PATENTE
DE
INTRODUCCION

por “PROCEDIMIENTO DE GELIFICACION DE SILICATOS SOLUBLES", a
favor de la firma francesa PROGIL S.A., residente en PARIS
(82) (Francia), Rue de Miromeswnil,F7.

MEMORIA DESCRIPTIVA

e U

Ia presente invencidn se refiere a un nuevo procedi-
miento de gelificacidn de silicatos alcalinos que permite
obtener composiciones a base de zeles de silice transforma-
bles en una masa coherente y dura, También tiene por obje-

5. to la utilizacidn de estos geles para la estabilizacidn y
la consolidacidn de suelos.

Se sabe que por medio de la adicion a los silicatos
alcalinos de ciertos reactantes orgénicos, ge pueden obtener

{o .
geles de silice capaces de transformarse en una masa dura
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que presenta las caracteristicas de un cemento. Entre los
numerosos reactantes ya preconizados se pueden citar en es—
pecial: dcldos grasos, fenoles, ésteres de monodeidos orgd-
nicos como el acetuto de etilo, amidas de dcidos alifdticos
como formamida, bicarbonatos alcalinos, ésteres de polioles
como la diacetina o la triscetina, o también las mezclas
de varios de estos productos.

Ahora se ha encontrado que los didsteres de deido
succinico constituyen para los silicatos alcalinos muy bue-
nos agentes gelificantes cuya eficacia por 1o general es
superior a aquella de los monodsteres de alquilo ya conoci-
dos, como por ejemplo el acetato de etilo, y a aquella de
los ésteres de polioles que contienen también por lo nenos
un hidrdzilo libre, como por ejemplo la diacetina

Ins diésteres utilizables de conformidad con la in-
vencidn son succinatos de alguilo en donde cada radical al-
quilo puede contener 1 a 5 dtomos de carbono. Tal radical
puede ser, por ejemploj metilo, etilo, prosilo, butilo, iso-
butilo, ete.,

No obstante, es particularmente interesante emplear
el dimetil-suceinato que presenta la ventaja de una buena
solubilidad en agua.- Bn el procedimiento de gelificacion de
silicatos segin la invencidn, se pueden utilizar los ésteres
suceinicos solos o en mezcla con otros reactantes gelifican~-

tes de tipo conocido como, por cjemplo, el acetato de etilo,
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el acetato de etilslicol, diacetina, triacetina, etc..

Los silicatos alcalinos capaces de ser 2elificados
de conformidad con el procedimiento de esta invencion, pue~
den ser silicatos o polisilicatos de godio, potasio o litio
en donde la relacidn molecular Siog/MQO esta comprendida en-
tre 2.0 y 5.0, y preferiblemente entre 3.4 a 5. (M = Metal
alcalino). Por lo general ellos son utilizados bajo forma
de soluciones acuosas quc segin el andlisis tienen un 25 a
40% de extracto seco, como por ejemplo las soluciones de gi-
licato de sodio gue tienen un andlisis de 31 a 34% Baume (a
209¢. ).

Lag proporciones relativas de didster sucecinico y Qe
silicato alcalino pueden variar entre limites anchos. 8in
embargo, se pucde decir que las dosis de preferencia son de
5 a 50 partes en peso (extracto seco) por 100 partes de sili-
cato alcalino (extracto seco). Por 1o demds, cuando el suc-
cinato de alguilo es utilinado conjuntamente con otro gelifi-
cante de tipo conocido, las proporciones respectivas de los
dos reactantes gelificantes en la mezcla pueden ser muy an-
chas, por cjemplo 100 a 60 partes (peso) de succinato por 0
a 40 partes del obro reactante.

Un medio comodo para expresar las cantidades relati-
vas de los constituyentes en las composiciones preparadas se-
gun la invencidn, consiste en emplear las relaciones:

a = Peso de reactante (s) b = volumen de agua

volumen de silicato volumen de silicato
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Las variaciones de estas relaciones influyen claramente sobre
las caracteristicas de los geles que se desean obtener. Entre
las caracteristicas reconccidas cn general como las mas impor-
tantes mencionamoe: ¢l tiempo de la zelificacidn, la resisten-
cia a la compresion, la sensibilidad al agua v la viscosidad
de la mezcla cntre ¢l silicato y el rcactante o los reactan-
tes asi como la variacidn de esta Ultima en el tiempo. Por
lo general es conveniente gue la pronia gelificacion o sea la
curacidn no sca inferior a 10 o 15 minutos ni superior a una
hora, debiéndose considerar como un buen promedio un tiempo
aproximado de 30 a 5Q minutos. Por lo que se refiere a la
resistencia g la compresidn, se puede considerar que ndmeros
comprendidos entre 10 y 30 ¥gs por cm?, constituyen buenas
caracteristicas. PBa fin 1a viscosidad inicial de la mezcla
entre el silicato v el material gelificanbe debe ser bvaja, de
preferencia inferior a 5 centipoises (a 209C.). es decir cer-
cana a aquella del agua. Ademds. ella debe crecer en ¢l tiem-
po de una manera suficicntemcnte lenta como para permitir, en
el trabajo de comsolidacion de los suelos, las operaciones de
inyeccion y 1a limpieza de la instalacidn antes de la toma
definida o sea la curacidn irreversible del gel.

Tomando en cuenta estas caracteristicas dptimas, se
puede decir que relaciones "a" comprendidas entre 0,02 y 0,15
y "o" comprendidas cntre 0,4 y 2, resultan por lo gzeneral de

cohnvenicncia cuando ¢l didster utilizado es el succinato de
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metilo. Sin embargo, se¢ ha comprobado que las 3 caracteristi-
cas antes mencionadas del gel tomaban sus valores Sptimos cuan-
do "b" variaba entre 0.6 y 1 (silicato poco diluido) mientras
que "a" se mantenfn entre 0 04 y 0 12. En estus condiciones,
los tiempos de¢ la toma pueden oscilar entre 5 y 125 minutos,
las resistenciss o 1a compresidn son superiorcs a 10 kgs. por
cm2, y las viscosidades del orden dec 2 a 6 centipoises inme-
diatamente después de la introduccidn dcl rcactante o de los
reactantes en ¢l silicato crcecen primeramcnte en forma lenta

y luego asumen valores elevados inmcdiatamente antes de la for-
macidn del gel.

Las condiciones de¢ aplicacicn del procedimiento de es-
te invento estan en conformidad con lus t€enicas cldsicas de
gelificacidn de los silicatos alealinos. Segin una forma de
fabricacidn particularmente ventajosa se introduce durante
uno a 2 minutos, c¢n la solucidn acuosa de¢ silicato alcalino
mantenida a la temperatura ordinaria del odrden de 202C,, la
solucidn acuosa del reactante gelificante.

Las composiciones asi obtenidas quedan entonces lis-
tas para ser inyectadas ¢n los suelos destinados para hacerse
estancos y/o para ser consolidados Ellas son de una manipu-
1acibn fdeil y pucden ser inyectadas en terrenos particular-
mente densos, gracias a su baja viscosidad iniclal, que se
aproxima a aquella del agua. Dichas composiciones dan 6rigen

a I1a obtencidn de geles extremamente resistentes al agua, cu-
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yo resistencia a la compresion amenudo es superior a 15 kgs
por cm~, y que se¢ traasfbrmun £en uha masé dura y coherecnte,
andloga 2l cemento.

Ias cantidades de las mezclas de silicabto v reactante
gelificante que se han dc usar, con respceto al suelo Que se
ha dc tratar, claramcnte varian scgin ol tipo de terreno, (ap-
cilloso, arcnoso, ctec.). Sin cmbargo, se¢ puede decir que cg-
tan situadas por lo general chntre un 10/ y un 60% de material
gelificante con respecto al peso de suclo o sea aproximada-
mente de 1% a 10%, basado e¢n ¢l peso del cxtracto seco de los
constituyentes scgin la invencion. .

Ios siguiesntes cjemplos moncionados 2 titulo no Limi-
tativo, ilustran la puesta cn prdctica de¢l invento.

Ejemplo 1

Se propara toda una seric de geles mezclaqdo extempo-
rdneamente, tal como s¢ ha explicado arriba, soluciones acuo-
sas de silicatos d¢ sodio & 312 Boumd con relaciones cntre "av
y "b" variables, con solucioncs acuosas que contienen un 10%
de succinato de¢ metilo.

El gilicato usado prescntaba une rclaclon molar entre
el 8102 ¥y ¢l Nas0 igual a 3,92,

4 continiacidn se midid las principales caracteristicas
de las mezclas obtenidas, es decir:

a) El tiempo de toma Tp, tiempo hecesario para que la superfi-

cie dc un recipiente 1leno de la mezela gelificante ¢ inclina~
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do con respecto al plano horizontal. ya no presenta ninsuna

deformacidn.

b) la resistencia a la compresidn R, medida por la resisten-

cia del gel a la introduccioch de unx agzuja de un corte de 1.18

2

em™ ., la cual estz unida 2 un anillo dinamometrico de 100 kgs.
en geles de los que han sufrido un envejecimiento de 48 horas
y 8¢ han conservado bajo una capa de 5 mm. de agua,

c) 1la viscosidad V. medida a una temperatura de 20°C , con

la ayuda del viscosimetro EPPRECHT de¢ tipo "Rhpeomat 15",

Tos resultados obteonidos s« han consignado en la si-

guicnte tabla I.

MBI I |
Relacion b Relacidn a Minggos (Kg?bmz)
0.6 0.04 78 11.3
0.05 45 17.8
0.06 29 18.5
0.08 12 20.8
0.1 6 27.5
0.8 0.035 132 4.4
0.05 67 10.9
0.06 45 14.5
0.075 24 15.0
0.1 10 15.0
0.12 6 15.0
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Relacidn b Relacidn o Migﬁtos (Kgﬁcmz)
1 0.04 125 2.4
0.05 72 5.9
0.075 30 11.6
0.1 16 13.6
0.12 8 13.6
0.15 5 13.6
1.2 0.045 210 1,2
' 0 05 86 3.8
0.075 41 8.5
0.1 21 10.8
0.12 15 11.1
0.74 11 11
1.5 0.05 178 1.5
0.06 90 3
0.075 56 5.2
0.1 34 T.3
0.12 25 8.0
0.14 17 7.3
0.16 14 7.3
0,18 10 7.0

Para las mezclas de reactantes descritas en la tabla

anterior, la viscosideod inicial de¢ 1la solucidn de silicato
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gelifienada variaoba entre 1.5 y 5 centipoises, Ia viscosidad
de una composicidn dc relacidn molecular cnbre el S5i0p y el
Na,0 de 3.92 y para la cuzl s¢ tenia: "a" = 0.06 y "b" = 0.8
pucde haber sido de¢ 6 ccntipoises después de 15 minutos y de
10 centipoiscs al cabo de 34 minutos, siendo el tiszmpo de la
toma aproximadamcnte 45 minutos,

Segin s¢ puedé notar, 1.ss resultados obtcnidos son los
mejores cuando se ubtilizan como muteria prima un silicato de
sodio con una relacion molecular clevada entre el siog y el
Nas0 (izual o supcrior a 3.90) y cuando s¢ escoge uni rclacion
"o (volumch de¢ agua/volumen de silicato) inferior o igual a 1.
En este caso, las resgistencias 2 la compresion de los geles lo-
gran un valor hasta 28 kgs. por cmz. Ademds, los geles obteni-
dos son cxtremoamentc resistentes 2 12 accion del agua, clgunos
s¢ han podido conservaor centcramente sumcrgidos durante mas de
un mes en aguz, con un2 tasa ponderal de degradacion a 1%,
Ejemplo 2

Con ¢l proposito de¢ demostrar 1 capacidad de consoli-
dacidn de 1as composiciones a base do siliento y ¢ster succini-
co, sobre moteritles no cohercntes, sc han emprendido pruchas
sobre arcna de Pontainebleau scceo,

Para este efecto, se¢ llenaron con esta arcna proboetas
que tenian un didmetro de 37.5 mm. y un alto de 75 mm. Dichas
probetas fucron somctidoe 2 un ligero moviamicnto de vibracidn,

sin hundimiento, y Ilucgo se ha imprcgnodo la arena por capila-
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ridad con mezelas gelificantes ohtenidas secgin el Ejemplo 1.
Se hizo variar la cantidad de estas dltimas mezclas entre 1%
y 10% del peso de¢ la arena (expresada en cxtracto scco).

Iucgo sc corraron herméticamente las probetas asi pre-
paradas para conscrvar las meozclas fuern de nire., Se efectua~
ron mcdiciones dc¢ rcsistcneciz a la comparacidn, respectivamen—
te 24, 48 y T2 horas después del tratamicnto.

Los rcsultados obtcnidos s¢ don en la Tabla II abajo.

TABDA TIT
Valor de las reclacioncs z Resistencias (en promedio)en kg/cm?
a ! b P a24m. Y oa48n. P oaT2m.
0.06 0.8 11.8 11.5 11.5
" I 7.6 7 1.5
" 102 5'5 506 5'7
" 1.35 4.5 4.8 " 4.8

" 1.5 3.6 3.8 3.8
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Deserito el objeto del prescnte invento =¢ declaran
como no divelgndas ni practicrdns cn Espafia las siguicntes
recivindicaciones:

1.= Procudiuicnto de 26lificaeidn de silicatos solu-
bles alcalinos por adicidn du un sgente selificante a una so-
lucidn acuwosz del silicato, scgdn las tccniecas conoc;das, leJal
r:éterizado porguse sc agregd 2l silieato, como ocgonte gelifi~
cantc, un dialguilsuccinoato ¢n donde cada radical alquilo con-~
ticne 1 a 5§ Atomos dc cearbono.

2.~ Proccdimicnto d¢ conformidad con lo definido ch
12 eldusula 1, caracterizado porque ¢l dialguilsuccinato es
el succinato de metilo.

3.~ Proccdimicnto de conformidad con lo dcfinido c¢n
las cldusulas 1 y 2. ecaracterizado porguc s¢ emplcan 5 2 50
partes en peso de dinlquilsuecinato por 100 partes un pego de
silicato alenlino (cxpr.sado ca cxtracto scco).

4.~ Procidimicnto d¢ conformidad con 1o definido cn
las cldusulos 1 o 3, carzeterizado porque cl silicato aleali-
no posce una relacidn molar entre ol Si0p y ¢l MpO comprendi-~
da entre 2.0 y 5.- y de preforcneia cntre 3.4 y 5, (M =metal
alcalino).

5,~ Proccdimicnto dc gelificzeion de silicatos solu-
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Segun s¢ describe y roivindica ¢h 12 prescnbe memoria
descriptiva que constn de doce hojas folindas y cscritas a
mdguina por unx sola d¢ sus Caras.

2 3 FEB. 1968

Modeid, =

.
DL

JAIME JSEXD
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