1.8.70

:Memoria descriptiva

i
4
T
1

‘para solicitar PATENTE DE INVENCION EN ESPANA  por 20 afios

‘a nombre de SQUTHWEST RESEARCH INSTITUTE

fenﬁdod | dexvrisnatidad norteamericana

fcon domicilio en 8500 Culebra Road, San Antonio, Tejas,
f Estados Unidos de América
i

por: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PRODUCTO ES—
PUMADO"

|
; (Clase Internacional COlb CO1d)



]
38209 1

La rams de la técnica a la que pertenece el pré;
sente invento es la fabricacidén de un producto alveolar ob
tenido dé una solucidn acuosa de silicabo sddico o potési-
co, o de mezclas de los mismos. Uno de los usos de los pro

5 'ductos alveolares hechos con estos silicatos metélicos al-
calinos es un material aislante. .

Los autores del presente invento no saben de nin
gin producto comercial de silicato metélico alcalino alvego
1af que no contenga una carga de algin tipo, tal como fi-

10 bras, para que le dé mayor resistencia. Con el procedimien
to del presente invento no hay necesidad de carga o »2lie-
no alguno y de &1 se obtiene un producto alveolar que <o
liquido y resistente a la solubilizacibén por agua.

TLa férmula respecto al silicato sbdico en solu-

15 cidn acuosa es NaaO.(SiOE)nfxﬂzo, en la que n es cualguier
nimero entre 1L y 5y X es 1 o un nimero mayor. La férmvla
:correspondiente ai silicato potésico en solucidn acuosa es
KEO.(SiOE)n.xH20, en la que n es cualquier nlmero entre 1
Vy 5y x es 1 0o un nimero mayor.

20 El producto anterior més pertinente, dentro de
‘este arte, del que los autores del presente invento tienen
conocimiento, es el de la pabtente Nimero 1.944.008, expe-
‘dida el 16 de enero de 1934 a favor de Floyd B. Hobart, ré-
gferente a Material Termoaislante y Método para Hacerlo. En

25 ‘esa patente, Hobart expone la fabriéacidn de un producto
;alveolar hecho con una solucidn acuosa de silicato sbdico,
Ecuyo producto conbtiene una gran cantidad de carga, en for-
.ma de fibra de amianto, piedra, escorias de fundicidn o la
‘na de vidrio, u otras cargas tales como arcilla o cenizas,

30 volitiles. Hobart mezcla solucidn acuosa de silicato sbdi-
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sédico de modo que permita la formacibén de espuma mediante

agitacidn vigorosa del silicato sbdico. Son ejemplos de es
tos depresores de la tensidn superficial: saponina, oleato

gbdico u otros jabones, o compuestos de regaliz. Hobart

mezcla la solucidn acuosa de silicato sddico, un depresor

de la tensibén superficial y una carga, -y bate la mezcla
hasta obtener una espuma. Luego procede a la gelacidn de
la mezela afiadiéndole un agente gelador que origina una
precipitacidn del didxido de silicio del silicato sddico
que da por resultado el fraguado o gelacidn de la espuma,
déndole determinada cantidad de rigidez. Hobart da como
ejemplos de su agente gelador: sales &cidas, gases &cidos,
fcido sulfirico, fenoles y, especificamente, didxido de
carbono en forma gaseosa, 4cido bdrico y bicarbonabtos, pi-
sulfato, sulfato de aluminio y sulfato de calcio. E1l pro-
ducto hecho por este proceso se moldea en diversas formas
¥y se le deja secar.

Sin embargo, los productos hechos por el procedi
miento de Hobart dependen sobremanera de la carga para gque
les dé resistencia. Los autores de; presente invento han
creado un proceso que rinde un producto que es rigido y re
sistente a la solubilizacién por agua, sin-que Sé le haya

afiadido carga alguna, a pesar de que, si se desea, se le

pueden afiadir cargas o rellenos.

Exposicidn del invento

El presente invento se basa en-el hecho de que,

si se forma un polimero de bidxido de silicio que contenga

extensiones de cadena, eslabones cruzados o ambas cosas,

mediante la reaccién de una solucidn acuosa alveolar de si
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licato sbdico, silicato potésico o mezclas de los mismos,
con un agente formador de polimero de bidxido de silicio
(cuyo agente se mezcla con la solucidn acuosa de silicato
va sea antes o despuds de que a ésta (ltima solucibén se la
haya mezclado un depresor de la tensidn superficial), en-
tonces la espuma alveolar se wuelve rigida y resistente a
"la solubilizacidn por agua. Si se desea, pueden incluirse
cargas y agenbtes geladores del siiicato metdlico alcalino.
' - Si la espuma se hace con una viscosidad medida
de Brookfield, entre aproximadamente 10,000 y 40,000 centi
poises, y un peso en hlmedo de aproximadamente entre 240 y
480 gramos por decimetro cfibico, se la puede rociar sﬁbre
muchas superficies verticales o suspendidas, y se pegaré a
dichas superficies en forma de recubrimiento., La expresién
Myiscosidad medida de Brookfield" la empleamos para indi-
car el grado de rigidez de la espuma, debido a la difiéul—
"tad para apreciar en algin otro modo su viscosidad o rigi-
dez. Tal como la empleamos aqui, la expresidén "viscosidad
medida de Brookfield" significa la lectura en centipoises
de la rigidez o viscosidad de la espuma, medida comorsi es
ta Gltima fuese un liquido newboniano, empleando para ello
‘un viscosimetro Syncro-Léctrico de Brookfield (fabricado
fpor Brookfield Engineering Laboratories, Inc.; Stoughtan
;Massachusetts), con un disco de 0,147 mm de espesor y

;20,701 mm de difmetro, que funciona a 20 rpm con una inmei
§sién de 50,8 mm en la espunma. Este es un instrumento co-
érrien.’ce con un modo conocido de usarlo para medir la vise
cosidad de liquidos newbonianos.

Entre el silicato sbédico y el silicato potasico,

.el silicato de metal alcalino que ha de preferirse es el
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silicato sbdico.

La razbn entre éxido de sodio y dibxido de sili-
cio del silicato sb6dico varia aproximadamente de 1:1 a 1:5,
siendo ambas razones por peso y molecularmente. El dibxido
de silicio es insoluble en agua, pero el &xido de sodio es
soluble., Por lo tanbo, normalmente lo deseable es que se
utilice un silicabo sédico'que tenga una razdn tan alta co
mo pueda alcanzarse entre dibxido de silicio y 6éxido de so
dio, ya que esto disminuye la cantidad de material soluble
presente en el producto final. Puesto que el silicabto sbdi
co que se utiliza como mabteria prima es una solucidn acuo-
sa de dicho silicato, cuanto mis alta sea la razdn enbie
su didxido de silicio y 6xido de sodio tanbto menos soluble
en agua serd el silicato sbdico. Es indeseable cualguier
gran cantidad de agua. La soluciéﬁ acuosa de silicato sbdi-
co que hace de materia prima tendréd, preferiblemente, en~
tre 6xido de sodio y dibxido de silicio una razbén, aproxi-
madémente, entre 1:3 y 1:3,3 con un contenido total de ud-
lidos de, aproximadamente, el 40 por ciento, ya que 569
da una materia prima con aproximadamente el méximo conbteni
do de didxido de silicio y la minima cantidad de agua que
pueda manejarse sin que sea demasiadoe viscosa,

Al igual que el 6xido de sodio del silicato sbdi-

co, el 6xido de pobtasio del silicato potéasico es soluble
‘en agua. La solucidn acuosa preferida de silicabto potésico
tiene una razdn entre éxido de potasio y dibxido de sili-

‘cio entre 1:1 y 1:4, por peso, con un contenido total de

sélidos de aproximadamente el %2 por ciento.

Bl objeto de que en este invenbto se utilicen de-

presores de la tensidn superficial es el mismo que en el
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arte anterior, es decir, que se rebaja la tensidn superfi—v
cial de la solucibn acuosa de silicabo para que permita la
espumacidn de la misma. Entre los deprescres de tensidn su
perficial que pueden ubtilizarse hay: Jjabones, detergentes,
agentes activos de superficie y precursores de los mismos.
Pueden utilizarse jabones palmiticos, oléicos, estedricos,
linoléicos, nafténicds y lauricos; y mezclas de los mismos
asi como diversos jabones que se venden con nombres comer=-
ciéles registrados. Los precursores de jabdén incluyen mate
riales saponificables, tales como Acidos orginicos y éste-
res de écidos.orgénicos que incluyen: &cidos nafténicos,
fcidos resinicos, Acido de resina liquida (aceite resinsso
que es subproducto de la fabricacidn de papel al sulfito),
aceite de maiz, aceite de soya y &cido sebicico. Son ejem-
plos de detergentes: sales terrosas alcalinas de alquilsul
fonato o alcarilsulfonato y diversos debergentes que se en
cuentran en el comercio. Los agentes activos de superficie
incluyen: ésteres del fcido graso de isotionato, sales sus.
tituidas de tauratos, sales sbdicas de alcariloxiéteres
'sulfatados de alccholes polihidricos, &cidos grasos, con-
densados aminos de alcohol, amidas, alcoholes grasos polip
xietilados, alquilariletaroles polidxicos.

Puesto que, normalmente, los depresores de la
%ensién superficial son materias orgénicas, sblo deberi
afiadirse exactamente la cantidad de depresor de la tensidn
Esuperficial que sea necesaria para que permita la formacidn
%de una espuma, ya que, a menudo, las materias orginicas
son indeseables en el producto acabado, puesto que son mu=~
chas las materias orgénicas que son combustibles y que re-

‘accionan con otras materias orgénicas y pueden dar origen

-6 -
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a mohos o atraer sabandijas. Normalmente, se emplean menos
de 3% partes, por peso, del depresor de tensidn superficial
en 100 partes, por peso, de la solucidn acuosa preferida
de silicato sbdico. El depresor de tensién superficial pre
ferido es una mezcla de Acido de resina liquida y lauril-
sulfonato sbdico.

Si se emplea un agente gelador, se le puede afa-
dir en cualquier momento antes que el agente formador de
polimero de didxido de silicio que da rigidez a la espuma
o masa alveolar. La finalidad del uso de un agente gelador
es hacer que la espuma se sostenga por si misma hasta gque
en ella se forma un polimero de didxido de silicio granias
a la accidn del agente formador de polimero de didxido de
silicio en la espuma. Normalmente, los agentes geladores
de silicatos met&licos alcalinos son Acidos o precursores
de &cidos, o bien son materiales, tales como alcoholes, ce
tonas, glicoles, aldehidos y sus precursores, que disminu-
yen la cantidad de agua de solvatacidn asociada al silica-~
to. Los diversos materiales que se mencionan en la pabente

Nom. 1.944.008 de Hobart para que lleven a cabo la gela-

¢idn pueden utilizarse a titulos de ejemplos especificos.

Otros ejemplos especificos son: triacetina, acetato de vi-

nilo, acrilato de metilo, fosfito trifenilo, jabones meté-

licos, alcdéxidos de aluminio y bdrax. Algunos agentes gela
-dores tales como écidos'grasos y ésteres hidrolizables de

‘4cidos grasos, hacen también las veces de depresores de la

tensidn superficial.
Preferiblemente se utiliza la cantidad més peque

fa necesaria para que el agente gelador dé rigidez, debido

-a que muchos de estos agentes geladores son materias orgh-
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nicas que se precipitan y precipitan tambien el didxido
célcico.

En los procesos del presente invento, la veloci-
dad con la que el agente gelador produce la gelacidn tiene
importancia cuando se utiliza un agente gelador, puesto
que si el agente gelador se aflade antes de, durante o des-
pués de la adicidén del agenbe formador del polimero de dif
xido de silicio, el gel no tiene gque fraguar antes de que
el’ agente formador de polimero de didxido de silicio haya
quedado cabalmente mezclado con la espuma. Cuando la espu-
ma alcanza una viscosidad medida de Brookfield superior a
aproximadamente 40.000 centipoises, estd demasiado rfgida
para que permita la mezcla conveniente con un agente forma
‘dor de polimero. La cantidad y el tipo del agente gelador
regulan la velocidad de gelacidén del mismo. Los &cidos or-
‘ghnicos son agentes geladores de accidén rhpida y se les de
rbe diluir para impedir que el gel fragiie demasiado aprisa
'y forme un gel agrumado en lugar de un gel continuo. Nor-
‘malmente, los agentes geladores orginicos son de accifdn
émés lenta. Cuando se utilice un agente gelador, deberi ser,
‘preferiblemente, triacetina que se afiade a razdn de aproxi
‘madamente 2 partes, por peso, de triacetina por 100 partes,
‘por peso, de la solucidn acuosa preferida de silicato sbdi
ico.

‘ Los agentes formadores de polimero de didxido de
;silicio son agentes quimicos que producen una metitesis

idel silicato sbdico o potésico y simultfnea o subsiguiente
:mente, un entrecruzamiento de eslabones o una prolongacidn
‘de la cadena de los dos grupos de didxido de silicio. Esto

‘hay que distinguirlo de la precipitacidn que viene produci
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da por el agente guimico que se emplea para llevar a cabo

la gelacidn expuesta en la patente Nim. 1.944,008 de Ho-
bart, aungue, con los agentes formadores de polimero de
didxido de silicio puede producirse una pequefia cantidad de
precipitacidén. Debido al polimero de didxido de silicio,
cuando se ha secado,la espuma o masa alveolar resulbante
tiene mucha mis resistencia que la espuma formada por sim-
ple gelacidn, en la que el didxido de silicio se precipita.
El producto del presente invento es resistente a la solubi
lizacidén por agua.

Los agentes formadores de polimero de dibdxideo de
silicio son: fluorosilicato sbdico, potésico y célcico;
fluoroborato potésico y cdlcico; fluorotitanato cllcicoj;
sales metdlicas polivalentes de &cidos débiles; boratus or
ghnicos tales como borato de tributilo y borato de trieti-
lo; los alcoxiésteres y carboxilésteres de metales poliva~
lentes tales como tetraalguiltitanatos; sales orgénicas bi
narias tales como los boratos de sodio y calcio, y los to-
ratos de litio y calcio; fosfato de magnesio; y mezclas de
estos agentes quimicos. |

La expresidn "&cidos débiles" que aqui empleamos
significa los &4cidos que btienen un pkA (Logaritmo de la
constante de disociacidén) igual a, o meyor gque, i,}. Son
ejemplos de esbos, dcidos: &cido fosférico, &cido yédico,
&cido fluorhidrico, telurita de hidrégeno, fcido aluminico,
&cido bbrico, &cido acético, Acido fumbrico, Acido maléico,
bcido malénico y &cido succinico. Los ejemplos de sales me
télicas polivalentes de estos &cidos débiles incluyen: fos
fato tribisico de magnesio; fluorosilicato cdlcico; alumi-

nato célcico; telurita célcica; hipofosfato de bario; ace~

-9 -
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tato bAsico de aluminio; fluoruro célcico; ortofosfato cil
cicoy pirdfosfato pentahidrato de caicio;'acetato monohi-
drato de cobre; wolframato célcico (écheelita); wolframato
cédmico; sales de borato de metales polivalentes, tales co
mo borato dé cine, borato de aluminio, borato chlecico, bo-
rato de cobalto y borato de hierro; fumarato cllcico; malea
to célcico, mélonato cAlcico y succinato chlecico.

Los agentes preferidos formadores de polimero
sogz fluorosilicato sédico, boratos de calcio y cine, bora
tos de litio y calcio, y boratos de sodio y calcio, siendo
el preferido, ante todos, el fluorosilicato sddico. '

Todos estos agentes formadores de polimero de
dibdxido de silicio reaccionan a la temperatura ambienfe.

Se les puede mezclar con la solucidn acuosa del silizato,

en forma de polvos o de lechadas, Algunos de estos agentes

formadores de polimero de dibxido de silicio producen le

polimerizacibén mis aprisa que otros. Por ejemplo, las sa-

les boratos de metales polivalentes, los alcoxiésteres, los
ésteres carboxilicos de metales polivalentes, el flusrobo-

rato potisico, el fluoroborato chlcico y el fluorotitanato

c8lcico son de accidn relativamente répida y, sustancial-

mente, pondrin término a la reaccibn de polimerizacidn en

un lapso aproximado de 10 a 15 minutos. Son ejemplos de
agentes formadores de polimero de didxido de silicio, de

accidén mAs lenta; fluorosilicato sbdico, fluorosilicato

‘cdlcico y fosfato de magnesio. Normalmente cabe esperar

que estos agentes polimericen en un lapso de tiempo més

largo que de 10 a 15 minutos. La cantidad de agente forma-
dor de polimero que haya de afladirse dependerd del grado

de insolubilizacibn de la espuma o masa alveolar final y

- 10 =
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de la proporcibén de rigidez que se deseen. Preferiblemeﬁ;e
se emplea fluorosilicato sbdico en cantidad de, aproximada
mente, 10 a 14 partes, por peso, de fluorosilicato sédico
por 100 partes, por peso, de la solucidn acuocsa preferida
de silicato sédico.

Haciendo roferencia al dibujo, en é1 se ve una
marmita de presidén para reaccidn 10, que tiene un cuerpo
principal 11 de forma en gemeral cilindrica, con un cuerpo
generalmente tubular 38 conectada al extremo izquierdo y a
lo largo del eje del cuerpo principal 11 y otro cuerpo ge-—
neralmente tubular 40, conectado al extremo de la derecha
¥ a lo largo del eje del cuerpo principal 11, segln se ve
en la Figura 1. Dentro del cuerpo principal 11 hay una pri
mera clmara 12, una segunda chmara 14 y una tercera cémara
16, estando la primera y segunda cémaras separadas una de
otra por otra placa divisoria 20. Una pluralidad de orifi-
cios de paso 22, que atraviesan la placa divisoria 18, in-
terconecta la primera cémara 12 y la segunda clmera 14,
Una pluralidad de orificios de paso 24, que atraviesan la
capa divisoria 20, interconecta la segunda céimara 14 y la
tercera cdmara 16.

Unida al interior de la pared cilindriga 26 dei
cuerpo principal 11 y extendiéndose a lo largo de su longi
tud hay una base pilindrica'de estator 30 de la que sobre-
sale, hacia el eje del cuerpo principal 11, una serie de
cuatro estatores 32, cuya serie se extiende axialmente a
lo largo del cuerpo principal 11 y se la encuentra en to-
das las tres chmaras 12, 14 y 16,

Un eje giratorio 34 se extiemde a lo largo del

eje del cuerpo principal 11 y est& situado en el mismo.

- 11 -
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Unido fijomente a lo largo del eje 34, hay, dentro del
cuerpo principal 11, una serie de varillas giraborias 36

que se extienden radialmente a partir del eje 34, y entran

-en los espacios entre los estatores 32,

La parte izquierda del eje 34, seghn se la ve en
la Figura 1, se prolonga mis alld del cuerpo prineipal 11
y estd encerrada en la envoltura 38. El extremo de la dere

cha de este eje 34 se prolonga mis alld del cuerpo princi-

pal 11 y estd encerrado en el cuerpo btubular 40. El eje 34

estl sostenido, giratoriamente, por un cojinete y un arre-
glo obturador 42 cerca de su extremo de la izquierda,y por
otro cojinete y arreglo obturador 44 en el cuerpo 40, E1

eje 34 se prolonga a la derecha, seglin se ve en la Figura

‘1, hasta mls alléd del cuerpo 40 y lo hace girar un uwovor M.

Rigidamente unido al eje 34 y dentro del cuerpo
38 hay un segundo grupo de varillas giratorias 46, y, rigi
damente unido al éje 34, dentro del cuerpo 40 hay un ter-
cer grupo de varillas giratorias 48, Una placa divisoria
50 separa el interior del cuerpo 38 y la primera cémara 12,

pero los orificios de paso 52 a través de dicha placa divi

‘soria 50 interconectan el interior del cuerpo 38 y la pri-

mera cémara l2.
Un primer recipiente 54 hace las veces de depbsi

to de un silicato acuoso y, por medio de un conducto tubu-

‘lar 56, est4 conectado al interior del cuerpo 38. Una bom-

ba volumétrica dosificadora 58 impele el material del pri-

‘mer recipiente 54, pasando por el conducto 56, hasta el in
'terior del cuerpo 38. Un segundo recipiente 60, provisto

de un agitador mecénico 62, hace las veces de depdsto para

el depresor de tensién superficial y, si se desea, de un

- 12 =

7
3!

e



10

15

20

25

30

1.8.70

agente gelador. Este segundo recipiente 60 est& conectado
al interior del cuerpo 38 por medio de otro conducto tubu-
lar 64, E1 material del segundo recipiente 60 avanza, por
el conducto tubular 64, hasta el interior del cuerpo 38,
impulsado por una bomba volumétrica dosificadora 66.

Un tercer recipiente 68 provisto de un agitador
mecénico 70, hace las veces de depdsito del agente forma-
dor de polimero de didxido de silicio. Por medio de un con
ducto tubular 72, estd conectado al interior de la segunda
chmara 14. El material del tercer recipiente 68 es impulsa
do por el conducto 72 hasta el inferior de la segunda céma
ra 14, por medio de una bomba volumétrica dosificadora 74.

De una fuente, no indicada, y por medio de un
conducto 88 se suministra aire a presidn al interior del
cuerpo 38. Z

Saliendo radialmente del cuerpo 40 hay un conduc
to tubular 76 que interconecta el interior del cuerpo 4@
con un colector 80 que, en su extremo superior, tiene una
vilvula de seguridad de presidn de aire 82 y, carca de su
extremo inferior, tiene una manguera 84 que forma un con-
ducto tubular que, en su exbtremo libre, tiene una boguilla
86. A

Al hacer funcionar el aparato del dibujo, se po-
ne en el primer recipiente 54 una solucibén de silicato sb-
dico, de silicato pothsico o una mezcla de ambos y, en el
segundo recipiente 60, se pone un depresor de bensibn su-
perficial y, si se desea, un agente gelador, y se le agita
con el agitador 62. En el tercer recipiente 68 se pone una

lechada de agente formador de polimero de dibxido de sili-

-clo y se la agiba con el agitador 70. Se suministra aire a

- 13 -
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presidn por el conducto 88, & el motor M hace girar el egje
34, Se pone en marcha la bomba dosificadora 58 que asi bonm
bea solucidn acuosa de silicato al inbterior y a lo largo
del cuerpo 38 e, inmediatamente después de esto, se pone
en marcha la bomba dosificadora 66 que btambien bombea el
depresor de tensidn superficial al interior del cuerpo 38.
Da mezcla inicial del material del primer recipiente 54 y
del segundo recipiente 60 tiene lugar dentro del cuerpo 38
cdﬁo resultado de la rotacibn de las varillas giratorias
46,

El material que hay dentro del cuerpo 38 avanza
al interior de la primera clmara 12, por los orificios de
paso 52, impulsado por las bombas 58 y 66. Zn el cuerpo 38
se mezclan aire comprimido, salido del conducto 88, y el
material, antes de que &ste entre en la primera chmara 12.

El material dentro de la primera cémara 12 se bz
te hasta formar una espuma o masa alveolar, debido a la ro
tacibn de las varillas giratorias 36, y es llevado de la
primera cédmara 12 a la segunda cémara 14 debido a la pre-
sién de las bombas 56 y 66 y del aire procedente del con-
ducto 88 que lo hacen atravesar los orificios de paso 22
abiertos en la placa divisoria 18. Dentro de la segunda ci

mara 14 sigue la formacibén de espuma. El agente formador

de polimero de dibxido de silicio se alimenta al inbterior

de esta cénara gracias a la accidn de la bomba 74, ¥y se le
mezcla a la espuma para que inicie la formacidén de polime-
ro de didxido de silicio.

El material del interior de la segunda clmara 14
es empujado, a través de los orificios de paso 24 abiertos

en la placa divisoria 20, hasta el interior de la tercera
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chmara 16, debido a la accidén de las tres bombas 58, 66 y
74 y del aire que entra en el conducto 88. Denbtro de la
tercera cémara 16 sigue la espumacidén. Las mismas bombas y
la misma presidn de aire empujan el material del interior
de la tercera cimara 16 haciéndolo pasar por el cuerpo 40,
durante lo cual sigue la operacidn mezcladora debido a la
rotacidn de las varillas giratorias 48. La presidn empuja
la espuma del cuerpo 40, haciéndola pasar por el conducto
76 hasta el interior del colecbtor 80 en el gue el exceso
de aire sale por la valvula de seguridad 82, La espuma sa-
le del colector 80, pasando por la manguera 84 y, en forma
de rociado, por la boguilla 86 que la aplica a las superfi
cies en las que se fragua.

A continuaqién exponemos diversos ejemplos gue
ilustran el presente inventbo. -

Ejemplo 1

Al utilizar el aparato del dibujo, se puso en el
recipiente 54 una solucidbn acuosa de silicato sbédico con
39,3% de sbélidos y cuya razbén entre didxido de sodio y 5xi
do de sodio era de 3,22 por peso. En el recipiente 60 se
puso &cido de resina liquida destilada y en el recipiente
68 se puso una lechada acuosa de fluorosilicato sbdico con
75 por ciento de sblidos. Por el conducto 88 se élimenté
aire a una presidén ligeramente por encima de 6,187 kilogra
mos por cm® en el mandmetro v la vAlvula de seguridad 82
se ajustd a 5,624 kg/cmg. El eje 34 se hizo girar a 1750

rpm. La bomba 58 se hizo funcionar a razdn de 1.893 litros

(2.671 kg.) por minuto, la bomba 66 a 75 om? (80 gramos)

por minuto, y la bomba 74 a 497 gramos por minuto. La espu

ma resultante tenia un peso de 240 a 272 g/dm3 cuando esta
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ba seca. Fragud en una hora. La piel de la masa alveolar:'
era rigida en comparacibén con una espuma semipléstica, ¥y
la espuma seca resultd totalmente insgoluble al exponerla a
humedad relativa del 100 por ciento a 71,12C por espacio
de 24 horas. Tste producto se pegaba =z paredeé verticales
y suspendidas,
Ejemplo 2

Este ejemplo es similar al Bjemplo 1, pero en é1
se’ incluyd un agente gelador. En el recipiente 54 se puso
la misma solucidn acuosa de silicabto sbédico que se empleo
en el Experimento 1. £n el recipiente €60 se puso una mez-
cla de 80 partes, por peso, de 4cido nafténico (depresor
de la presibén superficial) y 54 partes, por peso, de tria-
catina (agente gelador). En el recipiente 68 se puso el
agente formador de polimero de dibxido de silicio, consvti-
tuido por la mezcla de una lechada acuosa de fluorosilica-
to sbdico con 75 por ciento de sb6lidos y una lechada acuo-
sa de borato de cinc con 50 por ciento de sbdlidos, a raéén
de 248 partes de lechada de fluorosilicato sbédico por 100
partes de lechada de borato de cinc. El eje 34 se hizo gi-
rar a 1750 rpm y por la tuberia 88 se introdujo aire a vna
presidn ligeramente por encima de 5,624 kg/cm?. La v&lvula
de seguridad 82 se ajustd a una presidn de 5,624 kg/cm?.
Ia solucidn de silicato sbédico se bombed a razdn de 1,893
litros (2,671 kg) por minuto. El material del recipiente
60 se bombed a razdn de 134 gramos por minubo. Ia mezcla
del recipiente 68 se bombed a razdn de 409 gramos por mi-
nuto. Una vez seca, la espuma pesaba 160 g/dm?, ¥y 320 g/cm§
cuando estaba mojada y se pegaba, como recubrimiento, a pa

redes verticales y suspendidas. La espuma fragud en una ho
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ra, tenia una piel tenaz y eléstica y resultd totalmente in
soluble cuando se la exﬁuso a humedad relativa del 100 por
ciento a 71,12C por espacio de 24 horas.

Aunque en estos Ejemplos 1 y 2 el agente formador
de polimero de dibéxido de silicio se afiadid después que se
hubieron mezclado la solucidén acuosa de silicato sbdico y
el agente depresor de la tensibén superficial, si el agente
formador de polimero de dibxido de silicio es de accidn su
ficlentemente lenta se le puede alimentar, manifiestamente,
en el cuerpo 38 6 en el interior de la primera chmara 12,

Ejemplo 3

Este es un proceso intermitente, o por cargas, en
el que se utiliza un agente formador de polimero de didxido
de silicio de acciébn relativamente lenta. En un recipiente
de 3 litros, provisto de agitador meclnico, se pusieron
500 gramos de solucidn acuosa de silicato sbédico que coate-
nia de 39 a 40 por ciento de sdlidos de silicato sbédico, cu~
ya razbén entre dibdxido de silicio y 4xido de sodio era de
5,22:1 por peso. A esta mezcla se le afiadieron 15 gramos
de &cido de resina 1iquida y la mezcla se revolvid totalmen
te. Luego se afladieron y revolvieron 70 gramos de flucrosi-
licato sédico en polvo (50 a 100 micras). La revoltura meci
nica continud y dentro de aproximadamente 2 a 3 minutbs des
pués de la adicidn del fluofosilicato sbdico se formé una
espuma con una expansidén de, cuando menos, el cufdruplo del
volumen., La espuma resultante se retird inmediatamente del
recipiente y se la vertid en un molde. Se dejé la espuma
en reposo durante mis de una hora, con el fin de permitir
que se formase el polimero de didxido de silicio. De ello

resulté una estructura rigida que se sostenfa por si sola.

- 17 -
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w ;".
Se dejéique este producto secara, por evaporacidn del agua,

exponiéndolo a humedad relativa del 50 por cienbto o menos,

durante 3 dias, a temperatura de 202 a 302C, seguldo esto por

secado en horno a temperatura entre 48,92 y 542C por espa-
cio de 3 horas. La espuma seca teniz un peso de 128 g/dm3
y una resistencia a la compresibén de mls de 2,109 kg/cm?,
sin més del 10 por ciento de deformacidn. Los alveolos de
1la espuma tenfian un diémetrorentré 5 y 100 micras. Su resig
tencia a la solubilizacidén se puso a prueba exponiéndola a
humedad relativardel 100 por ciento a 71,12C por espacio de
una semana,
Ejemplo 4

Este es un ejemplo en el que se ha ubtilizado un
agente formador de polimero de dibéxido de silicio, de ac-
cibén relativamente répida. En un recipiente de 2 litros
provisto de agitador se pusieron 5C0 gramos del mismo éili-
cato sbdico que se empled en el Ejemplo 3. Al mismo se afia
dieron 15 gramos de Acido de resina liquida y la mezcla se
revolvid cabalmente y se la batid mechnicamente para qﬁe
en un lapso de 2 a 3 minutos diese una espuma alveolar cu-
yo volumen se dilatd al menos al cuidruplo. Se aﬁadiéfoﬁ
60 gramos de borato de cinc contenido en una lechada ééub-
sa al 50 por ciento y se siguid la operacidn de mezclado
por un lapso entre 30 y 45 segundos. La espuma resultante
se retird seguidamente del recipiente y se la puso en un
molde. La espuma o masa alveolar cobrd rigidez en 4 a 5 mi=-
nutos, a 252C, Se dejd que esta espuma Se secara pPor evapo-
racibén, exponiéndola a una humedad relativa del 50 por cien
to, o mis baja, por espacio de 3 dias, a temperatura entre

202 y 30°C, seguido por secado en horno a temperatura de

- 18 -
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48,92 a 602C durante tres horas. Una vez seca, la espuma

tenia un peso de 128 g/dm5 ¥y una resistencia a la compren-~
sibn superior a 2,109 kg/om2 con una deformacidn no supe-
rior al 10 por ciento. Los alveolos de la espuma tenian un

5 dibdmetro que variaba de 5 a 100 micras. Su resistencia al
agua se probd por exposicibn a humedad relativa de 100 por
ciento a 71,19C por espacio de una semana.

Ejemplo 5
Este es un proceso intermitente o por cargas en

10 el que se emplea un agente formador de polimero de didxido
de silicio, de accidn relativamente lenta. En un recipien-
te de 3 litros, provisbo de agitador mechnico se pusieron
500 gramos de solucidn acuosa de silicato potésico, consti=-
tufda por una mezcla de 2 partes, por peso, de una solacidn

15 con 29,1 por ciento de contenido de sblidos de silicato po-
tasico cuya razdn entre didxido de silicio y éxido de pota-
sio era 2,5:1, y 1 parte, por peso, de una solucibn con
38,8 por ciento de sbélidos de silicato de potasio, cuya ra-
zén entre didxido de silicio y 6xido de potasio era de

20 2,1:1 por peso. A esta mezcla se le afiadieron 15 grames de
&dcido de resina liquida y la mezcla se revolvié a foudo.
Iuego se afiadieron y mezclaron 70 gramos de fluorosilicuto
sbdico en polvo (50 a 100 micras). La operacidn de mezcla-
do mecénico se continub y, al cabo de 2 a 3 minutos des-

25 pués de haberse afiadido el fluorosilicato sbdico se formd
una espuma con una expansidén de,cuando menos, el cuddruplo
del volumen. La espuma resultante se retird inmediatamente
del recipiente y se la puso en un molde. Se dejd que la es
puma reposara por mis de una hora, para que pudiera formar

30 se el polimero de dibxido de silicio. De ello resultd una

1.8.70 - 19 -
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estructura rigida que se sostenia por si sola. Se dejd qué
este producto secara, por evaporacidn, exponiéndolo a hume
dad relativa del 50 por ciento o menos, por espacio de 3
dias, a temperatura de 202 a 302C, seguido por secado en
horno a temperatura de 48,92 a 602C por espacio de 3% horas.
La espuma seca tenia un peso de 128 g/dmi, una resistencia
a la compresidn superior a 2,109 kg/cme, sin: que la defor-
nacidn fuese superior al 10 por ciento. Los alveolos de la
espuma tenfan un difmetro de 5 a 100 micras. Su resisten~
cia a la solubilizacidn se probd por exposicidn a humedad
relativa del 100 por ciento, a 71,12C, por espacio de una
semana.
Ejemplo 6

Este es un proceso intermitente, o por cargase,
en el que se emplea un agente formador de polimero de did-—
xido de silicio de accidn relativamente lenta. En un reci-
piente de 3 litroé, provisto de agitador mechnico se pusie
ron: a) 500 gramos de una mezcla de soluciones acuosas de
silicato potésico y de silicato sbdico, que contenia 40
partes, por peso, de una solucibén acuosa con 39,3 pox clen
to de sblidos de silicato sbdico cuya razdn entre diéxido
de silicio y 6xido de sodio era de 3,22:1; b) 40 partes

por peso de una solucidn con 29,1 por ciento de sblidos de

-silicato potésico, cuya razén entre didxido de silicio y

réxido de potasio era de 2,5:1; y c¢) 20 partes, por Peso,

de una solucidn con 38,8 porciento de silicato potésico,
cuya razdn entre didxido de silicio y #xido de potasio era
de 2,1:1. A esta mezcla se afiadieron 15 gramos de aceitbe
de resina liquida y la mezcla se revolvié cabalmente., Lue-

go se afladieron y revolvieron 70 gramos de fluorosilicato
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sbdico en polvo (50 a 100 micras). Se continud la opera-
cibén de mezclado mecénico y, dentro dé aproximadamente 2 a
3 minutos después de afiadido el fluorosilicato sbédico, se
formé una espuma con dilatacién de, cuando menos, el cuh-
druplo del volumen. La espuma resulbtante se retird inmedia
tamente del recipiente y se la puso en un molde. Se dej
la espuma en reposo durante mis de una hora, para que pu-
diera formarse el polimero de didxido de silicio. De ello
resultd una estructura rigida que se sostenia por si sola.
Se dejbé que este producto secara, por evaporacidn del agua,
exponiéndolo por espacio de 3 dias a humedad relativa del
50 por ciento o menos, a temperatura de 202 a 30eC, segui-
do de secado en horno a temperatura de 48,92 a 602C por es
pacio de 3 horas. La espuma seca tenia un peso de 128 g/dm3
una resistencia a la compresidn sﬁperior a 2.109 kg/cmg, ¥y
la deformacidn no alcanzé a ser del 10 por ciento. Los al-
veolos de la espuma variaban de didmetro entre 5 y 100 mi-
cras. Su resistencia a la solubilizacidn se probd por expo
sicidn a humedad del 100 por ciento a 71,12C por espacin
de una semana,

Por la exposicidn, los ejemplos y la descripcién
que anteceden es evidente que se han logrado los.objetivos
perseguidos por el presente invento., Las personas versadas
en el arte reconocerin que los principios de este invento
bueden aplicarse de diversos modos, de los que s6lo se han
mencionado agui unos pocos a titulo de ejemplos especirfi-
cos. Asi pues, el invento ha de quedar limitado no solamen
te por el espiritu del mismo y por el alcance de las cliu-
sulas reivindicatorias que siguen.

La presente solicitud, que corresponde a la pre-
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sentada en los Estados Unidos de América, el 21 de Octubre
de 1.969, bajo el N2 868,113, se acoge a los beneficios del
Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

1. Un procediniento para la obtencidn de un pro-
ducto espumado a partir de un silicato de metal alcalino
que incluye '(i) mezclar un agente reductor de la tensién
superficial con una solucidn acuosa de silicato de metal al
calino seleccionado del grupo que consiste en silicakc de
sodio, silicato de potasio y sus mezclas, y (ii) someter a
espumado los resultados de la etapa (i) para formar una eg
puma, caracterizado por la mejora gque comprende formar un
polimerc de dibxido de silicio en la espuma haciendo reac-
cionar el silicato de metal alcalino con un agente forma=-
dor de polimero de didxido de silicio seleccionado del gru-
po que consiste en fluorosilicato de sodio, fluorcsilicato
de potasio, fluorosilicato de calcio, fluoroborato de pota-
sio, fluoroborato de calecio, fluorotitanato de calcio, sa~

leg de metal polivalente de icidos débiles, organo-boratos,

Yecoxi ésteres de metales polivalentes, ésteres carboxili-

Fos de metales polivalentes, sales inorglnicas binarias,

'sfato de magnesio, y sus mezclas en una cantidad sufi-
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ciente para producir la espuma rigida y resistente a ser sg

lubilizada por agua.

2. Un procedimiento segln la reivindicacibn 1 en
el cual el silicato de metal alcalino incluye silicato de
sodio.

3. Un procedimiento segln la reivindicacidén 1 en
el cual el agente formador de polimero de dibxido de sili-
clo estd seleccilonado del grupo que consiste en fluorosili
cato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratos de
litio y calcio, boratos de sodio y calcio, y sus mezclas.

4, Un procedimiento segin la reivindicacibn 2, en
el cual el agente formador de polimero de didxido de sili-
cio esté& seleccionado del grupo que consiste en fluorosili-~
cato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratos de
litio y calcio, boratos de sodio y calcio, y sus mezclas.

5. Un procedimiento para la obtencidn de un vro-
ducto espumado a partir de un silicato de metal alcalino
que incluye (i) mezclar un agente reductor de 1a.tensi6n
superficial, un agente gelificador de silicato de metal al-
calino y una solucidn acuosa de silicato de mebtal alcalino
seleccionado del grupo que consiste en silicato de sodio,
silicato de potasio y sus mezclas, y (ii) someter, a espuma-
do el resultado de la etapa (i) para formar una espuma an-
tes de que el silicato de metal alcalino haya quedado rigi-
do, caracterizado por la mejora que comprende formar un po-
1imero de dibxido de silicio en la espuma haciendo reaccio-
nar el silicato dermetal alcalino con un agente formador de
pgYinero de didxido de silicio seleccionado del grupo que
‘nsiste en fluorosilicato de sodio, fluorosilicato de pota

8i0, fluorosilicato de calcio, fluoroborato de potasio,
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fluoroborato de calecio, fluorotitanato de calcio, sales de
metal polivalente de fcidos débiles, organo-boratos, alcoxi
ésteres de metales polivalentes, esteres carboxilicos de me
tales polivalentes, sales inorgéinicas binarias, fosfato de
magnesio y sus mezclas en cantidad suficiente para hacer a
la espuma rigida y resistente a ser solubilizada por agua.

6. Un procedimiento segln la reivindicacidn 5 en
el cual el silicato de metal alcalino incluye silicabto de
sodio.

7. Un procedimiento segln la reivindicacidn 5 en
el cual el agente formador de polimero de didxido de sili-
cio estl seleccionado del grupo que consiste en fluorosili-
cato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratos de
litio y calcio, boratos de sodio y calcio, y sus mezclas.

8. Un procedimiento seglin la reivindicacidn 6 en
el cual el agente formador de polimeroc de didxido de sili-
cio esth seleccioﬁado del grupo que consiste en fluorosili-
cato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratosde
litio y calcio, boratos de sodio y calcio, y sus mezclas.

9. Un procedimiento para la obtencidn de un prn-
ducto espumado a base de silicabto de metal alcalino y para
aplicarlo sobre superficies que comprende: (a) somebtexr a
espumado los productos de una mezcla de silicabo de metél
alcalino acuoso selecclonado del grupo que consiste en si-
licato de sodio, silicato de potasio y sus mezclas, un agen
te reductor de la tensidn superficial, y un agente formador

de pplimero de dibdxido de silicio seleccionado del grupo

consiste en fluorosilicato de sodio, fluorosilicato de
otasio, fluorosilicato de calcio, fluoroborato de potasio,

fluoroborato de calcio, fluorotitanato de calcio, sales de

1.8.70)/ - 24 -
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metal polivalente de fcidos débiles, organo-boratos, alco-

xi ésteres de metales polivalentes, &steres carboxilicos
de metales polivalentes, sales inorgénicas binarias, fosfa
to de magnesio y sus mezclas, para formar una espuma que
tiene una viscosidad medida segin Brookfield entre aproxi-
nadamente 10,000 y 40,000 cantipoises y una densidad en
himedo entre aproximadamente 240 y 480 kilogramos Dor me-~
tro cibico, y (b) hacer pasar de modo forzoso la espuma
por presidn y antes de secar a través de un conducto tubu-
lar sobre una superficie.

10. Un procedimiento segfn la reivindicacidn 9
en el cual el silicato de metal alcalino incluye silicato
de sodio.

11. Un procedimiento segln la reivindicacién 9
en el cual el agente formador de polimero de didxido de si-
licio esti seleccionado del grupo que consiste en fluorosi
licato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, béfatos
de litio y calcio, boratos de sodio y calcio y sus mezzlas.,

12. Un procedimiento seghn la reivindicacidn 10
en el cual el agente formador de polimero de didxido de si
licio esti seleccionado del grupo que consiste en fluorosi
licato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratos
de litio y calcio, boratos de sodio y calcio y sus mezclas.

13. Un procedimiento para la obtencibén de un pro-
duéto espumado a base de silicato de metal alcalino y para

aplicarlo sobre superficies que comprende: (a) someter a

mado los productos de una mezcla de silicabto de metal
calino acuoso seleccionado del grupo que consiste en si-
licato de sodio, silicato de potasio y sus mezeclas, un

agente reductor de la tensidn superficial, un agente geli-
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ficador de silicato de metal alcalino y un agente formador
de polimero de didxido de silicio seleccionado del grupo
que consiste en fluorosilicato de sodio, fluorosilicato de
potasio, fluorosilicato de calcio, fluoroborato de potasio,
fluoroborato de calcio, fluorotitanato de calcio, sales de
metal polivalente de Acidos débiles, organoboratos, alcoxi
ésteres de metales polivalentes, &steres carboxflicos de
metales polivalenbtes, sales inorglnicas binarias, fosfato
defmagnesio ¥ sus mezclas para formar una espuma que btiene
una viscosidad medida seglin Brookfield emtre aproximadamen
te 10.000 y 40,000 centipoises y una densidad en himedo en
tre aproximmdamente 240 y 480 kilogramos por metro clbico,
y (b) hacer pasar la espuma de modo forzoso par presién y
antes de secar a través de un conducto tubular sobre una
superficie,

14, Un procedimiento de la reivindicacién 13 en
el cual el silicaéo de metal alcalino incluye silicaibo de
sodio. :

15. Un proéedimiento seghin la reivindicacibén 13
en el cual el agente formador de polimero de diéxidonée gi-
licio esti seleccionado del grupo que consiste en fluorosi-
licato de sodio, borato de calcio, borabto de zinc, boratos
de calcio y litio, boratos de calcio y sodio y sus mézclas.

16. Un procedimiento segln la reivindicacidn 14
en el cual el agente formador de polimero de dibxido de si-
licio estéd seleccionado del grupo que consiste en fluorosi-

lica

de sodio, borato de calcio, borato de zinec, boratos
itio y calcio, boratos de sodio y calcio y sus mezclas.
17. Un procedimiento segln la reivindicacidn 13

el cual el agente gelificador de silicato de metal alca-
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18. Un procedimiento segin la reivindicacién 14

lino incluye triacetina.

que incluye triacetina como un agente gelificador de sili-~
cato de metal alcalino.

19. Un procedimiento continuo para la obtencibn
de producto espumado a base de silicato de metal alcalino
que comprende: (a) disponer un recipiente de reaccidn a
presidn que tiene una primera clmara, una segunda clmara y
una tercera camara y pasajes que conectan dichas clmaras;
(b) introducir de modo continuo en la primera chmara (i)
una solucién acuosa de silicabo de metal alcalino seleccio-
nado del grupo que consiste en silicato de sodio, silicato
de potasio y sus mezclas y (ii) un agente reductor de la
tensién superficial; (c) mezclar en la primera chmara el
material afiadido en la etapa (a); (d) hacer mover el mate-
rial desde la primera clmara a la segunda cémara; (e) in-
troducir de modo continuo en la segunda clmara un agents
formador de polimero de didxido de silicio seleccionado del
grupo que consiste en fluorosilicato de sodio, fluorosili-
cato de potasio, fluorosilicato de calcio, fluoroboratb de
potasio, fluoroborato de calcio, fluorotitanato de calcio,
sales de metal polivalente de Acidos débiles, organo~bora=
tos, alcoxi ésteres de metales polivalentes, 8steres carbo
xilicos de metales polivalentes, sales inorgénicas bina-
rias, fosfato de magnesio y sus mezclas en una canbtidad su

ficiegfe para hacer rigida a la espuma después de que ésta

ona el recipiente de reaccidn a presidn y para hacer-
resistente a ser solubilizada por agua; (f) somebter a
pumado para formar una espuma todo el material en la se-

gunda cémara; (g) hacer mover la espuma desde la segunda
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cémara a la tercera chmara; (h) hacer fluir la espuma bajo

presibn a través de un conducto tubular desde la tercera
chmara al exterior del recipiente a presibn.

20. Un procedimiento seghn la reivindicacién 19,
en el cual el silicato de metal alecalino incluye silicato
de sodio.

2l. Un procedimiento segln la reivindicacidn 19
en el cual el agente formador de polimero de didxido de si-
licio esth seleccionado del grupo que consiste en fluorosi-
licato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, boratos
de litio y calcio, boratos de sodio y caleio y sus mezclas.

22, Un procedimiento segln la reivindicacién 19
en el cual la etapa (b) incluye introducir en la primera
cimara un agente gelificador de silicabo de metal alcalino.

23. Un procedimiento segln la reivindicacién 22
en el cual el agente gelificador de silicato de metal alca-
lino incluye triaéetina.

24, Un procedimiento segfin la reivindicacifn 22
en el cual el agente formador de polimero de didxido de si-
licio estid seleccionado del grupo que consiste en fluorosi-
licato de sodio, borato de calcio, borato de zinc, beratos
de litio y calcio, boratos de sodio y calcio, y sus mez~
clas,

25. Un procedimiento para la obtencidn de un pro-

ducto espumado.
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante
cede, representado en el dibujo que se acompafia y con los
fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de 29 hojas escritas a mhqui-
na por una sola cara.

Mearid, 13 AGD, 197R

P.A.
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