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"PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE UN AGENTE AGLOMERANTE!
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Este invento se refisre a agentes a2glomerantes,
por-ejemplo a ciertos muevos agentes aglomeradores, compren=
diendo un éster de silicato Gtil en la produceibn de arti-
culos refractarios.

El uso de soluclones de ésteres de silicato hi-
drolizados como agentes aglomeradores para mteriales re-
fractarios finamente divididos en la preparacibén de arti-
culos refractarios en general, y especialmente de moldes
refractarios para uso en vaciados de precisibn es ahora
un procedimiento standard.

Se hen propuesto varias formas &e preparar dichos

moldes y una que es econdmica en su uso de refractario y

" gilicato es el llamado prodedimiento de moldeo de cascos.

En este procedimiento se forma un casco alrededor de un
modelo, que puede hzcerse por ejemplo de cera, recubriendo
¢l modelo con una lechada de la solucidn del éster de si-
licato hidrolizzdo y el refractario en polvo, se deja ge-
lificar el gilicato hidrolizado, se retira el molde en la
forma epropiada, y se calienta la lecliada gelada a una tem-
perafura en que el gel se conviewmte en silice, uniendo asi
las particulas del materiel rofractario entre sf para dar
un fuerte casco de moldeo.

Ahoras, hemos hallcdo una serie de nuevos y mejo-
rzdos agentes aglomerzdores que comprends un dstar de si-
licato hidrolirado. Pueden emplearse en la produccibn de
cascos de moldeo cerdmicos y para otras finalidades.

E1l agente aglomerador del presente invento es
uno que comprende un éster de silicato orginico hidrolizado
¥ un glicol 'soluble en el éster hidrolizado.

Bl invento tambidn comprende un procedimiento
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la produccibn de un agente agloﬁerador conforme al invento,
en el que se hidroliza un &ster de silicato orginico en pre-
sencia de - por lo menos en la Gltims parte de la reaccibn
de hidrolisis - de un glicol soluble en el éster hidrolizado,

Tanbién se incluye en este invento un procedimien~
to para la produceidn de un articulo refractario, en el que
se emplea un agente sglomerador do acuerdo con el invento.

Bl agente aglomerador del invento taubién puede
emplearse; por ejemplo, como una cora d2 moldeo o como cera
de modelo.

%1 éster de silicato que es hidrolizado puede ser
-

un ortosilicato, aungue en la pruetica'es senerslmente un
silicato sondensado, o8 decir, una mezcla de polisilicatos,
Se han obtenido buenos resultados usando silicato de etila,
por ejemplo una mexcla de silicatos de etilo preparada por
1o reaccidn del tetracloruro de silicio con alcohol de eti-
lo comieniendo una pequela proporeidn de agua; %l silicato
de etilo comercial vendido bHajo el nouwbre de *Silester 0OSY
es especialmente G4til. Otros silicatos adecuados comprendé,
por ejemplo silicato deisopropilo. |

El zlicol, es decir, un alconol dihidrico,.es ge-
neralmente uno que sea soluble en agua, Normalmente es un
1iquido, y el término soluble comprende consecusniemcnte
miscidle. Un glicol liguido no necesitw ser miscible con
el éstor hidrolizado en todas las proporciones, mientras
gea miscible en las proporciones en que estd presente en
el agente aglomsrador. El glicol es preferiblemente un
glicol alifdtico, especialmente uno que contenga hasta
cuatro dtomos de carbono, Los glicoles & -alquileno mds

bajos, tales como etileno glicol, §-propileno glicol y

.
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 -butilino glicoles son muy‘adeéuados. Los glicoles y
Zlicoles de nollmetlleno ags altos, que son solubles en
agua en lasg prop: rciones requeridas, por eaemolo trime ti-
~leno glicol y pentametileno glicol, o los glicoles arombti-
5= cos, por ejemplo xilileno glicol, pueden usarse también si
se (esea. Ts especialmente preferido el etileno glicol,
con el que se han logrado resultados exdelentes. Puede em-
plearse una mezcla de glicoles.
La cantided de glicol puede ser; por ejemplo, de

10,- hasta el 30 o 40% por volumen del agente aglomerador, N

especialnente dentro de la gama del 5 al 25% por voldmen,
por ejemplo el 10 o el 20%4 por voldmen. A menudo, la canti—f
dad preferida es el 10 por ciento por volimen.
El glicel puede ser me%clado con el éster de si- -
15,- licato despu’s de que el Ultimo estd hidrolizado, pero
taibidn puede estar presente ( y esdo de acuerdo con el pro-

cedimiento del invento) durante por lo menos la Gltima parte

de la reaccidn de hidrolisis. Por ejemplo, puede estar presen—
te durante el dltimo 10% de la reaccibén. Preferiblemente, :
20.~ estd presente desde la iniciscidn de la reaccidn de hidrolisis.iiis
El éstor de silicato se hidroliza generalmente con agua,
por ejemplo, con haste un 15% por peso de agua, aungue la
cantidad de agua es preferiblemsnite algo inferior a la que
normalmente serd emplesda para hidrolizar el éster cuando
25 4= ne se desee que haya presente glicol en el agente aglomerador.
Por gjemplo, aungue el éster de silicato puede ser hidroli-
zado en presencia de hasta un 15% por peso de agus, la can-
tidad es preferiblemente entre el 1 v el 10%, por ejemplo
sobre el 5%~por peso. La reaccidn dg hidrolisis se realiza

30e= normalmente hasta su terminacidn esencial, aunque no es
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indispensgble;

Preferiblen nte, se wtiliza un catalizador dcido
en la hidrolisis del éster de silicato. Este es preferible-
mente 4cido hidrocldrico, per¢bueden emplearse otros dcidos,
por ejemplo, dcido oxalico. La cantidad es zencralmente muy
pequedia, por ejemplo O'l gramo-de una solucidn gl 32% por
peso del dcido hidroeldrico en 100 zramos de la mezcla de
reaccibn es gencralmente sufici:nte, auncue pu.de utilizarse
nis 0 meno® gque esto, por ejemplo 0'05 a 0'5 gramos por 100
granos de la mezcla, en ciertos casos.

La presencia de un disolvents orgfnico miscible,
en agun durente la hidrolisis (aparte del glicol), es conve-
niente, ya :ue ayuda a la formacidn de un zgente aglomerador
homogéneo., Puede ser, por ejemplo, alcohol de etilo, alcohol
isopropilo, o posiblemente, una quetona nmiscible en agua,
tal como acetona. Como lus cantidades de agua v glicol son
fijas dentro de los limites mencionados arriba, la cantidad
de dicho disolvente adicional utilizado en la solicdn se de-
termina vparcialments por medio dela coneentracidn de silicato
(expresada en térmicos de silice 8i02) que se requiera. Como
guia, se han obtenido muy buenos resultados cuando el conte-
nido de silice (Si02) del agente aglomerador se encuentra
dentro de la gzama del 15 al 35% por peso, por ejemplo el
25%. Es necesario sabery cuando se formule el agente aglomera-
dor, que el grado comercial de glicoles y de disolventes
miscibles en agua contiene gensralmonts uns ciertglantidad
de agus, posiblemente hasta del 10% por peso.

Bl agente aglomerador se prepara preferiblemente,
por ejemplo, mezelando las proporciones adecuadas del glicol

agua y cualquier disolvente orgdnico o catalizador usado,
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y afiadiendo después el éster de silicato graduslmente, con
agitac?én. Sin embargo, pueden realizarse variaciones de
este procedimiento sin afectar seriamente los resultados.

En un procedimiento para la produccidén de un arti-

culo refractario, especialmente un molde de cagcos, el agente

aglomerador se usa generalments en una lechada junto con

un rellenador refractario en polvo; El rellenador puede ser
cvalquiera de los usados normslmente en la produccidn de
moldes pora vaciados metdlicos, incluidos por ejemplo diver—
sos 6xidos, tales como por ejemplo silice (en la forma de

pedernal molido, por ejemplo,) alumina, magnesia o circonia;

carburo de silicona; alumino silicatos tales como mologuitea,

silimanita o mullita; silicatos tales como circdn o forste-

rita; y diversas arcillas refractarias caleinadas 4alss como

por ejemplo, arcillas calcinadas de Ayrshire o Stourbrigde.

El temaiio de particula del material refractario en los compues;fjl
tos del presente invento es generalmente menor de mallas 'i?%}
BS3 200, es decir, que ninguno de los polvos es retenido en =

un tamiz standerd briténico de malla 200, y preferiblemente

el refractario deve conbtensr una proporcién importente,
quizés del 50 al 75%, de materizl con temaiio de particula .-

inferior a malla BSS 300. E1 limite mds bajo de tamafio de

particula es gemeralmente de 10 micrones.
Ia lechada puede prepararse simplements mezclando ..
el rellenador refractario un poco a un tiempo com la soluc-

cidn de é8ter de silicato hidrolizado, hasta que la lechada %z

formada tenga una viscosidad dentro de la gama correcta;
dicha viscosidad corresponde en general con la consistencia
de una creme bastante fina. Una lechada deviscosidad adecua~-

da genéralmente contiene entre 30 y 90 partes por peso de
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la solucidn de éstor de'silicatorhidrolizada, por 100 partes
por peso Jel rellenador refraotario, dependiendo principal-
mente del tipo y estado de subdivieidn del refractario.

La lechada puede ser aplicada al modelo ¢ molde
de cascos utilizados procedimiento conocidos, por ejemplo
por racionamiento o, mis generalmente, por medio de inmersidn.

-El recubrimiento de lechada se gelifica por expogi-
cibn & la atmbsfera, o por exposicibn a un agente endurcce-
dor, normalmente a temperatura ambiente. Como se menciond
anteriormente, cada recubrimiento se cubre normalmente con
una capa de particulas de estuco, mientras todavia se encuen-
tra himedo. Las particulss pueden ser aplicedas a lz capa
himeda de lechada que cubre el modelo permitiendo por ejemplo,
gue las perticulas caigan sobre la capa de lecha-da o por
inmersidn del modelo recubierto en una masa de las particulas
mentenida en un estado de agitacibn por medio de una corrien—
te de aire o cualquier otro gus adecuado. Para el estuco
puede utilizarse cualguiera de los materiales refractarios
menclon-doa antes.

duy a menudo, el agente aglomerador se hace endu-
recer por medio de la accibén de uh acelerador de gelacidn,
de maners que forme con el estuco un recubrimiento refracta-
rio., El.acelerador puede ser por ejemplo amoniaco, o una
anina orginica tal como por ejemplo piridina, piperidine o
diclohexilamina. Bl amoniaco es, sin embargo, el acelerador
preferido, y le gelacidn puede efectuarse convenientemente
transfiriendo el modelo recubierto de lechada a una cdmara
provista de un depdsito abierto conteniendo una fusrte soluc-
cibn ac.osa de amoniaco. Una téenica alternativa es ddsponer

una corriente de vapor de amonfaco para -ue pase a través

.
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de la cémara en que ostd situado el modelo recubierto de
lechada. La duracién de la exposicibn requerida para efec-—..
tuar la gelacién variaréd algo dependiendb de factores tales
como el grosor del recubrimiento de lechada.y las £érmulas
precisas de ésta. Generalmente, por ejeﬁplo, ea suficiente
una expoéicidn de por lo menos 15 segandos, pero no mayor
de 60 segundos, aungue en algunas circunstancias puede ser
preferible una exposicidn mis proléngada. Ia duracidn Sptima
dela exposicidn para cualquier clase de condiciones ge de~
termina, desde luego, perfectamente: . »

Alternativamente, le capa de lschada y estuco puede.
hacerse endurecer sencillamente dejando que repose durante
wn periodo de tiempo, durante ocuyo periodo se evapora una _
parte o ftoda 8l agua u otros disolventes originaluente presenw
tes, y se produce la gelacidén. Normalmente, dicho perfodo es
de uns o0 varias horas mds que si se emplea un acelergdor
de gelacién., o

Despuls de que el recubrimiento finel de la lechada
ha sido aplicado y de que se ha gelificado o se ha dejado
endurecer, el prgducto se seca y se calienta a alta tempera-'
fura a larquevel gel se convierte en silice. Un modelo hecho
de cera ode cualguier otro matverial fusible Hal como resina
sintética termopldstica desaparece durante la fase de calen-

Yamiento y el producto final es entonces un casco hueco dige

puesto para uso. Cusndo se emplea un material no expulssble, es.

necesario dividir el casco de molde, genéralmgnte en dos
pares y retirer éstas del modelo. .

Aungue el invento ha sido deserito con particular
preferencia a la produccidn de moldes de casco refractarios

para uso en vaciados metélicos, es aplicsble taubién a la
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produccibén de otros articulos refractarios como por ejemplo
moldes de revestimiento masivo, ruedas de esmerilar y ladrillos:ﬂ‘;
refractarios, Antes se ha hecho refersncia a otros usos |
de los compuestos. .

El invento se iluétra con el sizuiente ejemplo:

'EJ EH PILO

Egte ejemplo describe un agente aglomerador de
acuerdo con el invento ¥ su uso en la produccidén de un mol-
de de casco adecuzdo para vaciar un balancin para un motor
de automdévil,

El agente aglomcrador se prepard como sigue:

" Se derramaron lentamente, con agitacién 2280 cec.

de Silester 0S (silicato Gz etilo comereizl conteniendo el
equivaiente del 40 al 42% por peso de silice), en una mezcla
de 440cc de etileno slicol, 120 ce de agua, 4 ce de #cido,
hidrocldrico coneentrado (gravedad especifica 1'16) y 1690
cc de alcohol isopropilo. La cantidad de agua presente era
del 5'3 % por peso ‘el silicato de etilo. La agitacidn se
contimd durante 30 mimutos mds y, a continuacidn se de;d
reposar la solucli’n durante 24 horas. Ia produccibn del agen~
te aglomerador estuvo entonces terminmda. Tenia buena csta-
bilidad. '

Se afladlieron fradualmente 21 Xgio de Zircosil 200
de tamafio de particuls menor de malla 200 B3S, con agitacidn
continna, al sgente aglomerador, dando uns lechada estable
con una vizcosided de 80 segundos medida usando una copa
Tord 4B, Se halld gue habia poce tendencia a que las particu-
las refractarias se fijasen fucrz de la lechads ¥y algunas
que se fijeron durante el -urso del dia fueron fécilmente

redispersables por sgitacidn.



100“

15.=

200"‘

25-"‘

30-"'

A continuacidn, se sumerg%é entonces en la lechada
un modelo de cera provisto de un trozo de alambre robusto
para servir como mango, haciéndose girsr lentasente para
Legzurar un recvbvrimiento uniforme y la ausencia de atrapa-
miento de burbujas de aire, retiréndose a contimacibn v
dejintose escurrir durante 40 segundos. Dospuds se aplicd
a la superficies himsda, ton uniformemente como fué posible
un estuco de moloquita de tamaiio de porticulz tal como nin-
guna quedara retenida en un temiz de malla 300 BSS pero si
en un temiz 80 BSS, a la superficie. El modelo recublerto,
ge pasd a continuacibn a una cimsra provistade un depdsito
abierto de amonisco accuoso concentrade (gravedad especifica
0'88C), haciéndose girar lentamente en la atudcfers enrique-
cide con waonisco dursnte 60 seéundos.'Al final de este pe~
riodo el recubrimienio se habis endirecido y las particulas
del satuco se hzllarsn bien adheridas.

3e aslicaron més rsecubrimientos de una lechada
preparade como antes, pero con 10 kgs de mologuita 6 de ta-
waiio de particula menor de malle 200 BSS en lpzmr de Zirco-
sil 200. Estos recubrimientos fueron estucados con mologuita
de tawsfio de particula tsl que ninguna fuers retenida en
un taniz de malla 10 BSS pero si en un tamiz de malla 30
BSS. Los recubrimientos fiaron endurecidos por el método
descrito arriba. Z1 procedimiento fué repetido aplicando
anternativamente lechada y estuco hasta un total de 6 capas.
Despuds de la exposicidn de 12 capa final a2l amoniaco el
modelo recubierto fué secado en una corriente de aire ca-
liente hasgta eliminar el aleohol y el szua.

ZL mango de alambre fué retirado y todo el con-

junto fué introducido en un horno & uns teupersturs de

-
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10502¢. La cera se fundid y qﬁemé'y queddé un firac nolde

de cascos de msierial refractario en el que se vacid a con-
tinuacidn un balenein. Bl vacizdo tenla un excelonte acabado
de superfiéie.

da un experimento couparable, en el jue nc hubo
zlicol presente en la lechads, lias perticulus refractarias
tenian una tendencie .ayor & desprendense y no fueron tan
perfectanente redispersables, y adewds , el acabado del
vaciado no tenie tan excelonte acabado de superficie.

N 0 T A,

Ea resumen, la presente solicitud recacrd sobre )
las sizulentes reivindicuciones.

12,- Procedimiento de fabricocidn de un agente
aglomerante, carccterizade por comprender un éster de sili--
cato orginico el que es hidrolizado en la presencia, por lo
menos en la ﬁlfima parte de 1o rezccibn de hidrolizacilnm,
de un glicol soluble en el éster hidrolisado.

28,~ Procediiiento de fabricacidn de un cgente
aglomersnte, seygin la reivindicucidn primsra, caracterizado -
porgue se emplez un éster e silicato condensado nidrolizado.

g8,~ Protedimiento d: fabricacibn de un agente
aglomerante, segin las reivindicaciones anteriores, caracte-
rizado porgue se emplea un silicato de etilo hidrolizado.

8.~ Procedimiento de fabricacidn de un agente
aglomerante, sezin los reivindicuciones anteriores, caracte-.
rizado porgue el glicol es un glicol alifético conteniendo
hasta cuatro &tomos de carbono.

58,~ Procedimiento de fabricazcibn de un agente
aglomerante, segin la reivindicacidn cuarta, caractorizado

porgue el zlicol es etileno glicol.
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62.~ Procedimientolie fabricacidn de un agente
aglomerante, segﬂn las reivindicaciones anteriores, carac-
terizado porque la cantidad de glicol es del orden del
5 al 25% por volimen del agente aglomerador.

72.- Procedimiento de fabricaciln de un agente
aglomerante, sezin cualquicra de las reivindicaciones an-
teriores, caracterizado porque el éster de silicato eé hi=
drolizado con une can-tidad de aguae menor de la gue seria
empleada pare hidrolizar cl éster en la ausencia del glicol;'

88,- Procedimiento de fabricacidn de un agente
aglomerante, segin la reivindicacibn séptima caracterizado
porque la cantidad de agua utilizada para hidrolizer el
éster es del 1 al 10% por peso del éster.

98,~ Procedimiento de fabricaciln de un agente -
aglomerante, segin las reivindicaciones anteriores, caraetef
rizado porgue estd presente un disolvente orgénico miscible
en agua, digtinto de un glicol, &urante'la.hidrolisis, en
una cantidad tal que el contenido de silice (8102) del agen~
te aglomerador se cncuentre en la gama del 15 al 35% por peso.

102,- Procedimiento de fabricacibdn de un agente
aglomercnte, segin las reivinGicaciones anteriores, caracte-
rizado porque comprende la mezcla de proporciones adecuadas
del glicol, agua y cualquier disolvente orzénico o cataliza-
dor usado y en el que se afiade despuds el éster de silicato
graduslunente con agitacidn. _

1le.. PROCEDIMIENTO Di FABRICACION DE UN AGENTE
AGLOMTZRANTE, |
Segin se describe en la presente memoria ¢ue consta

de doce folios mecanografiados por una sola cara.

tadrid, £ 6 DI
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