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INVENCION

a favor de FALCO CHEMICAL COMPANY, entidad norteamerica-
na, domiciliade en Chicago (Illinois, EE.UU.), 6216 Vest
66th Place, por "PROCEDIIIENTO PARA LA OBTENCION IE SOLES
IE SILICE CONCENTRADOS Y ESTARLES!

MERORIA IESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedi-
miento para preparar soles de silice acuosos, ias especi-
ficamente la invencidn esta orientada & un procedimiento
pera preparer soles de silice altemente concentrados,

5e Ios soles de silice coloidales y acuosos ya son
conocidos desde hace vsrios afios, y han sido el objeto de
extensas investigaciones cientifices. Estos soles son DI G
parados usualmente eliminando una pequefia porcidn del me-
tal alcalino presente en el vidrio soluble (silicato de so

1C. dio) pera producir un sisiema coloidal de lo que ha sido
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descrito como sol de écido silicico polimérico. Estos so-
les de dcido silicico son relativemente inestables debido
a la eleveda srea superficial y bajo digmetro promedio de
partioula; inferior a 5 milimicras. Para producir soles de
s{lice con estabilidad a largo plazo y contenido de soli-
dos relativamente elevado, ha sido necesario manipular ul
teriormente los soles de dcido silfeico por métodos de con
centracion que incluyen el "crecimiento® de las particulas
de silice hasta un didmetro de particula que generalmente
se halla comprendido entre 15 y 150 milimicras. .
Un método de former soles de dcido silicico im~
plica el neutralizar una solucion dénsilicato sodico con
un dcido mineral. Las sales formadas en la reaccion de neu
tralizacion son, entonces, eliminsdas por medios fta2les co=
mo didlisis, elecctrodiglisis, electroosmosis, etc. Uno de
los mejores métodos para preparar convenientemente soles
de doido silfcico es el descrito en la patente norteameri-
cena 2.224.325 de Bird. En este procedimiento se hace pa-
ser una solucidn de siliceto de metal alcalino, a traves
de un material de intercambio idnico, el cusl elimina la
mayor parte de los iones de sodio y, por tanto, forma éci
do silfoico. No obstante, como en muchos métodos, del do-
minio piblico, de preparar soles de decido silicico, los
soles son producidos Unicemente en forma de soluciones re=-
lativamente diluidas, y, a pesar de ello, se gelifican en
unas pocas horas. Por ejemplo, en la patente EBird, se su-
glere gue los soles pueden ser concentrados por evapora=
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cion solo hasta un contenido en silice de aproximedamente
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15%. Los intentos para concentrar hasta mayores contenidos

de solidos tienen por resultado la gelificacidn. Ias des-
ventzjas de slmacenar, enviar y aplicar tales soles de si-
lice relativamente poco concentrados, son evidentes.

5. Asf, los esfuerzos hen sido dirigides tanto ha-
cia los soles de acido silieico concentrados, coro & la si-
nulténea estabilizacidn de los mismos. Un método de concen-
trar soles de silice hasta un contenido de silice de apro-
ximadamente 35 es el divulgado por Bechtold et al en la

10. patente norteamericana 2.574.902. Ctros métodos son divul-
gados por Rule en las patentes norteamericanas 2.577.484
y 2.577.485. iungue los métodos descritos enteriormente
son Utiles para preparar soles estables que tienen concen-
traciones de sflice de hasta aproximademente 35 a 40%, los

15. mismos no son entaramente satisfactorios para utilizarlos
en la formacion de soles més concentrados. Adiccionalmente,
algunos de los métodos descritos anteriormente incluyen
opersciones de proceso caras y que consumen mucho tiempo,
las cuales no son satisfactorias en las operaciones a es-

20. calg de fabrica.

Hasta la fecha no ha sido disefiado ningin méto=-
do para proceser directamente soles de acido silieico sin re
currir a pesos suxiliares para vroducir soles de silice
acuosos que son alfamente concentrados y, asimismo, esta-

25, bles. Si tal método fuera conocidoe, constituiria un avan-
ce substancial en la técnica de los soles de silice.

Constituye, por tanto, un objeto de la invencion
el proporcioner un metodo par~ producir soles de silice

acuosos que son nuy concentrados y poseen, asimismo, la
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propiedad de poder ser almacenados durante largo tlempo.

» Un objeto especifico de la invencidn es el menu~-
facturar directamente soles de acido silicico en un proce-
so de fase imica para producir soles de silice acuosos y
estables, que tienen un contenido de s6lidos varizbles en-
tre 45 y 55%.

Otros objeto resultarén evidentes para los en~
tendidos en el arte, de la siguiente descripeion detalla-
de de le invencidn.

Bn general, la invencion de gue se *trata compren
de el descubrimiento de que se puede preparar soles de si-
lice estables y altemente concentraéos por la simple ma=-
nufacturacién de soles de dcido solfcico en un procedimien
to de una fase que no implica ningin tratamiento previo
del sol dcido o tratamiento subsiguiente del sol de silice
resultonte. La invencion comprende, ampliamente, sl brepar
rar una solucion acuosa alcalina, la cual es evaporada me-
disnte calor bajo una presion de 0,35 a 7 at. Durante la
evaporacidn se afiade simulténeamente us nol de dcido sili
cico a la solucion alealina. Ia evaporacion mediante ce-
lor y la adicidn de sol de &cido silicico son contimuados
hesta que la solucidn alcalina comprende un sol de silice

que contiene 45 a 55¢ de partfculas de s{lice suspendidas

coloidalmente, expresado como Sioz. Bl sol de silice resul-

tente en el recipiente de reaceidn ha sido encontrado como
casi permenente estable, sin que las particulas de sflice
tengan ningune tendencia a aglomerarse o agregarse en par-

ticulas de gel.
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lés esvecificamente, en la préctice de la inven~
cicn, se aflade agua que ha sido alcalinizada hasta una ga-
ma de pH de aproximadamente 10 a aproximadamente 12, a'un
recipients de reaccidén. El material alcalino puede ser ele-
gido de una amplia variedad de substancias basicas comoci-
das, tales como hidroxido sédico, hidroxido potasico, hi-
droxido de litio, etc, en una realizacion preferide se em-
plea silicato de sodio momo medio alcalinizador. El uso de
silicato de metal alcalino tlene la doble finalided de ajus
tar ‘el pH de la solucidn acuosa de partida a la gema bési-
ca deseada, y, al misnmo tiempo, de constituir una fuente
conveniente de silice adicional durante la produccion de
soles de s{lice. Més preferiblemente, la solucién acuose
de partide contiene 0,5 a 3% en peso de un silicato de me-
tal alcalino, tal como silicato sddico, expresado como SiO,.

Entonces se aplica presidn sobre la solucion
acuosa alcalina de partida. En términos generales la pre-
sion puede ser variada de 0,35 a aproximadamente % at, pe-
ro es preferido altamente que la presién durante la resc-
cidn sea mantenida dentro de la gara de 0,35 a 1,4 at, ¥,
mas preferiblemente, entre 0,56 y 1,05 at. Entonces la ma-
sa de reaccion alcalina es calentada bajo laspresidnes an-
teriormente indicadas hasta le ebullicién, para evaporar
ague de ella mientras se le afiade simultaneamente una fueé
te de sol de dcido silicico. La temperatura de la reaccidn
sera, como es natural, depnndiente de la presion aplicada.
Generelmente el procediniento es llevado @ czbo a una tem-
peratura de 110 a aproximadamente 172°C, y mds vreferible-

mente, de 110 a 127°C, En la realizacidn més preferida, la
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‘temperatura varia Gesde aproximademente 113 hasta aproximada-
mente 118°C.

Bs imporitante mantener, durante la totalidad del
procedimienfo, el pH del recipiente reaccional dentro de 1i-
mites relativamente definidos. En perticular, la solucion al-
calina acuosa ha de ser mantenida dentro de una gsma basica
de pH de 8,0 hasta aproximademente 12,0. Generalmente, si la
solucion acuosa alecalinz de partida es suficientemente basi-
ca, por ejemplo dentro de la gamzfie 10 a 12, no es necesario
afiadir nada de material basico adicional durante el procedi-
miento, No obstante, si es necesario, se puede efiadir hase
adicional al recipiente de reaccidn.

En otra realizecidn preferida de la invencidn, la
adicidn del sol de acido silicico es ajustada de tal menera
que se mantenga un volumen substancialmente constanie de so-
lucién alcelina durente la evaporacion, aungue esto no es ab-
solutamente esencial. El sol de dcido silfcico puede ser afia
dido de una manera continuaz, por un método de aoimentacidn
por ;otes 0 por una combinacion de estos expediente. Es al-
tamente preferido que cerca del fin de la reaccidn, o sea
cuando el contenido de silice alcanza 35%, el acido dilfeico
sea alimentado de unea manera lenta y continua.

Bl sol de Zoido silicico afiadido al recipiente de
reacoidn puede ser producido por una emplia veriedad de mé-
todos. Mds preferiblemente, el sol de dcido es preparado por
medio del procedimiento descrito em la patente RBird anterior-
mente citada. Todos los soles acidos editivos +ienen pesos

moleculares promedio inferiores 2 aproximademente 20.CCO. ;éw
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preferiblemente, estos soles écidos contienen particulas
de sflice que tienen un peso molecular promedio de 10CO
a 46.000. Bl pH de estos soles fcidos es inferior a 5,5,
y nés, preferiblemente, se encuentran dentro de la gang,
5. de 2,5 a 3,5. E1 diémetro de particula promedio es infe-

rior 2 5 milimicras, y generslmente de 1 a 4 milimicras.
Los soles de acido silicico de partida, cultivados y con—
centrados por el método de la invencion, generalmente tiew-
nen un contenido de sdlidos de 3102 que varia desde 2pro-

10. ximadamente 3¢ hasta sproximadamente 10, y com mayor pre-
ferencia, de 5 a 10%.

Tal como se ha mencionzdo ;nteriormente. cual-
quier sol de deido silicico gue caige dentro de la defini-
cion de producto especificade anteriormente, puede ser uti

15. lizado en la invencion. Por ejemplo se puede preparar un
sol de gcido silicico adecusdo, por una variacion del mé-
todo Bird descrito antes, En esta realizacidn el efluente
del proceso Bird es tratado ulteriormente haciéndolo pasar
e través de una resina basice débil en la forme de base 1i

20. bre. Entonces el producto resultante es liberado de subg-
tancialmente todos los lones, y es descrito en general co-
mo "desionizado". Otra veriacion ulterior de la teenica
Rird es el emplear un lecho de resizna mixto, esto es un le-
cho que contiene resina de base débil en le forma de base

25, livre v resine fuertementie écida en la forme hidrégeno,
con lo cuzl el sol de dcido silicico es formado simultanes
mente con el intercambio de sus lones emparejados, para
producir un sol de dcido polisilicico substencialmente de-

sionizedo.
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Tos métodos anteriormente descritos son prefefi—
dos pare producir el sol dcido de partida . No obstante,
es mecesarii entender que también se puede utilizer cuel-
guier sol-de silice dcido apropiado, del peso molecular
¥y pH requeridos. ' .

El tiempo necesario para producir el sol de si-
lice concenirado y estable deseado, puede variar mucho ya
que depende de una diversidad de variables tales como la
presién, tenmperatura, proporciones de la reaccién, etec.
Por regla general, no obstente la reaceion es completa en
las operaciones comerciales, dentro de untiempo que va
desde aproximadamente 6 hasta aproximadamente 30 horas, y
nés & menudo de 8 a 24 horas.

Al término de la reaccidn se consigue un sol de
silice aouoso, estable y concentrado que no necesita ser
manipulado ulteriormente de ninguna manera y cue puede
ser ubilizado directamente sin pasos ulteriores. Estos so=-
les, que son casi permanentesente estables, contiene 45-
55¢% en peso de silice, expresado como Sioz, ¥y mas prefe-
riblemente 49-55¢ en peso. Los soles de silice resultantes
tienen un difmetro de tamafio de particula promedio que va
ria desde aproximadamente 15 hasta aproximadamente 150 mi
limicras, y ceen mds a2 menudo dentro de la gama de 15 a
35 milimicras. E1l peso molecular de las pariiculas de si-
lice excede de 2C0.C00, y puede llegar a ser tan alito co-
mo de hastz varios millones. Los soles del producto cone-
tienen particulas de silice sueltas que tienen una propor-

. ! . ar . N
cion de SlOZ:NaZO comprendida entre aproximadamente 150:1
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y 350:1, y preferiblemente de 200:1 a 250:1. El producto
final tiene, usualmente, un pH de 8,5 a 9,5 y unacconduc-
tancia especifica mayor que 4.10—4 Mho/cn a 2880 y 105 de
$10,.

‘ Se supone que el procedimiento deserito anterior
nmente es el primer mdtodo de concentrar directamente soles
de dcido silicico para producir soles de silice acuosos y
estables, que tilenen un contenido de solidos comprendido
dentro de la gama de 45-55%. al como es claramente eviden
te, el sol de gcido silicico es procesado directamente, sin
tratamiento previo y por medio de un procesamiento 2litzmen
te economico. Antes era desconocide ﬁna +al manipulacion
directa ce soles de ascido silfcico. Ademds, el sol produ-
cido ha resultsdo ser altamente estable, incluso dentro
de la ganma de concentracion indicazda enteriormente.

Bl ejemplo siguiente servird pere ilustrar mes
completemente la invsneidn.

EJEZMNFEDLOe-

En un recipiente de resccion se cargen 4164 1.
de agua 178 1. de una solucidn acuosa debilicato sodico
gue contiene aproxiiadamente z una tenperatura de 121%.
R1 pH de partida de la solucion alcalina era de 11,0, A la
solucién hirviente bajo presidn se afiade un sol de @eido
silicico que tiene un contenido aproximedo de silice de 7,
empresado coro 510,. Le solucion alcelina es evaporada ba-
jo lea anterior rresidn ¥ a la tenmperatura indicada, duren-
te aproximadamente 17.1/2 horas. Turante este tiexpo el vo

« 7 .« = )
lumen de la solucion es mantenido constantemente por ali-
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nentacion de sol de dcido, intermitente. ELl producto final

] 41
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tiene un pH de 9,0 y es un sol de silice de estabilidad a
largo término, que eontieng aproximadamente 50 en peso de
s{lice, expresado como 510,. Ias particulas de silice tie-
nen vn ‘tamatio de particulas promedio comprendido denire¢fe
la gema de 20-25 milimicras. '

Es evidente que se pueden realizar muchas nodiw-
ficaciones y variaciones de la invencion especificada en
la presente, sin salirse del objeto de la misma, y por lo
tanto s0lo han de ser impuesitas aquéllas limitaciones indi-

cadas en les reivindicaciones relzclonadas.

NoTA

Se reivindica como objeto de la presente patente
de invencion:

1. Procedimiento para la obtencidn de soles de
silice concentrados y estables, caracterizado por el hecho
de comprender la preparacion de una solucion acuosa alcali-
na, al evaporar medianite calor diche soluecidn bajo una pre-
sidn de 0,35 a f at mientras se le afiade simulténezmente
un sol de dcido silicico que contiene par%iculas de Sio,
con un diemetro de particula promedio menor que 5 milimi-
eras, centinvando este proceso hesta que dicha soluecion con
prende un sol de silice gque contiene 45-55¢ en peso de par-

ticulas de silice sueltas, suspendidas en forme esteble, ex
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presado como 8102, teniendo dichas part{culas un diametro

de particula promedio de 15 a 150 milimicras.

2. Procediniento para la obtencidn de soles de
s{lice concentrados y estables, segunia reivindicacion 1
caracterizado por el hecho de que el pH dé la solueion al-
calina esta comprendido, durante la totalidad del proceso
entre 8 y 12.

3. Procedimiento para la obtencion de soles de
silice concentrados y estables, segﬁn la reivindicacion 2,
caracterizado por el hecho de gque el volumen de la solu~
cidn =lcalina es mentenido substancialmenie constente du-
rante la evaporacidn, por adicidn apropiada de sol de aci-
do silicico.

4. Procedimiento paras la obtencion de soles de
silice concentrados y estables, secun la reivindicacion 2,
ceracterizado por el hecho Ge gue el sol de zcido silfci-
co contiene 3-10: en peso de silice, expresado como 510,

5. Procedimiento para la obtencion de soles de
silice concentrados y estables, segﬁn la reivindicacion 2,
caracterizado por el hecho de gue le solucidn alcalina pre
parada inicialmente contiens 0,5-3,0¢ en peso de silicato
sodico, expresado como SiCOi.

6. Procedimiento pare la obbencidn de soles de
s{lice soncentrados y estables, segﬁn la reivindicacion 4,
ceracverizado por el hecho de que el tiempo de tratamiento
esta comprendido entre eproximedamente 6 y aproximedamente
3C horas.

7. Procedimiento para la obtencidn de soles de
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silice concentrados y estables.

La presente memoria consta de doce hojas folia-

el R
das escritas a m2guina por una sola cara.

Barcelona, 3 de zabril de 1967
ERLCAT COMPANY

Poo
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