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MEMORIA DESCRIPTIVA

_en
ESPaANA
por VEINTE afios
2 nombre de DEUTSCHE GOLD-UND SILBER-SCHEIDEANSTALT VOR-
UALS ROESSLER, entidad alemana, establecids en Welssfrauen-
trasse 9, Frankfurt (Main), 'Aiemanié,, por: '
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDO SILICICO
FINAMENTE DIVIDIDO®

e e _—_———— o e
=_==== SsS=== = ==

El iavento se refiere a un procedimiento para.la obh-
tencidn de didxido de silicic finemente distribufdo, me-
diante regcoidn de soluciones de silicato aloalino oon so-
luciones dcidas, mediante la adicidn simulténea d8 la so-
1ucién de silicato alcalino y la solucidn acida, que se
incorpora €n una solucidn gloaling acuosa preparada pre-
viamente,

Paras la obtencidn del éoido silfcico finamente dis-
trivufdo, se han dado a conocer tode una serie de proce=-

dimisntos, en los que un 2cido mineral se sgréga a una
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solucidn de siaiva’ao alcelino preparada prev am=nte ,en
presencig de seles neutras de acidos fuertes y bases fuer-
tes, tales como, por ejemplo, cloruro sodico ¢ sulfato sé-
dico. Para ello se procede, por ejemplo, incorporesndo a la
solucidn preparads previamente, determinadas concentracio-
nes minimes 6 ssies y lievando a cebo la precipitacidn de
tal modo, que la proporcidn de la concentracidn inicial de
sales y la comcentracidn fingl de seles, oscile entrs
1:1,581: 5,0, De acuerdo con otro procedimisento se
emplea, en calidad de solucién preparads previamente, una
soluciéﬁ de electrolitos indiferentes, en la que se intro-
ducen al mismo tiempo, pero en lugares distintes, los dos
componentes de la resccion, Al mismo tiempo deben ascender
las cantidades de electrolito al comienzo de la precipite-
oidn, por lo menos a 1 % del total de la mezcla de la
reaccidn, y durante la precipitecidn, al menos & 5 %.
Siempre que la precipitacidn se gobiernme de tal modo, que
ol sgua incorporsda con los participantes de la reaccidn
no provoque una variacidn de la concentrecidm con relacion
el elestrolito adicionel en la mezcla de la reaccion, se
pﬁede volver & utilizer la solucion de la reaceidn, des-
puds de separado el dcido silfcico formado, pare mueves
reacciones én un procedimiento continuo, '

Es conocido ya también, el regular, pera la fsbrica~
cidn de materias de ocarge de acide silfcico con dstermina~
das superficies especificas de partfoula regulables, la
velocidad de adicidn del acido en funcidn de la temperatu-
ra, de la concentracidn del silicato aloalino y de la oon=
centracidn del electrolito de la solucidn de partida, to=-

do ello de ung manera tlen determingds, y llevar g cabo
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Al mismo tiempo pueds ascender la temperatura de la reac-
cidn hasts 90° C, Para la estabilizacidn de tales produce-
tos del &cido silfoico, se ha propuesto un tratamiento tér-
mico & temperaturss de 120 g 140° C, o bien otro tratamien-
to acido, agregando sulfato de sluminio, A este respecto
se puede proseguir el tratamiento scido ulterior, hasta
que el contenido de Nag0 en el gcido silfcico ha descendi-
do hasta menos de 1 %, Un procedimiento para la obtencion
de un gel de acido siifcico a base de gérmenes del creci-
miento, se realiza celentando s aproximadamente 60° C una
sol reposade del ascido silfcice, s efectos de cbtener ger-
menes de hidreto de deido silfcico de elevado peso molecu-

ler, después de lo cual se mezcla este solucidn de gérme-

nes con la suspensidén acuosa ‘de una solucidn de goido si-
1foic0, precipitada desde una solucidn de silicato alcali-
no con un &cido mineral a un valor pH de 8 a 10,7.

‘Muchos de estos p:ocadihientos; sobre todo el citado
en Ultimo lugar, son cemplicades y no ofrecen una garan-

tfa absoluta para una precipitacidn uniforme de las par-

t{oulas de material de carga en cuanto s su tamefic y cons-
$ituoidn de superficie., Tampoco la forma de trebajo conti~
nuo descrite puede apilcarse siempre con resultado satis-
factorio, puesto que el trasiego constante del filtrado
que contiene electrolito y partfcules ya precipitadas que
son arrastradas, provocs un emnvejecimiento premsturo del
precipitado fresco, influyendo con ello desfavorsblemente
sobre lg textura de las partfculas precipitadas,

Se ha descubierto ahora que, 4o menera sencilla, se

puede obtener en un 8610 Proceso de precipitacidn, un

-3-
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la precipltecidn hasta un valor pH de aproxim mente 5.
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didxido de silicio muy &c§vo y distrivufdo de manera ex-
traordinarignente fina, que sea suficientemsente estable ¢
insensibie al envejecimisnto, si le precipitacién de la
solucidn de silicato aloalino con una solucién acids, se
lleva & oabo en funcidn del comportamiento de viscosided
del medio de la readeidn, En el procedimiento de acuerdo
con el imvento,se inoorporan la solucidn de silicato alos-
1ino y la solucidn éeide al mismo tiempo en ung solucién
alcaling acudsa, preparada previamente, y manteniéndose
la viscosidad del medio reasctivo, de acuerdo con el inven-
to, uniformemente baje durante un tiempo de por lo menos
30 % de la duracidn total de la precipitacidn; la adicidn
de los participantes de la resccidn sl medio de Teadoidn,
no se da por terminads hasta que. le viscosidad, después
de pasar por un xia'ximo, haya descendido a un valor que sea
menos de 100 % sobre la viscosidad inicial,

El ourso temporal de la viscosided en el wedio de
reaccidn durante la precipitacidn, ha sido representado
esquematicamente en la fig, 1. En dicha figura s ha re-
gistrado la viscosided en funoidn del tiempo. El oureo ds
la ocurva demuestra, que la viscosidad no varis préetice~
mente desde el comienzo de la adicidn del silicato alce-
iino y del doido, es decir, a partir del tiempo cero {pun-
to A), hasta el minuto 33 del proceso de precipitacion
(punto B). Gomienzs entonces un ascenso promunciads, que
oonduce hasta un mgximo en aproximedamente 11,5 divisio-
nes de la escala (punte C), La visocosidad se mantiene 2l
mismo nivel durante un breve tiempo, a saber, d® aproxi-

madamente 10 minutos, mientras precipite el didxido de

silicio,
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A partir del punto D, ¢ sea, aproximaisamente 60 minue-
tos despuds de comenzar la adicidn, disminuye la viscosidad,
por 1o pronto répidemente y despuds mds lentamente, alcan-
zando en el minuto 96 un valor de 3,8 divisiones de 1a es-
cala y que, por lo tanto, es menos de 100 % superior al de
la viscosidad inicial, En el punto E se da por terminada la
adicidn de las solucionss regctivas, El tiempo de 39 minu-
tos corresponiiente al trayecto A - B, es de 44,4 4 de la
durgoién totsl de la precipitecidn, que es de 96 minutes;

De acuerdo con una forma de reslizasidn preferente
del invento, se mantiens en el medio'rea,ctivo, durante la
precipitacidn, una temperatura superior a 50° C, rreferen-
temente de entre 80 y 90° C, mientras que el valor pH se
ajusta entre 10 y 13 preferentemente a alrededor ds 10,

En general no debiera la comcentracidn del silicato
de metal alcai;no existente en la solucidn previa, sobre-
Pasar sproximadamente de 35 g S10,/1, Convenientemente se
eligen centidedes que oscilen entre aproximadamente 5 y
10 g de 8103/1. Por otra pai'te deviera contener el silicate

de metal alcalino que se agrega a la solucidn, un exceso

de 50 g/l1, preferentemente de 60 e 350 g/l de 810,. Fomal-

' mente se prosigue agregendo solucidn ds siliecato, hasta que

la solucidn previa contenga por lo menos alrededor de 50 g
de s:loa/l. For lo gensral no se deben sobrepasar cantidades
superiores a 150 g de Si0,, o L
~ Preferentemente se sgrege al miemo tiempo el dcido en
oantidades tales, que el valor pH, durante la mayor parte
de 1la reaccion, oscile sustancislments entre alrededor de
10 y 12, '
Para conseguir resultados optimos, hay que cuidar de

-5~
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que la solucién inicial del silicato de metal aloallugj~

esté practicamente exenta de gérmenss de orecimiento, Ello
significa, que el reactor tiene gue mantenerss correspon-
dientements limpio., ’

Para mejorar la estsbilidad del producto, se puede, a
oont'inuabién de la precipitacidn, ajustar el valor PH a
aproximsdamente 7 mediante una nueva adicion de dcide, Agre-
gando todavia mds dcido conoerl'crado," go puede ajustar un
valor pH inferior a 5, por ejemplo, dé aproximadamente 2,5,
Seguidamente se separa el didxide de silicio del lfquide,

Por el procedimiento de acuerdo con el invento se
obtiens un dicxido de silicio pure, con un temesio do paz-
tfoula de entxe 0,01 y 0,03 micres ¥ con una superficié es-
pec{fica superior a 200 mz]g, espeolglmente de entre 240 y
360 mz/g, medida por ol método BET. Mediante un tratamiento
téxmico puede reducirse la superficie espec{fica hasts, por
ejemplo, 160 a 150 mz/g. Los productos, una vez secados y
molidos, pueden dispersarse facllmente y bien distribufldos
on elastdmeros. Los vulcanizados de cancho natural ¢ sinté-

t100, que se refusrzan con las materias de cargs obtenidas

~de acuerds con el inventd, poseen, como consecuencia de la

‘Aistrivucicn finfsima de las partfoulas de la materia de

carge, Una gren traneparencie y se caracteérizen por sus
buenas propiedsdes mecenices, o -
Ejemplo: | -

"Para la Tealizacidn del procedimiento de scuerdd con
el invento, se &1sponen previarente en un recipiente de 80
1, de capecidad, 11,5 1, de agua de 80° C, que se mezclan
con una solucidn dilufda de silicato s6dico, hasta conse-

guirse un velor pH de 10, Seguidamente se incorpora & esta

-6 -
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solucidn previa o una temperatura de 88° C y en el trans-
curso de 100 minutos, el mismo tiampo ung solucidn de si-
licato sddico de un peso especffico de 1,083 y una solu-
0idn de Zeido sulfdrico con 90 g de 32304/1; Le velocided
de la adicidn del #cido es de aproximadsmente 1/3 & 1/4
de 1a de la solucidn de silicato alcalino. Se mantiene un
valor pH que oscile entre aproximgdsmente 10 y 11,5, Le
adicidn dura alrededor de 100 minutos, Le viscosidad au-
menta con ello desde 3,3 unidades a 11,5 unidedes, pespués
de alcanzarse el punto G, desciende e 3,8 unidades, La
adicidn d8) doido y del silicato sddico se prosigue Guran-
te un tiempo de sproximadiamente 100 minutes, manteniendo
la gama pH citeda. Le solucidn.de precipitade contiene
aproximademente 50 g de 9102/1. Seguidamente se acidula
hesta un valor pH de 7 y a continuscidn, heste un valor
PH de 2,5, El didxido de eilicio cbtenido después de se-
Parer el agua y desecado, estd distribufdo de manera ex-
traordinaeriegmente fina y posee una superficie especifica
de pertfoulas de aproximadamente 350 md/g, siendo el ta-
mafio de las partfculas de una game G0 0,01 a 0,03 micres.
 En lugar del dcido sulfurico, se puede reslizer la
precipitacidn tembidn empleando otras materiss de resd-

cion doida. Ejemplos de dstas son el didxido de carbono,

- el geido clorhfdrico y el cloruro de smonio,

Esta solicitud que corresponds s la presentada en
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Istados Unidos de América, el dfa 3 de marzo de 1962, bs,jo
el mim. 178,937, se acoge a los beneficios del ertfculo 51
del vigente Estatute sobre Propiedsd Industrigl,

- NOT4 -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se presen-
tan para que sean objeto de este solicitud de Patente de
Invencion en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1.- Un procedimiento paras la obtencidn de acido si-
1fcico finemente dividide, mediante reaccidn de una solu-
cidn de siliicsto alcaline y une solucion de scide, incor
porandose la solucidn de silicato alcalino y la solucién
de 4c1do el mismo tiempo en una solucidn acuosa alcaiina
preparads prevismente, ceracterizado porque la viscosidad
del medio de reaccidn se mantiene uniformemente baja en un
espacio de tiempo de por lo menos 30 % de la duracién to-
tal de la precipitecicn, mo déndose por teminads le adi-
cidn de los perticipantes de la reaccion, hasta que lg Vis-
cosidad, despuds de pasar por un néximo » bha descendido &
un valor que sea menos de 100 $ superior a la viscosidad
inicial, '

3.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicecidn
1, caracterizado porque durente lz rrecipitacidn se mantie-
ne la tempersturs en el medioc reective entre 80 y 9¢° C,
¥ el valor PH, entre glrededor de 10 y 18, preferentemente
en aproximadamente 10,
3.~ Ua procedimiento de acuerdo con las reivindica~

ciones 1 y 3, caracterizado porque & continuacidn de la

- 8 e
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precipitacion, se gjusta la suspensidn a un valor pE de
aproximedgmente 7, mediante una nuevs adicidn ds aside.

4.- Un procedimiento ds aouerdo con las Telvindice
clones 1 a 3, caracterizado por proseguirse la adicidn de
acido después de terminade la precipitacidn, haste que la
suspensién del preciritado rosee un valor pH de,a@roxim‘a-
damente 2,5, ' '

.= Un procedimiento para la preperacidn de goido
silfcico finamente dividido, |

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,
represéhtado en los dibujos que se acompafial ¥ cop los fi= |
nes que sé han eepecificedo, - o

Esta Memoria conste de nueve hojas esoritas g mgyvina

Por una s0la cara. T
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