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El presente registro de patente de invenciédn
ge refiere, tal como enunciado indica, a un procedimien-
to para producir partfculas de metasilicato de sodio an-
hidroso, uniformes y esféricas, de aaerdo con la descrip-
cién dque del mismo se realice, que ha de entenderse en su
mds amplio sentido y no restrictivemente.

Este invento aporta un procedimiento para produ-
cir particulas de metasilicato de sodio anhidroso, unifor-
mes y esféricas. Bl procedimiento compeende la aportacidn
de una pluralidad de particulas de metasilicato de sodio -
anhidroso en una zona de fluidificacién poniendo en con--
taoto & las partfculas de la zona con una corriente flu--
yente de aire calentado, para mantener las particulas en-
un lecho fluidificado denso, y poner en contacto a las -
particulas del lecho fluidificado con un licor de metasi-
licato de sodio acuoso pars producir metasilicato de s0--
dio anhidroso cristalizado.

Bste invento se iefiere a la produccidn de meta-
silicato de sodio anhidroso y de maners mis concreta se =~
refiere a la produccién en un lecho fluiéificado denso de-
metasilicato de sodio anhidroso con propiedades fisicas -
me joradas.

Por anhidroso se entiende que el producto o ma-

terial en cuestidén contiene hasta el 3 % de agua aprosima-

damente,
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El metasilicato de sodio aﬁhidroso que exlste
comercialmente en la actualidad se fabrica manteniendo
una pluralided de particulas iniciadoras en un estado~
agitado, mediante volteo en un cilindro giratorio., Las
particulas son cubiertas rociando el licor de silica-
tos sobre las particulas en volteo, con el fin de for=-
mar capas de metasilicato de sodio anhidroso cristaliza
do. E1l calor se aplica preferentemente poniendo en con-
tacto las particulas volteadas con vapor, para deshidra=-
tar el metasilicato de sodio, formando as{ una pelicula
sélida o cubierta sobre lé superficie de particulas. -
De conformided con otro método del arte anterior, el -

metasilicato de sodio anhidroso se fabrica fundiendo -~

" juntas las materias primas necesarias, inclulda sosa cal

cipada ¥ arena refinada a altas ‘temperaturas. E1l produc- .
to se enfria y se deja cristalizar en una masa gue por -
lo general incluye todas las impurezas originales de los
reactivos junto con algunos materiales refractarios de-
lag paredes del horno. La masa de producto cristalizado-
debe ser entonces triturada o molidae hasta el tamafio de-
particula deseado, con el resultado de que el producto
molido contiene una cantidad considerable de poivo.

Las particulas de metasilicato producidas por
el procedimiento del arte anterior no poseen las propie-

dades deseadas, es decir no son particulas de metadilica-
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to de sodio anhidrosas uniformes y esféricas. Por el con-
trario, las particulag del amte anterior con de bordes -
dentados, rugosas, blandas y se desgastan con facilidad -
en cualquier proceso que puedan ser utilizadas.

El objeto principal del presente invento, por -
lo tanto, es aportar un procedimiento de lecho fluidifi-
cado econdémico para la produccién de particulas de meta-
silicato de sodio anhidroso esféricas y uniformés que ten-
gan una alta resistencia al frotapiento.

Oftro objeto del presente invento es aportar -
unas particulas de metasilicato de sodio anhidroso més -
uniformes y esféricas, con un contenido minime de polvo.

Estos y otros objetivos del presente invento se
obtienen.por lo general de la manera sigulente, Lag parti-
culas de metasilicato de sodio anhidroso se mentienen -~
como un lecho fluidificado denso medianté contacto con -
ung corriente de aire calentado fluyendo hacig arriba. -
El licor de metasilicato de sodio acuoso, en forma fina--
mente digpersada, se pone en contacto con el material -
particulado y deshidratado, para produtir un produeto -
que contiene metasilicato de sodio anhidroso. En la préc-
tlca del presente invento se ha descubierto que el produc-
to producido con el lecho fluido posee propiedades fisicas
sorprendentemente mejoradas, incluida una mayor kesistene

cia al frotaj iento, en compracién con los productos ante-




80

85

90

95

100

M

N s

386 7 6 4 | 23 “viﬁ-@-_ﬁﬁ@.

riores.

Ahora se hace referencia;al plano que ilustra
de forma diagramdtica, en alzado, una realizacidn del -
procedimiento del presente invento. '

| Se prepara una solucidén adecuada de metasili-

cato de sodio disolviendo el metasilicato de sodio intro-
ducido én la linea 6 en agua introducida én la linea 8,

a la zona de alimentacidén de soluciédn 10. Si es necesa——
rio, se¢ puede afladir también hidrdéxido de sodio para bus~
car la razén molar NaZOéSioz del gilicato. Con preferen--
cia, le razén molar Na,0:5i0p del silicato se mantiene -
entre 0,956 y 1,1, aungue para la mayoria de los usos ge -
prefiere la ragén de 1,04 = l;06. Cin preferencia, la so-
lucién acuosa contiene entre el 40 y el 60 % de metasili~
cato de sodio en agua. Esta solucién pasa a través de la
linea 12 a un régimen controlado por medio de una vdlvula

14 hasta un medio distribuldor adecuado por 16, para su -

introduccién en un lecho de fluido 20. Aungque se puede ~

emplear cualquier medio de distribucién adecuado, la pre-
ferida es una tobera de doble fluido que ubtiliza el aire
de dispersidn introducido a travéds de la 1fnea 18.

El licor de metasilipato de sodio acuoso que se
introduce en ell lecho de fluido gse puede preparar tam--
bien dirigiendo arena con calstico., La arena es digeridé

con NaOH, a una temperatura elevada entre 1909 y 2409C,
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¥y bajo una presidn de entre 140 y 325 1bs./pulg2. En es-
te preparado, se prefiere mantener la temperatura entre~
200 y 2259C, y la presién entre 200 y 250 lbs./pulgz.

Es de advertir que prepargndo el licor de meta-
silicato de sodio con este método, es decir dirigiendo -
arena cbn NaOH, el licor de metasilicato de sodio acuoso
resultante tienen un contenido de carbonato muy bajo, de-
bido a la ausencia de cantidades apreciables de ﬁazco3 en
el NaOH, mientras que en el caso de la arena fundida con~
sosa calcinada (es decir Na2003), pefmanecg en el meterial
un rgsiduo de carbonato. _

La zona de fluidificacidén 20 contiene particu--
las de mefasilicato dé sodio anhidroso que se mantienen en
un estado fluidificado denso por la accién del aire que -
fluye hacis arribe & través de la zona. la temperatura de~
las particulas en la zona de fluidificacién densa se man-—-
tienen con preferencia a una temperatura entre unos 1252
¥y 3509C, y con mayor preferencia a una temperatura entre
1752 y 225¢C, La velocidad superficial de los gases flu-
yentes en la zona de fluidificacidn se mantiene con prefe-
rencia entre 75 y 200 pies por minuto, a a una velocidad
superficial suficiente para producir la fluidificacidn sin
transportar el material fuera del lecho de fluido g0. ELl -~
aire fluidificante calentado es apo?tado por medio de une

zona de calentamiento de aire 30 que eleva la temperatura
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del aire con preferencia entre 2502 y 1.0002C, y de for-
me mis preferente entre 3000 y 6008¢, antes de su intro-
duceién en la zona de fluidificacidn 20 & través de la -
1inea 32, la caja de viento 22 y el medio de distribucidn
de aire 24.

Bl n? 21 sefiaka el menisco que separa a la fase
diluida 23 de la zona de fluidificacién densa 20. El aire
de flui@ificaoidn ¥y el material particulado arrastrado -
gon retifados en la parte superior en la linea 36 & tra=-
vés del ciclén 38, donde el material particular fino es -
separado y devuelto a la fase dilufda a travéds de la 1{-—-
nea 40. E1 material gaseoso es pasado a través de la 1i-
nea 42 a una zona de depuracién de aire adecuada 46,

En una reagzlizacidén preferida del presente in-
vento, el aire de fluidificacién es depurado con un agen-
te adecuado que elimina en esencia todas las particulas -
finas de silicato del aire, Desde el punto de vista econé-
mico se prefiere el agua como agente depurador del aire,
aunque se pu;de emplear cualquier material alcalino ade-
cuado tal como la solucién de metasilicato de sodio. El
agente depurador se deécarga desde la zona 46 en la linea
48. Se ha hallado en la bréctica del presente invento que
la reutilizacién del sire a través de la linea 50 a tra--
vés del compresor 54 es altamente ventajosa desde el pun-

40 de viste de mantener concentraciones de didéxido de -
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carbono extraordinariamente bajas en el sistema. De esta
forma, se ha hallado que las concentraciones de &idxido de
carbono en el aire en circulacidn se pueden mantener a me-
nos de 50 ppm (volumen). Esta concentracién de 002 ha gido
155 |hallada satisfactoria para producir metasilicato de sodio
anhidroso con propiedades de solucidn aceptables tales co-
mo. la turbidez.

La tobera o toberas de distribucidn 16 ;e pueden
disponer en cualquier forma adecuada para rociar el liqui-
160 |do de alimentacidn en la zona de fluidificacidén densa 20.
En operaciones a pequefia escala, es conveniente rociar -~
heacia érriba en el lecho denso son el fin de evitar la -
formacidén de una costra de material en los lados de la zona
de fluidificacién 20. Sin em?afgo, en lechos que tienen un
165 |didmetro mayor de 5 6 6 pies se puede situar una tobera o
plurelidad de toberas dispuestas periféricamente de tal -

manera que rocien en sentido horizontail en general en el -
lecho fluidificado. )

El material en particulas es descargado a través
170 |de la 1fnea 58 a la zona de tamizado 60 para el fracciona-~
miento en cortes de la gama de tamafio deseada. El material
particulado retirado de la gona de fluidificacién contiene
particulas con tamafios variables de ~10 a + 100 (Tamafios

de malla temizedora normslizados de Estados Unidos). Bl -

175 |producto cortado retirado de la li{nea 67 tiene preferible~
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mente la siguiente distribucidn de tamafio,

N2 de tamiz normelizados Porcentaje de distribucién
de Estados Unidos

+ 20 | 0

+ 30 : 32

4+ 40 65

4 60 3

+ 80 0

- 80 0

El material es enfriado en un enfriador de pro-
ducto ;0 y pasado a travéds de las operacion;s adecuadas
de ensacado o envasado, a través de la linea %4. Las par-
t{culas finas son separadas en la linea 62, Las particu—
lag finas tienen una gama de tamafio de malla -40 a malla
4+ 100. El material de tamafio excesivo es retirado en la -
1{nea 63 y reducido en la zon a de trituracién 64 a mate-
rial con une game de tamafio preferible de malla -40 a ma-
1la + 80. El material de la 1fnea 63 g 62 se combinag en 66.
para sér redigtribuido a la zona de fluidificacidn densa
20 a través de la linea 68. El materiel de la linea 68 -
tiene aproximadamente la sigulente distribucién de tamafio

’

Nimeros de tamiz normalizados Porcentaje de distribucién
en Bstados Unidos

+ 40 . 14
1 60 : 23
+ 80 13

+ 170 47

- 170 - 3
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Bn la realizacién preferida de este invento, se
desea ﬁantener el contenido de CO2 en las soluciones de -
alimeﬁtacién a un nivel bajo, es decir inferior al 1,0 %
por peso gobre ung base seca, y con preferencia enitre -
el 0,3 y el 0,8 %.

Ahora se hace referencia & los ejemplos especi~
ficos de operaciones que ilustran la préctica del proce—-
dimiento del presente invento a una escala de plante pi—-
loto. Los ejemplos (1 a 9) que se ilustran en'la Tabla 1
que sigue, fueron llevados a la préctica en un aparato si-
milar él iluatrado en el plaho‘y descrito mds adelante.

En el ejemplo 1, la fuente de  alor para calen~
tar el lecho fluidificado fue' una corriente de aire calen-
tado diredtamente, mientras que en los otros ejemplos, es
decir el 2 al .9, el lecho fluidificado fue calentado con
un calentador de aire eléctrico.

EiAporcentaje de sblidos y de 002 en la alimen=-

tacidn y producto son por peso y sobre uda base seca.




Ejemplos

Temperaturas(2C) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Alimentecidn 100 100 100 10 100 50 50 50 50
Aire de admigibénd00 340 340 347 330 330 340 350 350
Lecho de fluido 200 200 200 178 "180 180 180 200 i70
Peso del lecho _
fluidificado .
(1bs.) 68 85 80 80 85 85 85 111 85
Régimen de aireé
fluid%ficado
(pies3/minute) 80 . 110 120 120 120 120 112 120 120
Régimen de ali . * '
mentacién (1bs) 23,0 23,0 39,0 27,0 24,0 19,4 18,7 18,8 18,3
Razdn de alimen
tacién Na,0/8i0p 1,0 1,0 1,02 1,16 1,04 1,04 1,04 1,04 1,04
B861idos A& gli- - .
mentacidén (%) 45 45 45 45 45 35,0 35,0 52,0 37,8
CO, de aliments
cidn (%) (base : .
seca) 0,90 0,90 0,90 0,9 0,9 .0,35 0,35 0,35 0,35
HO, de producto ™ *
(%% 1,25 1,88 1,90 2,08 2,38 2,25 2,28%2,35 2,44
C0, de producto

- (% 9,4 2,0 1,9 1,8 1,1 0,51 D,57 0,47 0,52
Turbidez de la
solucidn del pro
ducto (10 %) % ,
transmigidn de -
la luz bajo bajo bajo 66,0 67,0 85,0 86,0 86,0 85,0
Densidad del pro - oy ol * ¥
ducto(lbs./pie3] 61 71 71,2 T2,L 70,6* 76,8 77,3 17,4 17,5
Régimen de reuti .
lizacién. Particu - e '
las finas(lbs/h)” 6 4,9 - 11,7 14,2 13,4 3,1 58,8 4,6 5,0
Régimen de reuti
lizacidn,Tamaflo *
excesivo(1b/h) 5 3,0 1,5 0,5 0,4 0,4 0,5 0,6 5,0

% Aproximado.
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Segun se muestra en la Tabla 1, las soluciones
de producto de los Ejemplos 1 é 5, tienen una alte turbi-

dez, es decir un bejo porcentaje de transmisidn de lusz,

que se debe directamente a la gran cantidad de 002 y al

insoluble contenido. Con el fin de que sean aceptables,

las soluciones del producto deben tener una transmisién

de luz de aproximsdamente el 85 %.

La turbidez de la solucidn del producto de los-
ejemplos 6 & 9 se ha mejorado a causa de la cantidad dis-
minuida o inferior de CO, y de los insolubles contenidos-
de 002 mayor del 1,0 % 10 son aceptables puesto que sus -
gsoluciones son excedsivamente turbias. EBn el ejemplo 4, -
la cahtidad de CO, de la alimentacién se contraatacéd me--
diante la adicidn de un exceso de hidréxido de sodio. Con
una razén molar de 1,10 de sodio a silicato, la turbidesz
de 1la solucién del producto del ejemplo 4 se mejord con -
respecto a la de los ejemplos 1 a 3, pero los insolubles
en los productos excedian todavia los 1limited comerciales
Los ejemplos 6 a 9 fueron realizados con_el fin de elimi~
nar el CO, 3o més posible de la alimentacidén y del proce-
dimiento. El contenido de CO, fue reducido al 0,35 % en —
la alimentacidn, es decir el licor de metasilicato de so-
dio de los ejemplos 6 a 9, a causa de que el metasilicato

de sodio fue preparado dirigiendo arena con NaOH, segin -
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se describe arriba y se ilustra en el ejemplo 10 més ade-~
lante. También, la razén de sodio a silicato fue ajustada
aproximadamente 1,04, segin se prefiere de conformidad -
con el presente.invento. Asi, segﬁn se muegtra en los -~
ejemplos 6 a 9, la turbidez fue mejorada mucho y las par-
ticulas del producto resultaron aceptables,

En el ejemplo 5, se determiné si podia conver- _
tirse en contenido mds alto de 002 en la alimentacibn en wm
un producto aceptable cusndo el aire de fluidificacién -~
era puesto de nuevo en circulacidn en el sistema de le~
cho del fluido, Dicho procedimiento no mejoré los resul-
tados favorables: como se muestra en la Tabla 1.

¥yeron probadas las particulas de metasilicato
de sodio aﬁhidroso producidas de conformidad con el pre-
sente invento, en cuanto a la resistencia a la frotacién
Los resultados de dicha prueba se recogen con los resul-
tados de pruebas de particulas de metasilicato comercial
en la Tabla IT.

La prueba de frotacidn se realizd en una unidad
similar a un colector de polvo de cielén con un filtro -
de plvo de tela y une seccidn de recogida de bandeja in—-
ferior. El efecto del paso de las partioules anhidrosas -
a través de la unidad es el misﬁo que el de una méquina -
transportadora neumdtica o una mdquina mezcladora. Dicho-

aparato de prueba estd previsto més con respecto a la re-
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sistencia de las particulas anhidrosas a la frotacidn de

superficie que a la dureza real de las particulas.
Degpués de haber sido pasadas a través de la -

unidad de prueba de frotacién, las particulas fueron -

transferidas a tabiques normalizados para uns prueba Ro-

| Tep Tyler de 10 minutos. Esta prueba, los tamafios de ma--

1la de temiz son 20, 30, 40, 60, 80 y 100. De copformidad
con ello, la prueba de tamiz sobre la muestra de la prue-~
ba de frotacién se compara con la ﬁrueba de tamiz "antes"
de la frotacién del material de parﬁ;cula original.

La prueba de frotacién, seguida por la prueba
de temiz, ha sido realizadé cén particulas comerciales de
metasilicato de sodio anhidroso, en el que las particulas
estdn recubiertas con un rocismiento de licor de silicato
en uﬁrcilindro giratorio péfa formar capas de metasilica-
to0 de sodio anhidroso. En la Tabla II que sigue, se pro--
porciona una comparacién de los resultades de las prue--—-
bas con estas particulas comerciales, con los resultados
de la prusba sobre partfculas producidas en el ejemplo 9.
Los resultados corresponden a las particulas antes y des-

pués de la prueba de frotacién,
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TABLA IT

NUMEROS PARTICULAS PARTICULAS DEL
DEL TAMIZ COMERCIALES (%) EJEMPLO 9 (%)
ANTES DESPUES ANTES DESPUES
+ 20 o 0 * 0 0
+ 30 50 33,0 50 44,4
+ 40 50 58,2 50 51,3
+ 60 o 5,'7 0 2,6
+ 80 ‘ 0 0,8 0 0,1
4 100 0 0,2 0 0,1
- 100 0 2,F 0 1,5
100,0 100,0 .100,0 100,6

Como resultado de la prueba de frotacién, més de 33 % de
las partfculas comerciales fueron desgastadas, en compracién con ~
solamente 15% de las particulas del ejemplo 9.

Ajemds de la prueba de frotacidén, pas particulas comer--
ciales y las particulas del ejemplo 9 fueron comparadas con respec-
t0 a sus contenidos de polvo respectivos. Los resultados de la com~
paracién mostraron un contenido de polvo de 107 ppm en las particulas
comerciales en comparacién con un contenido de polvo de solamente 43
ppm en las particulas del ejemplo 9.

Estos resultados junto con los aportados en la Tabla IT -
ilustran que las particules de metasilicato de sodio del presente in-
vento tienen una reéistencia dl frotamiento superior al de las parti-
culas comerciales. También, las particulas de este invento son mas -
uniformemente esféricas y no tienen bordes dentados como las particud

las comerciales.
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Descrita suficientemente la natu:aleza de la
presente invencién, se hace constar expresamente que -
cualquier modificacidn de detalle que pudieré introdue~
cirse, se comsiderard incluida dentro de la misma, en -
tanto no altere o modifique sustancialmente sus caracte-
risticas fundamentales.

Por Wltimo, se declaran de noveded y propia -
invencidn las siguientes

REIVINDICACIONESS

18) .~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTIEﬁEES
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS,
de alta resistencia a la frotacidn y un minimo conbenido
de polvo, comprendiendc dicho procedimiento:

a) La aportacién de una pluralidad de particu-
las‘dematasilicato de godio anhidroso en una zona de flui-
dificacidn.

b) La puesta en contacto de dichas particulas en
dicha zona de fluifificacidén con una corriente fluyendo -~
hacia arriba de aire calentado, para mantener a dichas par-
ticulas en un lecho fluidificado denso; y’

¢) La puesta-en contacto de dichas particulas en
el mencionado lecho fluidificado con un licor de metasili-

cato de sodio acuoso para ppoducir metasilicato de sodio

anhidroso cristalizado.

O




340

345

350

355

360

28) .~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO;VUNIFORMES Y ESFERICAS
geglin la reivindicacidn 12; en el que las particulas de
dicho lecho fluidificado se mantienen a una temperatura
entre 125 y 35020,

32).~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS
, segln la reivindicacidn 18, eﬁ el que la velocidad
superficial de dicho aire calentado que pasa a través de
la mencionada zona de fluidificacidn es entre 2.286 y
6.096 cmts. por minuto,

48).~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS
segin la reivindicacidén 12, en el que dicho aire antes de
pasar a travéds de dicha zona de fluidificacién se calien-
ta a temperaturas de aproximadamente 250 a 1.0002C.

5&),~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS,
segin la reivindicacién 12, en el que dicho licor de meta-
silicato de dodio acuoso contiene entre el 40 y el 60 %
de metasilicato de sodio en agua.

6¢) .~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE MBTASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS

segiin la reivindicacidn 12, en el que dicho licor de meta-

UG
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silicato de sodio acuoso se prepara digiriendo arena con
NaOH a una temperatura elevada entee 190 y 240%C, y bajo
una presidn entre 140 y 325 1bs/bu1g2.

72).~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSC, UNIFORMES Y ESFERICAS,
seglin la reivindicacién 12, en el que el licor de metasi~
licato de sodio acuoso contiene menos del 1,0 % por peso
de 002. )

82) .- UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR PARTICULAS
DE METASILICATO DE SODIO ANHIDROSO, UNIFORMES Y ESFERICAS.

Todo ello, tal y como queda expuesto en la pre-
sente memoria descriptiva, que consta de dieciocho hojas,
foliasdas y meqanografiadas por una dola de sus caras y a
dos espacios y hoja de planos adjunta.
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HOJA UNICA.
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