlico a 130:1 - 500:1 y concen-
trandose el sol hasta un contenido de silice de 35 a 50% en peso.

5. Procedimiento para producir un sol silfceo esta-
ble, que comprende los pasos consistentes en agregar un hidro-
xido alcalinometalico a un sol silfceo que contiene particulas
silfceas amorfas que son densas, no aglomeradas, esféricas vy
de un didmetro medio de 10 a 130 milimicras, poseyendo el sol
una viscosidad relativa, medida a 1C% de 510, ¥ pH 10, de 1,15

a 1,30 y una conductancia especifica, medida a 10% de 8io, y

28°C, menor de 1 x 10~% mho/cm, siendo la cantidad de hidrdxido
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afiadida lo suficiente para ajustar la relacidn molar sflice:
éxido alcalinometalico a 1%0:1 - 500:1 y concentrandose el sol
& un contenido de silice de 40 a 50% en peso.

6. Procediniento para producir un sol silfceo esta-
ble, que comprende los pasos gque consisten en afiadir un hidré-
xido alcalinometalico a un sol sfliceo gue contiene particulas
siliceas amorfas que son densas, no aglomeradas, esféricas y
de un diametro medio de 13 a 60 milimicras, teniendo el sol
una viscosidad relativa, medida a 10% de S10, y pH 10, de 1,15
a 1,30 y una conductencia especi{fica, medida e 10% de SiO2 y
28°C, menor de 1 x 1074 mho/em, siendo la cantidad de hidrdéxi-
do afiadida lo suficiente pare ajustar la relacidn molar silices
xido alcalinometdlico a 130:1 ~ 500:1 y concentrdndose el
so0l a un contenido silf{ceo de 40 a 50% en peso.

7. Frocedimiento para producir un sol siliceo esta-
ble, en el cual se consideran los pasos que comprenden el afia-
dir un hidroxido alcalinometédlico a un sol silfceo que contiene
particules siliceas amorfas gque son densas, no aglomeradas,
esfericas y de un didmetro medio de 10 a 130 milimicras, tenine-
do el gol una viscosidad relativa, medida a 10% de 510, vy pH
10, de 1,15 a 1,30 y una conductancia especifica, medida a
10% de Si0, y 28°C, menor de 6 x 10~> mho/cm, siendo la canti-
dad de hidrdxido afiadida lo suficiente para ajustar la relacidn
molar silice:dxido alcalinometdlico a 130:1 - 500:1 y concen-
trandose el sol a un contenido de silice de 45 a 50% en peso.

8. Procedimiento para producir un sol siliceo esta-
ble, en el que se consideran los pasos que comprencden al afa-
dir un hidréxido alcalinometdlico a un sol siliceo que contie-

ne particulas silfceas amorfas que son densas, no aglomeradas,

esféricas y tiene un didmetro medio de 15 a 20 miliriwras a
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poseyendo el sol une viscosidad relativa, medida a 10% de
SiO2 y pH 10, de 1,15 a 1,30 y una conductancia especifica
medida a 10% de Si0, y 28°C, menor de 6 x 1072 mho/cm, sien-
do la cantidad de hidrdxido efiadida lo suficiente para ajus-
5, tar le relacidn molar s{lice:dxido alcalimometdlica a 130:1 -
500:1 y concentriandose el sol a un contenido siliceo de 45 a
S50%een peso.
9. Procedimiento para producir un sol siliceo esta-
ble, que comprende el paso consistente en afiadir un hidrdéxi-
10, do alcalinometélico a un sol silfceo que contiene particulas
silf{ceas amorfas que son densas, no aglomeradas, esféricas y
de un didmetro medic de 10 a 130 milimicras y una uniformidad
de tamafio tal que el 80% por lo menos de las particulas poseen
un didmetro medio de 0,5 a 1,7 veces el didmetro aritmétrico
15, medio particular, teniendo el sol una concentracidén de hasta
el 50% en peso de 5105, una viscosidad relativa, medida a 10%
de 10, y pH 10, de 1,15 a 1,55 y una conductencia especifica
mecida a 10% de Si0, y 28% menor de 4 x 107 mno/om, siendo
la cantidad de hidrdxido efiadida la suficiente para ajustar
20, la relacidén molar sf{licc:dzido alcalino metélico a 130:1 = 500:1.
10. Procedimiento para producir un sol silfceo esta-
ble, en el que se consideran los pasos gue comprenden el tratar
con un cambuador de cationes y un cambiador de aniones unsol
silfceo que contiene particulas siliceas amorfas que son den-
25, sas, no aglomeradas;~esféricas ¥ de un diametro medio de 10 a
130 milimicras, poseyendo el sol una concentracidn de hasta
el 50% ea peso de 3102, una viscosidad relativa, medida a 10%
de 510, y pH 10, de 2,15 a 1,55 y una conductancia especifica
medida a 10% de S10, y 28°C, de més de 4 x 10~% mho/om, conti-

30, nudndose el tratamieuto cambiador de iones hasta que la conduc-
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tancla ospec{fica os menor de 4 x 10~% mho/cm, medida a 10%

de 5102 N 2800, v aiadlsndose luego un hidroxido alcalinoms-
t4d1lico al sol, siendo la‘cantidad de hidrdxido afindide lo
suficiente para ajustar la relacion molar silfce:dxido alcali-
nometdlico a 130:1 - 500:1.

11, Procedimiento para producir un sol silicec esta-
ble, en el que se considera los pasos que comnprenden el afiadir
un hidrdxido alcolinometdalico & un sol silfceo que contiene
particulas siliceas amorfas que son densas, no aglomeradas,
esférioas, v de un didmetro medio de 10 a 130 milinicras, pose-
yendo el sol una concentracidn de hasta el 5035 cn peso de 5105,
una viscosidad relativa, medida a 10% de 510, v TH 10, de 1,15
a 1,55 y una conductancia especifica, medida a 10% de 510, ¥
28°G, menor de & x 107 mno/em, siendo la cantidad de hidrdxi-
do anadida lo suficlente para ajustar la relacidn molar silices
8=1do alcalinometalico a 130:1 - 5 00:1 y agregando se el sol
resultante un liquido orgdnico acuosoluble.

12, Procediniento para producir un sol siliceo esta-
ble.

Segln se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de treinta hojas, foliadas y escritas a mdquina por
uha sola de sus caras.

Jadrid, a 5 de Agosto de 1.960

HOUGTON HISPANIA, S.A.

P. A
JARZE ICERN [4INALLES

F.P.
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