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N 345.420, POR PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE SOLES
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La patente principal se remlere a un proeedimiento
para la produccién de soles de sillce, en particular s un pro
cedimiento pera la produccidn de acuasoles de silice.

Los acuasoles de ailice, esto es, las dispersiones
Ge tamafios de particulas coloidales de silice en un medi?
acuoso gon maferias comerciales. Se conocen varias clases, y
el aspecto, las propiedades y la utilizacibh de un acuasol de
silice dependen en alto grado del tamaiio medio de particula
del silice.

La presente adicidn proporcions un nuevo procedimien
t0 para elaborar acuasoles de silice en los que el tamafio me-
dio de particula es tal que el producto tiene un aspecto "le-
choso", en contraste con la caracteristica transparente o cla
ro dé los soles de particulas de zenor didmetro, ¥ es un per~
feccionamiento o medificacidn de la invencién degcrite en
nuestra Memoria de patente briténica n® 1.143.019,

Eeta Ultine se refiere auun procedimiento para la
produccién de una dispersién acuosa de particulas de silice
que tienen un didmetro disimétrico mayor de 500 i donde se
aflade un dcido silicico acuoso que tiene un pH decido, a un
recipiente caldeado conteniecndo un resto de contenido que
couprende una dispersién de partlculas de silice que %isnen
un didmetro disimétrico mayor de 500 ﬁ en una disolucién de
silicato de nmetal alcalino acuosgo y el agua se evapora del re-
cipiente durante la adicién del acido silicico, siendo tal la
composicidn inicial del resto del recipiente que la proporcion
molar de M,0 (donde M representa un metal alecalino) con el
810 total es de 1:5 a 1:40 y la cantidad de dcido silicico
acuoso aliadido tal que el sflice presente particulas que tie=-

. . R . . 2
nen un didmetro disimétrico no inferior a 500 L y el resto
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inicial del recipiente representa no menos del 1 % del conw
tenido total de gilice del producto y siendo tal, tambien; que
la proporcidn molag del silice total con M20 en ¢l producto
no es inferior a 50:1. El didmetro disimétrico es una medida
del tamaflo de particu;a nedio y se deternina_tal ¥ cono ge
describe por P, Debye, J. Physicgl Chenistry, 1947, 21, 18,

¥ B. R. Jennings y H. G. Gerramd, J. Golloid Science, 1965
20, 448,

La solicitante ha descubierto ahora gue pueden elg
borarse soles esencialmente sinilares a los soigs "lechosos"
obtenibles por el procediniento arriba ?ndicado, mediante u@-
procedimiento que es algo mds inmediato, en el sentido de aue
el resto original del recipiente puede ser, simplemente, una
disolucidén de silicato de metal alcalino acuoso, en lugar de
una dispersién de las particulas de silice preformadas en di-
cha disolucidn,

El procedimiento de la presente solicitud es; por
congiguiente, un procedimiento destinado a la produceidn de
un acuasol de sflice en el que las particulas de sflice tie-
nen un didmetro disimétrico mayor de 500 i, que comprendd la
adicidn de un dcido ailicico mcuoso que tiene un pI inferior
a7, & un recipiente caldeado que conltiene como resto wma di-
golucidn de silicato de metal alcalino acuoso que tiene una
concgntracidn inicial expresada como SiO2 del 2,5% al 10% por
peso, siendo tal lz cantidad de dcido silicico acuoso_qﬁadida
que la proporcidn molar del SiO, afiadido como 4eido silfcico
al contenido en M,0 del silicato de metal alcalino en el reg-
to (donde M es un étémo de metal alcalino) es, por lo menos,
de 25:1, o

En la disuolucidén de silicato de metal alcalino, la

- - * P . J
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ppoporciép molar de 510, a Méo‘puede.ser, por ejemplo, de
1:1 a 4.581 y es, generalmente, de 2:1 a 4:1. La disolucién
de silicato de metal alcalino del resto del recipiente es,
usualmente, silicato de sodio. Pueden utilizarse otros gilica
tos de metal alcalino, por ejemplo, siliqato de potawgio o u~-
na mezcla de silicatos de metal alealino, pero su utilizacién
queda excluida sobre.la base de la economia.

Segin se indica mds arriba, una caracteristica del
presente procedimiento es que no hay necesidad de que el reg-
to del recipiente contenga particulas preformadas de_pilice.
nor otra parte, la presencia-de pequellas cantidades de estas
particulas no afecta adverganente el funcionamiento del pro-
ceso. Por ejemplo, cuando se hace uso de un recipiente de
reacrién para confeccionar una sucesidén de lotes de sol, el
resto de un lote puede contener trazas de gol ¢ue han qugda-
do en el recipiente del lote anterior, Cuando las particulas
de silice sstdn presentes, la cantidgd debe ser tal que la |

relacidén molar del 5iO, totel (esto es, 810, presente como

2
particulas mds el presente como silicato de metal alcalino)
con el M0 sea menor de 5:1, y es condicidén que la concentra-
cién de silicato en la sisolucién estd dentro de la gaua indi-
cada. Preferente y esencialmente, el resto consiste er una
disolucién de silicato de metal alcalino acuoso, es decir,
que esté inicial o esencialmente libre de particulas do sili-
ce coloideales. o

In lg préctiqa, el prodediniento de la invencidn se
lleva a efecto, usualmente, en wn recipiente equipado con un
agitador u otros medios, para ﬁantener el contenido del reci=

piente en movimientc, y se deja que el agua se evapore duran-

te la adicién de, por lo menos, parte de la &lsolucidn de &=



5 yoe

10,

20,-

25 =

.30';-

cido silfeicol Bl procediniento se lleva a cabo normaluente &
la presidn atmésférica y el contenido del recipiente ze mantie
ne en el punto de ebullicidn, o préximo a €1, pera »roporcio
nar una temperatura de proceso de unos 1002 C. Puede kacerse
uso de presiones elevadas o reducidas que den temperaturas de
ebullicién sobre o bajo los 1002 C, pero, preferentenente, la
temmeratura durvanie la adicidn del deido silfcico no debe ser
inforior a los 902 C , y wna overacidén por bajo de aproximada
mente 802 C, por lo imenos duranie la adicidn,puede ejsrcer un
efecto adverso sobre el producto. '

‘ Lo cantided y concentracidén de la disolucidn de
deido silfcico y los correspondientes grados de evaporacidén
vy adicidn son generalmente tales que el volumen del sol exce-
de del de la disolucién inicial del silicato de metal alcali-
no. Sin embargo, no necesita ser constiante el grado de aumen-—
0 de volumen. A un sredo o porcenteje dado de evaporacidn,
parece haber cierta corrslacidn entre el procentaje de adicibn
del dcido silicico durente las primeras fases del proceso y
el tamafio medio de particula del preducto. Esto, a su vez, es-
t4 relacionado con el hecho de que la concentracidn de la di-
solucidn inicial del silicato de metal alcalino en el resto
del recipicnte es un factor nrincipal en la determinacidn del
tamafio modio de particula del wroducto, que aumenta con la
concentradién de la disolucidn, De este modo, hay que evitar
una dilucidén demaciasdo rapida del resto inieial, al permitir
que el norcentaje de adicidn del deido silicico deje airds,
por un margen nuy amplio, el procentaje de e¥avoracidn, y en
una forma preferida de v.ciacidn, el equilibrio entre los dos
norcentajes se ajusta de forma que la concentracién del sili-

cato en disolucidn en el contenido del rceipiente, exnresada

I



10—

15 4=

20,

o
L % B
* =
1

.30‘ -

como $i05, no baje por debajo del 2,5% por peso de la diso-
lucidn (esto es, del peso combinado del agua y del silicato
soluble), hasta que la relacidén molar de 8102 ailadido como §
cido silicico al Méo en disolucidn, sea, nor 1o menog, de
20s1,

El procediniento de la presente invencidn es de
particular valor para la produccidn de zoles que tienen diémg
tros digimétricos de, aproximadarente, 750 i a 1500 % nor
ejermlo, de aproximadamente 1000 Ra1500 & ¥y las digolucio-
nes corresponeidntes de sillicato de mstal alcalino utilizadas
para formar el resto son lasg quo tienen concentraciones de
SiO2 del 3% al 5% por peso, .

La relacién molaer del Si0,, afladide como dcido si-
licico acuoso al H20 presente en el resto tambien ejerce cier
to efecto sobre el lanmafio de pariticula del producto. Cuanto
nds alta oo esta relacidn, nayor as el tamziio de particula del
nroducto. La rglacién debe ger, por lo menos, de 25:1; por
ejermio, dd 2511 a 500:1 y es preferentemente de 50:1 a 250:1
¥y més preferentemente de 100:1 a 20031, Lag rolaciones arefe~
ridas dan soles quoe ‘tienen pH medi@os a 209 C, en la gana de
8,5 a 11,0, mds especialnente de 8,7 a 10,5.

Los soles wroducidos por ol presente »rocedindonto
pueden tener cualquier concentrzcidn deseada do silice dentro
de una amplia gama. Para clortas aplicaciones, se necesitan
goles que tongan un conienido de silice de aproximadarente un
15% gor peso; mds usualmente, se prefieren productos més con=
centrados; per éjemplo, soles conteniendo por lo menos un 20%
por peso de silicio, y prefercnteimente, del 30 al 500% o inclu~
80 més; por ejemplo sobre el 55 o 60% incluso 65% por peso de

silice, Estos soles pueden objcnerse mediante un procediniento
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en el que las relaciones de evaporacién y adicidn se ajustan
de nanera que el producto, al terminar la adicidn, tiecne la
concentracibén necesaria de silice. En otro procedimionto de
nroducir un sol de silice concentrado, ¢l proccdiniento de la
1nvenéién tal y como se define més arriba, se ntilize para
producir un sél de silice diluido que conticne hasta un 15%,
por cjomplo, del 4% al 10% y, mas espccialmente, del 5% al

7% por neso de sflice. El sol de silice diluido se cvapora
entonces sin la adicidn de mds deido silfcico hasta que se
alcanza la concontracidn necesaria de silice en ol sol resi-
dual. El s0l siguc sicndo estable durante la conccntrécidn,

y ¢l tamaiio de nartiecula queda, csencialmente sin alderar.

Es tambicn posible evanorar cl sol §@iluido bajo presidn redu-
cida a teuperaturas por dehajo de lo ¢uc se consideraria desea
bles, durante la formacién del sol del dcido silfcico. De este
modo, puede conseguirse una gran ceonomia de cperacidn, ya que
pueden utilizarse cvaporadorcs mds eficicntes.

En goneral, hay un tiompo minimo preferido de ialdeo
¥, correspondicntenente, un nerocentaje méximo preferido de
evaporacién durante la formacidn del sol. Cdal es dste, depen—
de de una variedad do factores que incluye la cscala de opera=
ciones y lag caracterirticas de termotransferencia del reci-
piente utilizado. Por consiguicnte, quiszd sca nccesaria cier-
ta cantidad de cxperimentacidn con cl £in de estableder condi-
ciones Sptimas en cualguicr caso particular. En nuestra expe-
ticnecia, la adicidn del deido silicico duranite un periodo de
3 a 25 horas da, gencralmente rcsultados satisfactorios, y cl
neriodo éptino es, a menude, de 6 a 12 horas.

En una sork dada de condiciones de procedimiento, la

mayoria de las particulas de silice en el producto tienen dib-
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netwos sue varian dentro de una gama de, aquizd 200 6 300 i
pero se forman ciertes perticulas mds pequeiias y nis sraades
Las narticulas que tienen un diduetro de 500 i a, aproximada-
mente 2500 % permanecen en suspensidn en un medio de disper-
sibén acuosa durante uh periodo casi indefinido, en tanto que
las particulas mayores tienen a depositarse en forma de sedi-
mento. Por consiguiente, el vrccedimiento de la invencidn pue
de dneluir unae fase adicionel en la gue el »roducto inicial
se separa en frgecciones que corrpsponden a diferentes gamas
de tamalio de particula. Le separacidn puede efectuarse ne-
diante siluple decantacidén de uwh sol sobrenadante nrocedente
de un sedimento que se ha formade después de gque el producto
inicial se ka almacenado durante cierto neriodo de¢ tiempo, ©
el producto inicial nuede éeritrifugarse.

En el gremio, =e conocen varios procedimientos para
preparar deido silicico. El dcido siliclco acuoso puede con—
giderarse que contiene silice en Fforma "activa®™ que puade su-
frir, fécilmente, una polimerizacidn. Por consiguiente, las
conposiciones de dcido silicico acuoso son relativanente ines—
tables y, en general, exislen en forma liguica zolamente, a
bajas concentraciones cue corresponden a no mis Ge aprorina-
dacente un 4% 6 un 5% por peso de silice, aungue pueGeon oble=
nerse concentraciones mis elevadas, »or ejemplo, hasta el 8%
en cierias condiciones. ,

El dcido silieico acuoso nreferente en cl caso pre-
gsente se obiiene.. poniendo en confacto una disolucidén de si=-
licato de meial alcalino diluido, usualwente gilicato de so-
dio, con una resina dc canje cationico en foraa de hidrdégeno
tal y como.se describe por ejeunlo, en la nenoria de la patgns

te britanica 645;703} Se eliunina del producto una prosoreidn
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1o guficientemente alta de los iones del metal alcaling, pera
que el producto tenga un pH dcido. De este modo, el dcidd si-
lici9o acuoso tendrd normalmente un pH por 1o menos no mayor
de 6, a 158, ¥ preferentemente el pH a 152 C entra dentro de
la gama de 2,5 a 4,0. Un &cido sil;cico de cste tipo tiene u~
na vida de conservacidn linitada y, por lo tanto, es de gran
ventaja operar el proceso péra la produccidén del deido gilfci-
co en serié con el procedimiento principal de la invencidn;
de modo que haya un retraso minimo én la utilizacidn del dci-
do silicico despuds de haberse prenarado. Es deseable Mo uti-
lizar una disolucién de dcido silicico que esté mds diluida

de lo necesario, y las disoluciones que tienen concentraciones
de SiO2 de un 3% a un 4% por peso representan un compromiso
satisfactorio enire la concentracién y la esta.ilidad. La pre-
paracidén del 4eido silicico tambien puede incluir un tratemien
$0 con una resina pernutadora de aniones, por 1lo que log anio-
nes extradios, por ejemfilo el cloruro y el sulfato, que estédn
generalmente presentes en las disoluciones de silicato de me-
tal glealino comerciales, se eliminan. Una forma de tratamien-
$0 para remover o0 eliminar los aniones o para reducir &u con-
centracidn a un nivel aceptable, 65 escnecial cuaﬁdo el decido
silicico ge prepara mediante un procédimiento que igplica la
producdién de aniones como subnrodu.to, por ejempio, la hidrb=
lisis del tetracloruro de siliclo o el sulfuro de silicio.

La invencidén se renresenta por los siguientes’ ejem-
plos. El deido silfcico utilizado se obtuvo mediante filtracidn
de una disolucidn diluida de silicato de sodie a través de una
columna de resina de permutacidén de cationes en la forma idni-~
ca de hidréseno y despgés a través de una columna de resina

permutadora de aniones, en forma idnica hidrdxilioa.
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EJEMPLO 1

Una disolucidn &e'13 graney de silicato de sodio
(conteniendo 3 gramos de 6xido de sodio y 10 gramos de gfli-
oe); con 237: gramos de agua, esto es, una disolucidén tenien-
do una concentracidn expresada cowo 8102 del 4% por peao; se
hirvié y ag;té on un frasco de 500 ml. A esta disoluéién, ge
afladieron 2559 gramos de una disolucidn zcvosa de dcido sili-
cico teni: ndo una concentracidn de silice del 3,82% nor peso
y un pH do 3.12 & un régimen constante durante 3,5 horas. El
agua s¢ cvapord do la mezcla a tal porcentaje que el vgluan
de la mezela en cl frasco aumentdé graduslmonte a aproxinada-
montc 300 ml, Ia totalidad del producto sc trasladé cntonces
a un frgsco de 1 litro y, micatras sc¢ continud hirviendo y a-
gitando, sc afadicron 3583 granos nds dc la disolucién acuo—
sa dec 4cido silicico a un porcentaje constantc durawtc 4 ho-
ras., Bl agua sc cvapord dec la mezela acitada a tal procentajo
que cl volumon.dc la mezcla augentd gradualmente a aproxinadg
mente 709, ml;, darndo 850 gramow de vn sol que tenia una con=
ccntracidn de silicio dol 29;2% POr Peso,

Sc hirvicron 250 granos de csfc sol cn un frasco do
500 nl. y sc afladicron 1914 gromos mas de la disolucién.aouo-
sa dc dcido silicico a un rdzimen constante durante 3,75 loras
El agua s¢ cvaporé de la mczcla a fal proccntajc qrool volu~
men aumenti e aproximedemontc 250 ml., para dar 330 granos do
un sol lechoso gquc pres cntaba lag siguicnbos caracterigiticas:
Concentracidn dc silices 43,8% DOT POSO _
Cor conbracidn de Na,0 (p?r.titulacién con dcido a pH 3.5)¢

0 0594% POr DPESO

DPH.. a 202C: 8, 2.

V1s0031dad a 218C (Rodwood) 7, 6 contipoises.
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Area superficizl esmecifica (por titulacidn): 68 m2/g SiO2
Didretro disimétrico de varticulas (por fotodispersidn):1200 ﬁ
Relacién golar de S5i0, aiadido como dcido silicico a Nazo en
el regto del recipiente: 1662 1.
LRIEIPLO 2

Una disolucién de 7,17 gramos de silicato de godio

{conteniendo 1,67 granos de déxido de sodio y 5,5 gramoes de
flice), con 148,4 gramos dé agua, esto es, una disclucidn

gue ﬁenig una concentracidn expresada como SiO2, de 3,33%
por neso, ge hirvid y aszitd en un frasco de 1 litro. fe afla-
dieron 824 zramos de una disolucidn acuosa de dcido silicico
teniendo una concentracidén de silice del 3,36% por peso y un
pH de 3,0 a un réginen donstante durante 4 horas a la dizolu~-
cidn nirvicente y agltada de siliéato de sodlio y dgrante ecte
tienpo, Se evapord un total de 430 granos de agua, de la ez~
cla a un »orcentaje constante. El voluzen de este sol interme-
dio fud de 510 ml.

Se hirvieron y agiteron 255 ml, del gol intermeddio
en un frasco de dos litrogy Se aliadleron 1647 gramos de la di-
solucibn acuosa de deido gilieico a un régiion constante 4 ho-
rag y despuéc se aliadieron 393 granos mds de la disolucidn a-
cuosa de deido silicico a wn réginen constante durante las si-
guientes 4 noras. Se evavord un total de 1542 gramos de agua
de la mezcla a un régimen constante durante las ocho horas du-
rante las cuales se afiadib el deido silicico, Finaluents ze
gvaporaron 570 gramos adicionales de ajua, para dar 690.gramos
de un sol lechoso gque tenia lag giguienic propiedades:
Goncentracidn de silice: 14.8% por peso
Concentiracidn de Na20 (por t%tulacién con dcido @ pH 3,5):

0,071% por peso
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PH a 209C ¢ 10,4

Area superficial especifica (por titulacidén) 103 m /g de SiO

2

Relacién molar de $i0, afiegdido como deido silicico al Na20 en
el resto del reciniente: 123:1: o
Didmetro gisimétrico de particulas:510 . .
El procediniento para el de titulacidén utilizada en la deter—
ninacién de las dreas superficiales esyecificas de los produc
tos Qe los ejemplos se da por Sears, Analytical Chemistry;
1956, 03 1981,
. EJEMPLO 3 o

Una disolueidn de 6,79 gramos de olllcato de sodio
Icontepldnuo 1 58 granos de 6\1do de sodio y 5,21 graucs de
silice), con 148,5 gramos de agua, esto es, una disolucidn

teniendo una concentracidén expresada como Si0, del 3,35 por

2
ciento por peso fué hervida y agitada en un frasco de 1 li-
tro. Se aiiadieron 844 gramos de una disolucién acuosa de dci-
do silfcico que tenfa una concentracién de sflice del 3, 36¢
por »ego y un pH de 3,0, a un regimeu constante durante 4 1o~
ras y, despuds se ailadicron 403 zranmcs mds de la disolucidn
acuosa de dcido silicico a un ré:imen constante durante las
4 horas smiguientes. Se evapori yn total de 798 gramos de a-
gua de la mezcla a un réyinen constante durante las ocho horas
durante las cuales se afiadié el deido silfcico, EL volimen de
este sol intermedio fué de 550 ml.

Se hirvieron y agitaron 220 ml. de so0l intermedio
¥y 80 gramos de agua, en un frasco de dos litros. Se afladieron
1642 gramos de la disdagidén acuosa del dcido silicico a un
réginen congtante durante 4 horas y, después, se alladieron
857 gramos mds de la disolucidn acuosa de deido silicico a un

rézimen donstante durante las 4 horas siguientes. Se evaporé
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un total de 1642 gremos de agua de la mezela s un régimen cong
tante durante las ocho horas Qurante las cuales se afiadid el
el cido silfeico. Finalmente, se evaporavon 490 gramos adie
cionales de agua, para dar 676 gramos de un sol lechoso que
presentd las siguientes propicdades:
Concentracién de silice: 15;0% DPOr Peso o
Concentracién de Ha20 (por ?itulacién con dcido a pH 3,5):
_ 0,0432% por peso
pH a 208 : 9,92
Area superficiel especifica (por titulacién): 97 mé/g $i02
Relacidén molar de 510, aiiadido como geido gilicico al Haeo
en el resto del recipiente:164:1. .
Didmetro disimétrico de particulas; 586 4
| DIBIPIO 4
Una disolucién de 6,79 gramos de silicato de sodio

(conteniendo 1,58 gramos de éxido de sodio y 5,21 gramos de
silice), coh 138.5 gramos de azua, esto es, una disolucidén
que tenia una conceniracién expresada como 510, del 3;58%
por peso, fué hervida y agitada en un frasco de 1 litro. Se
ailadieron 1248 gramos de una digoiicidn acuosa del dcido si-
1fcico tenitndo una conceniracidn de sikice del 3,4% por pe=
0 y un pH de 3,0 a un régimen constante durante 8 horas a la
disolucidn hierviendo y agitada de silicato de sodio y duran
te ese tiempo, se evapord un total de 800 gramos dd agua de
la mezela a un réginen conctante. ELl volumen de este cal in-
termedio fué de 585 ml. |

" Se hirvieron y agitaron 235 nl. del sol intcrmedio
y 60 zranos de agua en un frasco de dos litros. Se ajadieron
2461 gramos de la digolucidn acuosa de écido.silicico e un re
gimen constante 8 horas y durante ese tiempo, se evapord un

total de 1612 gramos de agua de la nmezcla,. Finalunente, se

we
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evaporaron 405 gra:;zos adicionales de agua, para dar 690 gra-
Hoa de un sol lechoso que prgsenté las siguientes propiedades
Concentracidén de silice: 15,0% por peso

Concentracién de Nay0 (por titulacién con dcido a pH 3,5)}

. 0!0362% pPor peso
PH a 202C : 9,9
Area superficial especiiica(por titulacidn): 71 m2/g. 510,
Relacidn uo;ar del SiO2 aﬁadido_como deido silicico al Na20
en el resto: 16431,

Didmetro disimétrico de »narticulas: 222 i
BIEPLO 5 .

Una d;solucién de 45,62 gramos de silicato de sodio
(conteniendo 10,61 grauos de 6xido de sodio y 35,01 gcramos de
gilice ), con 829,7 gramos de agua, esto es, una digolucidn
que tenia una concentracidn exprecads como 3102 del 4,0% por
peso, se hirvid y agité on un frasco de 5 litros. Se aliadieron
7344 sranos de una disolucidn acuosa de dcido silicico que
tenia una concentracién.de silice del 3,4% por peso y un pH
de 3,0, a un réginen constante, durante 8 horas, a la disolu-
cién hirviendo y agitada de silicato de sodio, y durante ese
tiempo se evanord un total de 4309 gramos de agua de la meg-
cla, a un fééimen constante. El volumen de este sol interns—
dio fué de 3340 ml,

Se hirvieron y agitaron en un frasco de 5 litros,668
rnl del sol intermedio y 172 gramos de ague.Se aladieron 7344
gramos de la disolucién acuosa de dcido silicico a un régimen
constante durante 8 horas y durante ese tiempo,se evapord un t0
tal de 4800 granos de agua de la mezcla,a un rézimen constante,
Finalmente,se evaporaron 1114 g adicionales de agua para dar

2130 gramos de un sol lechoso que tenia las siguientes vropig.
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dades: _ .

Concentracidn de silice: 14,2% por peso o

concentracidn de Ha20(por ti?ulaqidn con dcido a pH 3;5)2
_ ‘ 9:9398% DPOr Peso

pH a 202 C @ 10,2 ,

Area superficial esgpecifica (por titulacidén): 63 /g £10,

Relacién molar de 3102 afiadido como dcido silicico al:Nazo

en el resto: 14131 N

Se evaporaron 1414 gramos de los 1970 gramos del sol al 14,2%
para dar 556 gramos de sol lechoso que present6 las siguientes
propiedades:‘ o '

Concentrac?én de silice: 50?3% DoOr nEeso

pH a 209C : 10,0

Viscosidad (Ferranti) a 212 C: 1{;8 oent}poises

Didmetro disimétrico de partfculas: 1047 A.

N 0 T A

En resumen, la nresente solicitud recaerd sobre las
siguientes reivindicaciones.

12,- Méjpras intjroducidag en el objeto de la paten-
te principal n? 345.420 por procediniento para produceidn de
solee acuocog de silice, en el que ;as particulas de silice
tienen un didmetro disimdirico mayor de 500 ﬁ y comprende e 1
afiadir dcido gsilfecido acuoso que tehga un pH menor de 7, a un
recipiente celdeado conteniendo como resto una disolucién de
silicato de metal alcalino acuoso, teniendo una concentracidn
inicial exprcsada como §10, de 2,5% a 10% por peso, y siendo
tal la cantidad de 4cido silicico acuoso que la relacién mo-
lar dcl 8102 afiadido como 4eido silicico al contenido de MéO
del silicato alcalino en el regto del recipiente (donde M es

un §tomo de metal alealine), es, por 1o menos, de 25:1i-
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o8- Mejoras introducidas en el objeto de la »aten=-
te wrincinal n? 345,420 por procediniento para la produccién
de soles acuosos de silice, segin la reivindicacidn primera
caracterizado porgue el contenido del revipiente ge mantiene
a uha temperatura no menor de 902C. y se evapora agua del nig
mo durante la adicidn de, por 1o nenos parte de la disolucidn
de 4cido siliciico

38, Nejoras infroducidas en el objeto de la paten
te princinal n? 345.420 por procedimiento para la produceidn
de soles acuosos de silice, scafin la reivindicacién segunda,
caracterizadas porque el contenido del recipiente se nantis-
ne, cscncialmente, a la tomperatura de ebullicidn, a la nro-
sibn atnosfdrica.

4é:— mbjprgs introducidas cn el objoto de la paien-
te principal n® 345.420 por procedimiento para la produccidn
de solos acuosos de silice segln cualquiera de las reivindi-
caciones primera a torcera, caracterizado porgue la concentra
cidén del gilicato dc netal alcalino cn la disolucidn acuosa
cs del 3% al 5% por »eso, expresado como Siogl

531- lejoras introducidas en el objcto de la paten=-
tc vrincipal nf 345.420 por procedimicnto para la produccidn
de soles amcuosos de silice scygin cualquicra de las reivindicg
ciones primera a cuarta, caractorizadas porque el silicato de
netal alcalino ds un silicato que ticne ung relacidn molar de
510, a 10 de 2:1 a 41, :

63.- ¥ejoras introducidas cn ¢l objeto de la »paten—
te principal n? 345.420 por procedimicnto paera la produccidn
de soles acuosos de siiice segin cualguiera de las reivindi-
caciones primera a quita, caracterizadas porque cl silieato de

metal alcalino cs silicato de sodio.
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78 .- Mejoras introducidas en el objeto de la »aten-
te principal n? 345,420 por procedimicnto nara la prodvecidn
de soles acuocos de silice, segin cualquicra de lag reivindi-
cacioncs primecra a scxta, caracterizadas porque 1a disolucidn
de dcido silicico ticne un pil a 152 C de 2,5 a 4,0.

8e,- liejoras introducidzs en el objeto de la paten=~
te principal n? 345.420, per procedimicnto para la produecidn
de soles acuosos de silice, segin cualquiera de las reivindi-
caciones HPrimera a septima, caracterisedas porque la relacidn
molar del 510, efladido como dcido gilicico al contenido de
MéO del ;ilicaﬁo_de notal alcaline en el regto del recipionts
cs de 50:1 a 250:1. _

98,- Iejoras introducidas cn cl objeto de la paten
te principal n® 345,420 por procedimicnto para la produccidn
de soles acuosos de silice, sogun lag reivindicaciones ante-~
rioras caractorizadas porque el porcentaje a réginmen éorres-
pondiente de adicidn de la disolucidn de decido siliciczo y de
evaporacidn,del ¢cra. ¢ sal que al final de la adicidn al sol
contiene del 4% al 10% por peso de silice,

108 Mejoras introducidas en el objeto de la varen
te principal n@ 345;420 nor wrocedipiento para la prodﬁccién
deé goles acuosos de silice, segin la reivindicacién novena
caracterizadas 20y la produccidn de un sol que cont’~ma a7
20 gl60 por ciento por peco de silice, en el cual se evapora
el agua, sin la adicidn de mds 4eido silfcico,,

118,- Mejoras introducidas en el objeto de la'pateg
te principal n® 345.420 por vorcedimiento para la produccién
de soles acuogos de silice, segin la reivindicacidén anterior

caracterizada nporque los porcentajes correspondientes de ..
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adicién de la dimolucidn de feido silicico y de evaporacidn
de agua son tales que la cencentracidn de silicato dn la di-
solucidn, cxpresado cono 8102; 1no baja por debajo del 2,5%
por peso de la disclucidn hasta que la relacidn molar de & "5
afiadido coumo éci@o gilicico al Iizo en la digolucién zea, por
lo nenos de 20:1,

128 .~ MBEJORAS IWTRODUCIDAS E EL OBJEIO DE TA PATEN
TE FRIICIPAL K€ 345.420 ROR PROCEDILIENTO PARA LA PRUDUCCION
D8 30IES ACUOSOS DE SILICE.

Seglin se deseribe on la presente wemoria cue consta

de dieciockho hojas escritas a mdouina por una sola cara °’

Madrid a 5 Agosto 1.969

L)
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