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e favor de NALCO CHEMICAL COMPANY, entidad nortesmericans,
domiciliada en Chicago (Illinois, E. U. A.), 6216 West
66th Place,por "PROCEDJIHIIENTO PARA LA OBTENCION DE SOLES
ACIDOS DE SILICEM. '
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere & la produccién de soles
de zilice fcidos, a partir de soluciones de silicatos de
metal alcalino, por cambio de iones, y a los productos ob-
tienidos. Mas particulermente, el invento se refiere a me-
Joras en la produccidn de soles &4cidos de sflice con gran
contenido de silice, mejorass gue refucen la gelacién y
las pérdides de silice ocasionadas por ella, sumenten el
rendimiento de produccién y proporcionan nuevos soles que
tienen contenidos en silice no alcanzados hasta ghors parg

los productos no concentrados 0 inicigles del cambio de iones
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Los soles écidos de silice producidos directamen—
te en concafraciones de silice relativamente alias por caép
bio de iones son Utiles por lo menos de dos maneras impor—~
tantes. Un uso importante es como material de partida en

5e la produccion de soles alcalinos de silice muy concentra-
dos, de diversos tamafios de partioulas, para diversos usos,
por métodos tales como 155 descritos\en las patentes nor-
teamericanas n® 2,574.902 y n® 2,929,790. Los productos
finales se usan, por ejemplo, como deslustradores texti-
10. les, agentes antideslizantes y modificadores para los elas-
tomeros y los plasticos. En este uso de los soles &cidos,
es mis ventajoso emplear soles acidos de concentracién
relativallente alta, por cuanto se alcanzan aumentos impor-
tantes en la oapacidad del evaporador, shorros en el coste
15. de evaporacidén y mayor produceidn. Otro uso importante pa-
ra los soles acidos de silice de gran contenido de silice
es como aglomerante para los materiales ceramicos, tal co-
mo se describe en la patente canadiense n® 623.562, a fa=-
vor de Raymond Reuter. En esta aplicacidn, es més desesble
20, que los soles écidos se emplegn en forma no concentrada, tal
' como se producen iniclalmente, por cuanto las propiedades
del sol cambien y los soles se vuelven bastante inferiores
cuando se los concentra por evaporacidn.

La patente norteamericana n? 2,244,325, a favor

25, de Paul G. Bird, revela un método pars producir un sol de
silice coloidal por paso de una solucion alimentadora de
‘silicfo de metal alcalino, solucidn que tiene un contenido

de 5i0, o silice de 3% aproximadamente, por un lecho de
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naterial inter-cambiador de cationes, en forma hidrogéna—
da, con un caudél de 40,7 litros aproximadamente por minuto
¥y por metro cuadrado de seccion transversal del lecho. El
producto es un - 80l : acido de silice que tiene mas o me-
nos el mismo contenido de silice que la solucion alimen-
tadora. Utilizando este método, se ha descubierto que cuan-
do se intenta emplear soluciones alimentadoras més concen-
tradas, con el fin de producir soles acidos més concentra-
dos, se tropieza con la gelacién y con otros problemas.

La citada patente canadiense Reuter n® 623.562
expone la produccidén de soles acidos de silice de concen~
tracién relativamente alta, utiles como aglomerantes para
los materiales ceramicos. Soluciones alimentadoras de si-
licato de metal alcalino que contienen 7 a 15% de silice
se hacen pasar un lecho de resine inter-cambiadora de ca~,
tiones fuertemente écida, en forms hidrogenada, para pro-
ducir soles &cidos que tienen un contenido de silice de
6 a 8p. Ias soluciones alimentadoras se pasan por la resi-
na inter-cambiadora al ritmo de 124 a 285 litros por mi-
nuto y por metro cuadrado de superficie de resina, y puew~
den emplearse caudales de paso mas elevados. El método
se lleva a cabo a ftemperaturas iniciales de 19 a 52°C, ¥y
preferentemente de 24 a 27%¢, Los soles producidos se al-
calinizan a pH 10,5 o mas alto, para usar como aglomerantes
ceramicos. El método tiene la desventaja de que las pérdi-
das de silice son alias, a causa de la gelacion. Otra des-
veniaja del meétodo es que el lecho de resina estd recubier-

t0 y se va atascando con el silicato, lo que exige un lava-
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do caustico después de la operacidén de intercambio.

Se ha expuesto un método mejorado para producir
soles dcidos de silice de concentracidén relativamente al-
ta por paso de soluciones alimentadoras de silicato de me=-
tal alcalino, que contienen de 5 a 8 % de silice, por un
lecho de resina intercémbiadora de cationes, en forma hi-
drogenada, ‘con caudales de unos 163 a 570 litros por minu-
to y por metro cuadrado de superficie de resina. El sol .
édcido de silice efluente se recoge hasta que se ha agota~

do la capacidad de la resina para intercambiar iones, lo

- cual se indica por una primera calda en la conductividad

~ del sol efluente. El flujo de solucidén de silicto queda

terminado ¥y la resina se lava con aguse en contra-corriente.
La resina se regenera con acido mineral hasta una capacidad
de intercambio de cationes de 60% por lo menos, respecto a

su rendimiento primitivo. A contimmacion se enjuaga la re-

sina con agua blanda. Las etapas del meétodo pueden repetir-
se de manera continua en una serie de ciclos.

En el uso comercial, el método anterior se ha
practicado con soluciones de silicato alimentadores que te-
nian contenidos de silice del 6% aproximadanente y con cau-
dales de unos 367 litros por minutos y por metro cuadrado
de superficie de resina, para producir soles acidos de si-
lice con el mismo contenido de silice aproximadamente que
las soluciones alimentadoras. El lecho de resina se enjuaga
normalmente con solucidn de hidroxido sddico después de cada
200 ciclos de operacidn. Aunque el procedimiento ha resul-

tado apto para la practica comercial, se ha tropezado, no



obstante, con dificultades a causa de la gelacidon en el
lecho de resina; que conduce al atascamiento y a proble-
mas de lavado. Tales problemas dificultan la produceidn ¥
aumentan los costes de mano de obra y de materisles. En
5e vista de estas dificultades, la concentracidén de la solu-
cidén de silicato elimentadora se ha mantenido & un méximo
de un 6 % de silice.
EL invento que aqui se expone resuelve los pro-
blemas previemente encontrados en la produccion de soles
10, acidos de silice con gran contenido de silice, a partir
de soluciones de silicato de metal alecalino, por intercam=-
bio'de iones, y proporciona un metodo mejorado para produ-
eir soles écidos de silice con contenidos de 8i0, de un 6%
a 125% en peso. El invento proporcions también nuevos pro-
15. duotos de soles acidos con gran contenido de silice, de
mayor wtilidad y con contenidos de Si0, de un 9% a 127
en peso. La produccidn se mejora evidentemente, y se re-
duce el coste de obtencion de productos comparables. Cuando
se emplean los nuevos soles de acido que contienen de 9 a
20. 12 de 510, se emplean como materiales de partide para la
produccidén de soles alcalinos més concentrados, tal como
se ha expuesto antes, se ghorran costes de evaporacidn ﬁio-
porcionalmente al mayor contenido de silice y se reducen
las necesidades de equipo.
25. Cuando los nuevos soles acidos se empleen como
aglomerantes para materiales ceramicos, producen aglomerantes
mas duros y mas resistentes. |

De acuerdo con el invento, se produce un sol de
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doido de silice con un corntenido de un 6% a un 12% en peso
de Si0,, al que agul se hace también referencia como "el
contenido de silice", al paso que se reduce al minimo

la gelacidn de la silice y los problemas ocasionados por
ella, pasando una solucidn acuosa de un silicato de metal
alcalino, solucidn que tiene un contenido de Si0, de un
6% g 12% en peso, correspondiente al contenido deseado

del sol acido, por un lecho de resina intercambiadora de
cationes fuertemente acida, en forma hidrogenada, en con-
diciones de refrigeracidn y/o con gran caudal de paso. De
preferencia, las condiciones se eligen tales que limiten
la gelacidén de la silice a un maximo de 2% del contenido
de silice de la solucién de silicato alimentadora y, cuan-
do sea deseable, que impidan practicamente la gelacidn.

Se ha descubierto que la gelacidn de la silice
puede limitarse en conceniraciones de silice relativamen-
te altas manteniendo une temperaturs apropiadamente haja
en la zona de intercambio del lecho de resina, zona que de
ordinario aumenta de temperatura durante el intercambio y
que es la de mis alta temperatura. Las temperaturas’ reque-
ridas exigen la refrigeracion, por lo menos durante los
meses mas cdlidos del afio, cuando el suministro de azua es
proporcionalmente mas caliente. Durante los meses mas frios,
el agua disponible puede ser suficientemente frias para que
el procedimiento se desarrolgéia.una temperatura baja dese37
da sin negesidad de refrige?acién, Se ha descubierto que
por cada grado centigrado en que se reduce la temperatura

maxime del lecho de intercambio, la concentracidén de silice
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de la solucidn alimentadora y del producto de sol acido
puede aumentarse aproximadamente en el 0,097 sin gque se
acroconte la gelacion. Asi pues, la concentracidén puede
aumentarse en 0,9% por cada reduceidén de 10°C de la tem~-
peratura. Del mismo modo, cuando la gelacidén es mayor de
lo deseablo en determinadas condiciones de concentracion
de silice, temperatura y caudal, se la puede reducir a
limites aceptables o impedir précticamente mediante la
disminucidén de la temperatura en la zona de intercambio.
Las condiciones de refrigeracion que se contem=
plan en este invento pueden establecerse por refrigeracidn
artificial de la solucién de silicato alimentadora o de
los materiales utilizados para componer la solucidn, el
lecho de resina de intercambio y unos y otro. Los materia-
les y el lecho pueden estar enfriados previamente y/o en-
friarse durante la operacion. Para establecer temperaturas
convenientemente bajas, pueden incorporarse a la solucidn
de silicato alimentadors, depresores del punto de congela-
cidn, incluyendo liquidos orgénicos miscibles con el agua
tales como los glicoles y los alcanoles; en particular, el
etilenglicol, el propilenglicol, el metanol y el etanol.
Se ha descubierto también que la gelacién de la
gilice puede limitarse, en concentraciones de silice re-
lativamente altas, por paso de la solucion de silicato
alimentadora por la zona de intercambio del lecho de resi-
na, con un caudal apropiadamente alto, correspondiente a
un tigmpo de permanencia relativamente bajo a la solucion

en la zona de intercambio, Se ha comprobado que la concen-
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tracién de silice de la solucidén de silicato alimentadora
y del producto de sol acido puede incrementarse en forma
aproximadamente proporcional a la raiz cuadrada del caudal
de paso, 0 aproximadamente proporcional a la reciproca del
tiempo de permanencia en la zona de intercambio, sin que
aumente la gelacion. ELl aumento permisible de la concen-
tracidén es del orden de magnitud de un 0,1%'para un aumen-—
to en el caudal de 218 litros por minuto y por metroc cua=-
drado de seccion transversal del lecho, en los caudales de
paso mas bajos, y la concentracidn puede ammentarse en co-
ficientes decreciente a medida que aumenta el caudal de
paso. Del mismo modo, el caudal de paso puede aumentarse
y el tiempo de permenencia en la zong de intercambio dis-
minuirse pera reducir o impedir la gelacidn cuando es ex-
cesiva en determinadas condiciones e concentracion de si-
lice, de temperatura del lecho y de caudal de paso.

Ia gelacidn de la silice puede también limitarse
por una combinacién de condiciones de temperatura baja y
gran caudal de paso. La seleccion del método particular
que ha de emplearse para producir los soles - acidos de
silice de gran concentracidén de silice se basara con fre-
cuencia en condiciones econdinicas y en la aSQquibilidad'del
equipo. Con concentraciones de silice bajas, puede ser lo
mis deseable actuar simplemente con alto caudal de paso, o
con elto caudal de paso combinado con un pequeiio grado de
refrigeracion. En concentraciones altas, es preferible em-
plear refrigeracidn, con caudal alto o sin él.

Cuando se actua segin el nuevo método, la tempera-
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tura en el lecho de intercambio puede disminuirse hasta
donde se desee, en tanto que el silicato se mantenga en
solucidén. EL ceudal minimo de peso es preferentemente de
unos 244 litros por minuto y por metro cuadrado de seccidn
transversal del lecho, a lo menos, con temperaturas del
lecho bajas, y preferentemente de unos 692 litros por mi-
nuto y por metro cuadrado de zona de lecho, a 1o menos,
cuando el lecho estd a temperaturas ambientes, en especial
las que reinan en los meses calidos del afio, o a temperatu—
ras algo reducidas. El caudal de paso puede aumeniarse hase
ta 4070 litros por minuto y metro cuadrado de superficie
del lecho, de preferencia, o mas, segin los factores eco=
nonicos y operativos.

Los nuevos productos de sol acido de silice de
este invento, dotados de un contenido de silice de un 9%
a 12% en peso, se producen, segin una modalidad preferi-
da del invento, haciendo pasar una solucion acuosa de
un silicato de metal alcalino que tiene un contenido de
silice de un 9% a 12 % en peso por el lecho de reina in-
tercambiadora de cationes, en uncaudal de unos 244 a 4020
litros por minuto y metro cuadrado de superficie del le-
cho ¥, correspondientemente, 2 una temperstura mixims del
lecho desde unos 8200, en solucion al 9%, hasta unos 4,5°C
en solucién al 12%, con 244 litros por minuto; y desde unos
49°C, en solucién al 9%, hasta unos 16°C, en solucién al
12%, con 4C7TQ litros por minuto. En una modalidad especifica
preferida, se prepara un sol deido de silice que tiene un

contenido de silice de 10 % aproximadamente por paso de une



solucidn de silicato, gue tiene un contenido de silice de
10% aproximadamente, por el lecho de resina intercambiado-
re de cationes, en mudal de unos 407 litros & lc menos por
mimuto y por metro cuadrado de superficie del lecho y con
5. una temperatura maxima del lecho de unos 24°C.
| El producto de sol &cido de silice tendra prac-
ticamente concentracion de silice igual, pero ligeranente
menor, que la solucidon de silicato alimentadora. Existe
un ligero descenso en la'concentraoién, de 0,1% aproxima-
10. damente, debido a la formagién de agua y a la contraccidn
de la resina intercambiadora, con desprendimiento de agua
de la resina., Un descenso adicional en la concentracidn
puede producirse a ceusa de un grado correspondientemente
tolerable de gelacion. Como se ha expuesto antes, se pre-
15, fiere limitar la gelacidn de la silice & un méximo de 2
aproximadamente de contenido de silice de la solucidén ali-
mentadora.
Aunque en lo que precede y en lo que sigue se
alude al lecho de resina intercambiadors de cationes y a
20. su zons de intercambio, resulta que la regidn mas impor-
tante o critica del lecho es la porcién.ﬁe la zona de in-
tercambio donde el pH de la solucidn que pasa a través de
ella es aproximadamente de 5 a 7,5. O sea que la tempers-
tura y las condiciones de caudal o tiempo de permanencia en
25, esta regidn de pH variable son importentisimas por lo que
atafle a la gelacidn y a la prevencion de la gelacion. ELl
lecho de resina intercambiadora a que se ha hecho referen-

cia contempla la columna usual de resina compacia o no dila-
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tada, por la cual se pasa una Solucidn. También se contem—
pla que el método pueda efectuarse en un lecho expansiona-
do o fluidificado, en cuyo caso los caufales especificos
se ajustan para tomar en cuenta las diferencias en los

5. espacio huecos del lecho.

De los silicatos de metal alcalino, el silicato
s6dico esel® mas facil asequibilidad y el preferido aun-
que pueden emplearse otros silicatos. E1 silicato sddico
s asequible en soluciones acuosas que contlenen alredew

10. dor de 28% de 8i0,. La solucién de silicato tiene de pre-
ferencia una proporcion de Nazo:Siozmuy baja, por ejemplo
de 1:3 aproximadaumente, o menos. Esta solucion se diluye
con agua blanda o desionizade hasta la concentracién de
5102 deseada para la solucidon alimentadora, es decir, has-

15, ta 6 % a 12 % en peso, aproximadamente.

La resina intercambiadora de cationes fuertemen-
te acida es una resina regenerable por acido, de preferen—
cia del tipo del acido sulfdnico. Resinas tipicas preferi-
das son la Dowex HCR y la Nalcite HCR, copolimeros sulfo-

20, nados de estireno-divinilbenceno que se preparan tal como
se describe en la patente norteamericanz n? 2,366.007.0tra
resina apta es la caracterizada en el comercio con la de-
signacidén Amberlite IR-120.

El meétodo de este invento se lleva a'cabo segun

25, el procedimiento descrito en la solieitud anterior, con
las mejoras en el -control de la temperatura y en el caudal
que se describen}aqui. En particular, se prepars ung solu-

cidn acuosa alimentadora de silicato sdédico, con un contenido
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de 810, de 6 % a 12 % en peso, aproximadamente, diluyendo
con ague blanda una solucidn comercial de silicato sodica
més concentrada, tal como la que se ha descrito antes, ILa
solucién alimentadora se pasa por un lecho o columna de
la resina invercambiadoras de cationes fuertemente Acida,
en forme hidrogenada. La solucidn se hace pasar por el le-
cho en flujo descendente, pero si se desea se la puede
hacer pasar por él en corriente aséendente. De preferencia,
la solucidén alimentadora se enfria por medio de refrigera-
cién artificial antes de transferirla al lecho o durente
su traslado al lecho, cuando se emplea contrdl por refri-
geracion. E1 lecho de resina puede haberse enfriado previa-
mente, por ejemplo mediante un lavado frio o mediante ele-
mentos refrigerantes en el lecho, o bien el lecho y la so-
lucion que contiene pueden enfriarse durante la operacidn
por medio de elementos refrigerantes contenidos en él, Se
ha comprobado gque la subida de temperatura durante la ope-
racién o ol agotamiento de la resine es de unos 5,5°C a
concentracién de 5 % de silice y emmenta a medida que
aumentan las concentraciones, siendo de unos 17°C a concen~
tracion de 10 % de silice. Es conveniente vigilar la tem—
peratura maxima del lecho cuando la solucion se descarga
del lecho de resina; pero pueden establecerse en el lecho
indicadores de temperatura apropiados.

Ta solucidn alimentadora se hace circuler por-
medio de bomba 2 través del lecho, con un caudal elegido
del orden de unos 244 a 4070 litros por minuto y metro

cuadrado de superficie del lecho. El primer efluente cons-
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tituye el agua de lavado previamente existente en el lecho,

y se desecha. Luego se recoge el producto de sol acido de
silice hasta que se halla agotada la capacidad de inter-
cambio de la regina. El agotamiento se manifiesta por la
primera caida en la conductividad del efluente. La opera-—
cion de intercambio o el agotamiento de la resina se in-
terrwmpen cuando la conductividad aloanze un winigo a con-
tinuacidén. de la citada primera calda de la conductividad.
Fl producto de sol acido de silice obtenido de esta mane-

ra. tiene un pH de 2,5 a 4,0, preferentemente. Esta acidez

se debe a impurezas salinas, que se convierten en sus aci-

dos en la etapa de infercambio de iones.

Ia resina se pone en condicion pare el tratamiento
sigulente haciendo paser en primer término agua por el le-
cho, con el fin de separar el silicato sodico, que puede
recogerse y volverse g utilizar. Iuego se lava el lecho con
agua en contracorriente, para separar practicamente todo el
silicato sodico no reaccionado que se haila en la resina y
mullir el lecho. Se prosigue el lavado hasta que el afluen-
te tiene una alcalinidad inferior a unos 0,428 gramos por
litro, y de preferencia entre 0,086 ¥ 0,171 gramos por li-
tro, expresada como CaCOB.

Ia resina se regenera con un acido mineral hasta
una capacidad de intercambio de cajiones de 60% o lo menos,
y preferentemente de 65% a T5%, de su capacidad primitiva.
El dcido puede ser cualquier écido mineral, y de preferen-
cia estd diluido, por ejemplo en concentracion de 3% a 8.

Un acido preferido es el acido sulfurico.
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Ia resina se lava luego con agua blanda para
eliminar el 4cido. El lavado se prosigue hasta que la
acidez del efluente se ha reducidé a menos de unos 0,342
gramos por litro, y de preferencia a 0,086 - 0,258 gramos
por litro, expresada como CaCO3. El lecho de resina se ha-
lla entonces en condiciones pars seguir actuando y se le
puede aportar solucion de silicato alimentadora, para in-
tercambio de iones a fin de producir sol acide de silice.

Procediendo segun este invento, el ciclo opera=-
tivo puede repetirse muchas vece;\en operacidn continua.
Asi, por ejemplo, pueden efectuarse unos 200 ciclos de
opéracion entre lavados causticos para eliminar el gel
acumulado. Sin embarzo, puede ser deseable y economico ac-
tuar hesta el miximo antedicho de gelacidén de 2 » de con-—
tenido de silice de la solucidn alimentadora, en cuyo mo-
mento puede ser deseable un lavado caustico después de
cada 5 a 10 pasadas.

El ejemplo que sigue constituye una ilustracion
del invento gque, como se comprende, no se limita al ejem~
plo ni & las condiciones, proporciones, materiales y mo-
dos operatorios que se exponen en él., En dicho ejemplo,
las proporciones se entienden en peso si no se indica o=
tra cosa.

BIERELO

Se preparo una solucion acuosa de silicato so-
dico & partir de silicato sdédico comercial de 1,4 de peso
especifico, que contenida 28 % aproximadamente de 510, ¥

¥y presentaba una proporcién Na20:8i02 de 1:3,25. Ia solu-
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¢ion se diluyd con agua desionizada para formar una solu-
cién alimentadora de silicato que contenia 103 de S5i0, ¥y
3,1 % de Na,0.

En una columna de lucita de 50,8 mm. de didme-
tro y 20,14 centimetros cuadraedos de superficie se esta-
bleciéo un lecho de resina intercambiadora de cationes fuer-
temente acida. Se lleno la columna hasta una profundidad
de 549 milimetros, estableciendo un volumen de lecho de
resina de 1,132 litros. la resina era una resina intercam-
biadora de catlones de copolimero sulfonado de estireno—
divinilbenceno, preparada tal como se describe en la paten-
te norteamericana n® 2,366.007 (Dowex HCR). La resina te-
nia una capacidad total de 1,83 miliequivalentes por mili-
litro, una capacidad de retencidén de agua de 53,8 % y un
indice de imbibicion de la forma sodica a la forma hidro-
genada de 6,57. Pare cada uno de los ensayos que se des-
criben més adelante, se uso nueva resina.

Se refrigero la solucidn alimentadora de silica-
to y se enfrid preliminarmente el lecho de resina por paso
de agua refrigerada, en ambos casos, & 2,2°C. La solucién
alimentadora se hizo pasar por el lecho de resina en sen-
tido descendente, con un caudal de 447 litros por minuto
y por metro cuadrado de seccion transversal del lecho, ILa
temperatura del efluente de sol acido de silicé subié has-
ta wn maximo de 22,8°C, El agua que al principio existia
en el lecho se expulsd mediante la solucidén alimentadora y

se desecho, después de lo cual se recogid el efluente de

sol acido de silice hasta alcanzar una conductividad minima
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a continuacidén de la primera caida de conductividad del
efluente. Luego se lavo el lecho con agua, para eliminar
el silicato que quedaba en élL.

EL sol écido de silice producido de la manera
que antecede tenia un peso especifico de 1,060, correspon-
diente a uh contenido de silice de 9,8 %. Bsto representa
una calda en la concentracidén de 0,1% aproximadamnente, a
causa de la formacidn de agua y la contraccion de la re-
sina, con desprendimiento de agua, y una caida de 0,1 o
aproximadamente & causa de la formacion de gel. E1 lecho
de resing estaba limpio y era de facil paso para la vo-
rriente, o sea apto para volver a usarlo de la misma manera
en muchos c¢iclos,

Se efectud otro ensayo de modo andlogo al ante-
rior, con la solucion alimentadora y el lecho de resina
enfriados preliminarmente a 7,8°C, mientras el caudal de
la solucidén alimentadora fue de 244 litros por minuto y
por metro cuadrado de superficie de resina. La teuwperatura
del efluente de sol 4cido de silice subid haste 23,3°C due
rante el ensayo.

El producto de sol écido en el emsayo a 244 li-
tros por minutos presento un pH de 2,7 y un peso especifi-
co de 1,055, correspondiente a un contenido de silice de
8,9%. B1 lecho de resina estabe gelificado en forma suelte
¥ se quebré durante el lavado en contracorrients. La pér-
dida de 10 % del contenido de silice de la solucion alimen-
tadora fué excesiva parawm proceso practico, y la cantidad

de gelacion requeriria excesivo lavado caustico para el uso
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repetido de la resina. Los resultados demostraron que el
caudal de paso era inadecuado a la temperatura del ensayo
¥ que, pars resuliados aceptables como los oblenidos en el
ensayo descrito primeramente, se necesitaba mayor caudal
de paso, 0 menor temperatura, o una combinacion de ambas
condiciones.

Se procedid a un tercer ensayo de la misma mane-
ra, pero con la salvedad de que la solucidén alimentadora
de silicato y el lecho de resina estaban a temperatura de
23,9°C y no se habian enfriasdo preliminarmente. La solu-
cidn alimentadors se hizo pasar por el lecho con uh cau-
dal de 579 litros por minuto y metro cuadrado de superfi~ |,
cie del lecho. La temperatura maxima alcanzada en el efluen~
te durante el ensayo fué de 40,6°C.

El producto de sol acido de silice tuvo un pH de
2,4 y un peso especifico de 1,052, correspondiente a 8,5 ¥
de Sioz. Lg resina estaba gelificada en forma suelta y se
fragmentd con facilidad. La pérdida de un 15% de silice
de la solucidn alimentadora resulid excesiva para un pro-
ceso practico. Los resultados demostraron que el mayor cau-
dal, de 579 litros por minuto, era insuiiciente para un
proceso practico en ausencia de enfriamiento del lecho, ¥
que pars un proceso practico se requerian un mayor caudal
y/o una temperaturs mas baja del lecho.

El invento establece asi un método nuevo y mejo-
rado para producir soles acidos de silice directamente, en
grandes concentraciones de silice. El nuevo método es muy

ventajoso para la produccién comercial y permiie la operacidn
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practicamente libre de gel, con reutilizacidén muy prolon-
gads de la resina intercambiadors de lones. Se eslbablecen
nuevos productos de sol acido que contienen del 9 % gl

12 % de silice y que son GSpecialmenté utiles en la pro-
duccidén de productos de mas alta concentracidn y meyor ta-
matio de particula y como aglomerantes ceramicos.

Aungue se han descrito algunes modalidades pre-
feridas de realizacidn del invento, es evidente que caben
diversos cambios y modificaciones en el método y que pueden
producirse otros productos especificos de la misma menera,
dentro del ambito del invento. Se entinde que tales cam—
bios, modificaciones y variaciones se abarcan en el ambito

de las reivindicaciones anexas.

NOTA

Se reivindica como objeto de la presente patente
de invenciodn:

1. Procedimiento pars la obtencidn de soles a-
cidos de silice, caracterizado por el hecho de hacer pasar
una solucion acuosa de un silicato de metal alcalino que
tiene un contenido de SiO2 de 6% a 12 # en peso, aproxima-
damenie, por un lecho de resina intercambiadora de cabiones
fuertemente acida, en forma hidrogenada, en condiciones de
refrigeracion y con un caudal de paso suficiente para limi-

tar la gelacidén de la silice a un maximo de 2j° en peso, apro-
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ximadamente, del contenido de silice de dicha solucioén.

2. Procedimiento para la obtencion de soles aci-
dos de silice, como se define en la reivindicacion 1, en
el que la citada solucidén se hace pasar por el citado le-
cho de resina con un caudal de paso de unos 244 litros,
por lo menos, por minuto y metro cuadrado de seccidn trans-
versal del lecho.

3. Procedimiento para la obiencidn de soles acidos
de silice, como se define en la reivindicacion 1, en el que
la citada solucion se hace pasar por el eitado lecho de
resina con un caudal de paso de unos 692 litros, & lo me=-
nos, por mimuto y metro cuadrado de seccion trasversal
del lecho.,

4. Procedimiento para la obtencion de soles acidos
de silice, segln la reivindicacidén 1, caracterizado por el
hecho de hacer pasar una solucidén acuosa de un silicato de
metal alcalino que tiene un contenido de 8102 de 9 % a
12jen peso, aproximadamente, por un lecho de resina inter-
tercambiadora de cationes fuertemente acida, en forma hi-
drogenads, con un caudal de paso de unos 244 a unos 4070
litros por minuto y metro cuadrado de secclon transversal
del lecho, y correspondiente a una tewperaturs maxima del
lecho desde unos 29°C con solucién al 9 % hasta unos -4,5°C
a solucion al 12/, con 244 litros por minuto, y desde unos
49%C con solucidn al 9% hasta 16°C con solucidn al 12 1,
con 4070 litros por minuto.

5. Procedimiento para la obtencidn de soles acidos -

de silice, segin la reivindicacién 1, caracterizado por el
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hecho de hacer pasar una solucidén acuosa de un silicato

de metal alcalino que tiene un contenido de Si0, del 10%
en peso, aproximadamente, por un lecho de resina inier-
cambiadora de cationes fuertemente &cida, en forma hi-
drogenada, con un caudal de paso de unos 407 litros, a

1o menos, por minuto y metro cuadrado de seccion trans-
versal del lecho y con una temperatura méxima del lecho de
unos 29°¢,

6. Procedimiento para la obtencidn de soles aci-
dos de silice, por paso de una solucion acuosa de un sili-
cato de metal alcalino que tiene un contenido de 8102 de
un 6% en peso, a lo menos, a través de un lecho de resina
intercembiadora de cationes fuertemente acida, en forma
hidrogenada, de acuerdo con la reivindicacidén 1, caracteri-
zado por el hecho de hacer pasar dicha solucion por el ci-
tado lecho con un caudal de paso de unos 692 litros, a lo
menos, por minuto y metro cuadrado de seccidn transversal
del letho.

7. Procedimiento pars la obtencidn de soles dci-
dos de silice, por paso de una solucidn acuosa de un gili-
cato de metal alcalino que tiene un contenido de 3102 de
un 67 en peso, & 1o menos, a través de un lecho de resina
intercambiadora de cationes fuertemente acida, en forma
hidrogenada, de acuerdo con la reivindicacidon l, caracteri-
zado por el hecho de hacer pasar dicha solucion por el ci-

tado lecho en condiciones de refrigeracidn.

8. Procedimiento para la obiencidén de soles &-

cidos de silice.
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La presente memoria consta de veintiuna hojas
foliadas escritas a maquina por una sola cara.
Barcelona, 13 de Julio de 1966,
i ICAL CORMFALN
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