10

\‘

Ne 402.045
PR LY

MENORIA DESCRIPTIVA
PARA UNA SOLICTTUD DE PATENTE DE INVENCION POR VEINTE ANOS EN ESPARA A FAVOR
DE LA SOC{ETE FRANCAISE DES SILICATES SPECIAUX SIFRANCE, DE NACIONALIDAD -~
FRANCESA, DOMICILIADA EN PARTS ( FRANCIA) 8 rue Lincoln
i sobre:
" PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE SILICE PRECIPIT. "
E&&&&E&EEEELE

El presente invento estd relacionado con muevos procedimientos de fabrica-
¢ibn de silice precipitada.

De acuerdo con las disposiciones de la materia anterior, se obtiene sflice
precipitadae haciendo reaccionar un silicato alcalino, tal como el silicato de
sodio, con un 4cido, en condiciones que influyen scbre las propiedades de la
sflice finalmente obtenida; asi es como la elgccién de la concentracién del
silicato inicialmente utilizado ejerce una influencia importante sobre las pro-—
piedades de la sflice finalmente obtenida, lo mismo que la elefcién del &cido,
débil o fuerie, y su concentraci6n; la sucesién de la adicibén de reactivos en
el medioc de reaccién, su velocidad de adicién, la agitacién a la que se puede
someter el medio de reaccibn, la temperatura a la que tiene lugar la reaccifnj
juegan igualmente papeles determinantes sobre las propiedades del producto final

En particular, para obtener sflices utilizables como cargas en los cauchos,
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es decir, cuya superfioie especifica sea de alrededor de 200 m? /g, por
edicién continua de 4cido al silicato, se puede operar a temperatura eleva~
da durante un tiempo breve o a temperatura mis baja, durante un tiempo més
largo, o bien, incluso, se pueden afiadir al silicato sales solubles tales
como el cloruro de sodio, por ejemplo , Sin embargo, en el caso de que se
trabaje a temperaturas elevadas, durante un tiempo breve, es dificil obte-
ner productos que presenten superficies especificas determinadas deniro de
limites suficientemente estrechos; en los otros dos casos, se tropieza con
la dificweltad de la dispersibn del &cido durante la fase de gelificacién
asi como con la necesidad de estabilizar la superficie especifica procedien—
do a realizar un calentamiento costoso v de larga duracién; ademfs, operan-
do a baja temperatura y durante un espacio prolongado, la productividad que
se obtiene es débil, y en el caso en el que se utilice cloruro en la rezc-
cién, se estéd en la obligacién de volver a repetir el cielo de las aguas ma-
dres que contienen cloruro. g

Pues bien, como la fase de gelificacibn'corresponde al momento mds impor-
tants de la reaccibn, en el curso del cual se determinan las caracteristicas
del producto final, es muy importante que la mezcla sea homogenea durante
esta fagej en consecuencia, se ha bropuesto resolver el problema planteado
por la dispersién del 4cido durante la fase de gelificacién, afiadiendo el
fcido al silicato, a velocidad variable, segin las modalidades siguientes:
adicibn, ennprincipio, rdpida, después lenta, durante el periodo de gelifica-
cién continuando asf, hasta que mds de 1la mitad del écido total haya sido
afiadida; despues de 1o cual se afiade mis répid;ﬁente el resto del 4cido.

Por otra parte, se han rropuesto diversos procedimientos de fabricacidn
en continuo de sflice precibitada: en particular se ha previsto introducir
directamente los reactivos, a saber, el silicato y el 4cido, en un mismo
reactor en el oual se les deja rTeaccionar dupante un tiempo muy breve. Por
otra parte se ha propuesto hacer reaccionar una mezcla de silicato y un elsc-
trolitc indiferente frente a los productos que toman parte en la reaccidn,

con un 4cido, en un reactor homogéneo sometido a agitacibn,
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Se ha propuesto, Eoualmente, realizar la reaccibén en una serie de zonas
de reaccibn, efectudndose la adicién del &cido de manera que permita rezlizar
la uniformidad de la reduccién de la alcalinidad en cada zona. ;

Otre procedimiento de fabricacién en continuo de sflice precipitada anterior-
mente conocido, propone realizar la reaccién bajo presién para acelerar las ve-
locidades de reaccifn y el tiempo de paso en el reactor, para permitir un cre-
cimiento regular de las particulas.

No obstante, los procedimientos en continuo tienen por incongenite comfin dar
lugar a la formacidén de productos en los que es gy dificil regular la meparti-
cién granuloméirica en el interior de limités estrechos, como seria deseable,
en efecto.

El presente invento tiene por objeto suministrar procedimientos de fabrice-
cibn de pigmentos de sflice que tienen una curva de reparticién gramulométrics
estrecha yiqhe presentan una gran superficie especifica para un debil contenido
de gel, permeneciendo constante esta superficie especifica, despues del secado,
sin requerir estabifizacién, asi como en los pigmentos de sflice obtenidos por
estos procedimientos.

El presente invento tiene como finalidad ofrecer un procedimiento de fabrica-
cibn de silices que presentan una superficie especifica comprendida entre 100

¥y 600 mz/ g, que no varian en el secado, por accién de un dcido fuerte sobre un
silicato slcalino, caracterizado porque la edicién del doido fuerte a2l silica-
to alcalino se interrumpe de una 2 tres veces, teniendo lugar la primera inte-
rrupcién cuando la relacién molefula gramo Si02/ Nazo alcanza 5,5 y queda ven-
tajosamente comprendida entre 5,5, ¥ Te

Seglin un modo de realizacién ventajosa del procedimiento objeto del presente
invente, la adicibn del &cido fuerte al silicato alcalino quede interrujpide de
nuevo cuendo la relacién molécula gramo Sioe/ Naao alcanza 10 y queda venta jo-
samente comprendida entre 10 y 25.

Seglin otro modo de realizacidn ventajosa del procedimiento objeto del presen—
te invento, se hace variar la temperatura del medio de reaccién en el curso de

dos fases de adicibén sucesivas del &cido fuerte al silicato, separadas por una
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Seglin un tercer modo de realizacibén ventajosa del procedimiento objeto del

interrupcién.

presente invento, se hace variar la velocidad de adicién del 4cido segln una
Ley tal que la variacién de la alcalinidad residual del medio en funcién del
tiempo sea constante.

Siguiendo una modalidad ventajosa de este modo de realizacién, se hace variar
el valor de esta constante de una fase de adici6n del 4cido a la otra.

Siguiendo otro modo de realizacién ventajosa del procédimiento objeto del
invento, la fabricacién de sflices precipitadas se realiza en continuo en una
sucesién de zonas de las que cada una corresponde a una etapa determinada de la
precipitacién, siendo objeto la adicién del &cido de por lo menos una primera
interrupcién en una de estas monas cuando la relacidén molécula gramo SiOz/ Nazo
es igual o superior a 5,5, mientras que en la zona que precede a aquella en la
que tiene lugar ls primera interrupcién de la adicién del 4cido en la cual la
relacién molécula gramo SiOE/NaZO estd comprendida entre 4,5 y 5,5 la reaccién
entre el 4cido y el silifato se realiza én condiciones tales que no se produce
gelificacidn. .

Siguiendo un modo de realizacién preferida del procedimiento en continuo, la zc
zona de reaccién del dcido sobre el silicato que corresponde a una relacién mo-
l8cula gramo SiOZ/ Nazo, comprendida entre 4,5 y 5,5, es una zona de avance por
émbolo, que impide asf la formacién del gel.

El caracter critico de las relaciones molécula gramo mencionadas en el texto
que precede surge myy claramente del estudio de los fendmenos observados con oca
5i6n de las diferentes etapas de avance de la reaccidn de policondensacién de
los dcidos silicicos que resulta de la accién de un 4cido sobre un silicato &8l-
calino,

En efecto, hasta las relaciones moléculas gramos 4,3 a 5, el silicato monéme-
ro se transforma en silices oligbmeras con una velocidad poco més o menos - —

constante ( es necesario precisar que se dd el nombre de oligfmeros a las sf-
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lices en estado coloidal que comprenden particulas de 10 2 vy mis, que se
;.glome:can bajo la forma de polimeros centrifugsles que se separan de 1{os
oligbmeros por centrifugecién, pero que no son filtrables, o bajo la for-

ma de un precipitédo cuyo grgdo de aglomeracifn es tsl que la sflice obte-
nida es filtrable). Cuando la velocidad de policondensacién es mds rdpida
que la vélocidad de acidificacién, se obtiene, en todo momento, la transfor-
macién inmediata del silicato acidificado en oligbmeros.

La segunda etapa corresponde & las relaciones molbcula gramo de 4,5 a
5955 estd caracterizada por la aparicifn de la opalescencia, seguida de un
crecimiento rdpido de la yiscosidad. En el curso de esta etapa, el silicato
monémero continua transformdndose en oligbmeros, que se aglomeran en poli-
meros que precipitan.

En el curso de esta segunda etapa, las caracteristicas de temperatura y
de conEer;‘cra.cién son myy criticas, y las velocidades de aglomeracién son
myy eleyadas. 53 debe subrayar q_ﬁe esta etapa comienza en el momento en el
gue la cantided de oligSmeros es mAxima y acaba en él punto en el que estd
centidad ha disminuido muy rdpidamente; igualmente, en el curso de esta eta~
pa, la formacién de polimeros pasa por un miximo y decrece myy répidamente,

Si se detiene la acidificacién en el ourso de esta etapa, la concentra~
cibn en silicato mondmero no varfa ( la meaccifn de la policondensacién es,
pues, mis répida que la acidificacién) ¥s los cligbmeros, asi como los poli-
meros, continuan aglomerfndose parsa dar el precipitado.

La tercera etaps corresponde 2 las relaciones molécula gramo 5,5 a 15 y a
253 en el curso de esta etapa, solamente el monémero y el precipitado se
encuentran prédcticamente en presencia.

Hasta las relaciones molécula gramo 8 & 10, las velocidades de reaccién
son mis elevadas ds lo que son & contimuacibn, 7

Si se detiene la acidificacibn, en el curso de esta .tercera etapa, la
concentracién en monbmeros no varia, pero la superficie del producto finel

queda reducide y el gel se transforms en agregedos de pdriioculas de forma
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La cuarta etapa corresponde a las relaciones molécula gramo 15 - 25 hasta
el infinito ( Nazo = 0); en el ourso de esta etapa, la totelidad de la sfli-
ce se encuentra bajo la forme de precipitado y el hidréxido de sodio encerra-
do queda netralizado.

El procedimiento conforme con el presente invento queda realizado, venta
josamente, pero no de modo 1fmitado, utilizando un silicato alcalino anhidro
ouya concentracién esté comprendida entre 100 y 200 g/litro de silicato y cu=~
ye relacién molécula gramo SiOE/Nazo esté comprendida entre 1 y 4 y, utili-
zando un &cido cuya oconcentracién sea tal que la concentracién finsl de SiO2
quede comprendida entre 50 y 100 g/ litro y, ¥a temperatura de larreacoién
se mentengs ventajosamente entre 40 y 952 C.

En conformidad con el invento, la duréoién total de la adicién del 4cido
el silicato se halla venta josamente comprendida entre 40 y 180 minutos, y
las interrupciones de la citada adicigén que son del mimerc de 1 a 3, tienen
una duracién de por lo menos 5 minutos y venfa{osamente suponen del orden de
5 a 30 minutos.

Siguiendo una modalidad preferida del invento, el 4cido se afiade al silica=
to a una velocidad variable, siguiendo una ley tal que la alcalinidad resi-
dvual y la concentracién de la sflice total decrecen en proporcién lineal y en
funeibn del tiempo de la reaccidén de acuerdo con la ecuacién :

p(SL, G Ci x 12
62t 98~ B xT

D=

en la cual :

D = consumo en un tiempo t oualquiera

Vi= volumen de silicato inicial expresado en litros

Ci= concentracién en NBZO del silicato inicial expresado en g/litro
Ca= concentracién del 4cido utilizaedo, expresado en g/litro

T

fl

tiempo total de la reaccién

cb
1}

tiempo
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Ademés de las aptitudes que preceden, el invento comprende todavia otras
aptitudes que surgen de la descripeién que sigue a continuacién,

El presente invento edamina particularmente los procedimientos de fabrica-
cibén de silice precipitada de acuerdo con las aptitudes que preceden, asf como
los medios propios para la utilizacién ¥ la realizacibén de estos procedimien-
tos, los procedimientos de conjunto en los cuales se incluyen los procedimien~
tos conformes con el presente invento, los productos obtenidos utilizando es-
tos procedimientos y los materiales en los cuales se incluyen los citados pro-
ductos.

B inv%nto podrd comprenderse mejor con ayuda del complemento de descripeién
que sigue & continuacién, refiriéndose a ejemplos de utilizacién gque se expo-
nen Unicamente a tftulc de aclaracién del objeto del invento, sin ningtn carac-
ter limitativo.

\ EJEMPLO 1
I - En un reactor de 200 litros agitado, se afiade & consumo constante 99,7
litros de silicato fue tenga una concentracién de 145,3 g/litro de 8102 ¥ 42,8
g/litro de Na 0 , 84,3 litros de doido sulfrico de densidad igual & 1.050,
manteniendo la temperatura a 632 C., Al cabo de 28 minutos de adicién del deido,
es decir, cuando la relacién molécula gramo SiOz/ Na20 alcance 5,5, me detiene
la adicién de deido durante 10 minutos, al cabo de los cuales se vuelve a efec-
tuar la adicién del 4cido 2 velocidad constante hasta que el medio de reaccifn
haya alcanzado la relacién molecula gramo de 10. Se detiene entonces, la adiciér
durente 20 minutos, al final de los cuales se la vuelve a efectuar hasta que el
pH del medio dereaccién sea igual a 5; entonces se filtra, despues se lava el
gel, se le seca y se tritura.
II - A tftulo comparativo, se prepara la sflice segin las modalidades clési-
cas anteriormente conocidas procediendo de la manera siguiente s

Se afiade a consumo constante, en un reactor de 20® litros agitade que conten—
g 99,7 litros de silicato cuya concentracién en siO2 es de 145,3 gflitro y la
concentracibn en Nazo de 42,9 g/litro , 84,3 litros de 4dcido sulfdrico de den-
sidad = 1,050, en el espacio de 60 minutos, manteniendo la temperatura a 762 C.

Se detiene la adicién del dcido cuando el H del medio de reaccién alcanza el
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valor 5 ; se procede entonces a efectuar la estabilizacién manteniendo la tenpe-
tura a 992 C durante una hora, después se filtra, se lava el producto y se seca.
Los productos obtenidos procedimndo respectivamente segin I y seglin IT pre—

sentan las caracteristicas sfguientes que se deducen del Cuadro 1 que sigue a

continuacién

Cuadro 1

s Contenido en Kgs : _Supsrficie especifica después del secado

¢ del gel por Kg de: en la estufa : en el atomizador: por deseca~

¢ producto acabado : H c?ién @ ba~
Jas tempe~
: : s ¢ raturas,
Producto I : : H :
de acuerdo con: 4 357 m2/g s 362 m2/ g Po400 m2/ g
el invento : : : H
Producto II s 5 s 1903%e : 230 g : 300 /g
EJEMPLO 2

Se afiade a consumo constante, en un r?actor de 20Q litros agitado, que contie~-
ne 99,7 litros de silicato cuya concentracién en SiC)2 es de 145,3 g/ l;i.tro y la
concentracién en Na 0 de 429 gflitro, 84,3 litrosde &cido sulfirico de densidad
= 1,050, manteniendo la temperatura a 73¢ C. Cuendo 1a relacién molécula gramo
8162/ Nazo alcanza el valor 5,5, se detiene la adicién de dcido durante 10 mirmue
tos, calentando hasta 86%C; al cabo de estos 10 minutos de interrupcién, se vuel=
ve & efectuar la adicién-del dcido manteniendo la temperatura a 862C, hasta que ::
el pH del medio de reaccién haya alcanzado el valor 5. Entonces se filtra, des-
pués se lava el gel, se le seca y se tritura. Despues del secado en el atomiza-
dory la superficie especifica del producto es de 320 m2/ g ¥ el contenido en gel
es de 4,5 pbr Kilo de producto acabado.

- EJENFLO 3
En un reactor de 200 1litros que contenge el silicato delejemplo 1,I -, se

afiade el 4cido a velocidad variable de tal manera que d Nazo ¥ luege dSi0

- 2
v it

sean constantes; en el caso descrito en el presente ejemplo, dNaZO, que es cong-

tante, os igual & 0,T15.  (uando la relacién molécula gramo SiOZ/Nazo alcanza
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5,5, se detiene la adicién de Zeido durante 10 minutos. 4 osbo de .é;s'izc-as iOV
minutos, de detenciéﬁ, se vuelve & comenzar la adicién d;, 4cido hasta que el
pH del medio de reaccién haya alcanzado el valor 5, despubs se filtra, se lx_ava.
la pasta obtenida y se la seca. La curva de variacibén de consumo de 4cido én
funcién del tiempo me representa en la Figura 1, en la cual la curva A represen-
ta la curva de variacién del consumo de .écido comparada con sl consumo oo;stan—
te B, En el trazado de esta curva no se han tenido en cuenia los 10 minutos de
détencién. La temperatura de la reaccién es de 682 C.

Se seca el producto en el atomizador y se le tfitura.

FEl contenido en gel es de 4,25 Kg de aéua por Kg de producto acabado. La su-
perficie espec{fica del producto secado en el atomizador es de 284 m2/ g Su ocur-
va de reparticibén granulométrica estd representada en la Figurs 2y poi' compaTa~
cién con una sflice conocida del comercio, triturada en la;s mismas condiociones.
La curva di reparticifn acumulativa ha sido determinade segfin la técnica de
BAHCO; la curva relative a la sflice obtenida de acuerdo con el invento estf
designada por la referencia 1, mientras que la curva relativa a la sflice cono-
cida del mercado estd designads por la referencia 2. La comparacién de las cur-
vag de la Figura 2 hace aparecer un cierto nfmero de datos que son reunidos en
el Cuadro 2 que sigue a continuacién:

CUADRO 2
Comparacién de las reparticionss granulométricas, determinades seglin BAHCO, de

la sflice 1 conforme al invento y de una sflice 2 conocida en el comercio.

reparticién estrecha Reparticién ancha

Diémetro medio-al 50 % - 9
(13%% 5//u )

Sin pidrticulas gruesas : Presencia de pidrticulas gruesas
. 2 1

Didmetro medio al 50 % = 5 /u

Tipo débil de particulas finas
7,5 < 2,3 /o

Tipo medio de pdrticulas finas

14%<273/11
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EJEMPLO

Se realiza el procedimiento conforme al invento en continuo, siguiendo un
esquema general ilustrado en la Figura 3 que se encuentra como anejo y gue se
pxplica de la menera sigulente.

La reaccién se realiza en una sucesién de zonas en las que cada ung corres—
ponde & una etapa determinada de la precipitacién:

— En la zona I se afiade el 4cido hasta que se alcanza la relacién molécula
gramo Sioz/ Nazo de un valor de 4,3 & 5, sin esperar, sin embargo a la forme-
cién del gel, pero aproximandose &l punto de opalescencia.

— Bn la zona IT se desarrolla la etapa mids importante de la reaccién, en el
curso de la cual precipita la mayor parte del producto. En esta zona, las ve-~
locidades de reaccién son my elevadas y las condiciones de concentracién en
Nazo / 5102 de concentracién en sales y de temperatura son criticas, pues ellas
determinan 1a calidad del producto finel, de manera que es preciso observar un
avance de émbolo con ocasién del paso del estado finsl de la zona I al estado
finsl de la zoma II, es decir, una relacién moldcula gramo de alrededor del 5,5
Se consigue 8sto por todos los medios apropiadoi, ¥y en partioulax{c;nviando el
gilicato procedente de la zona I en un tubo mezclador de la clase " STATIC-MI-
XER" descrito en la patente americana 3.286.992, o en cualquier otra clase
de Teactor tubulay en el cual el frente de velocidades de los liguidos es para-
lela. En tal reactor, el silicato reacciona con el dcido de manera idéntica
& la del procedimiento en discontinuo.

— En la zona III 4, ¢l producto resultante permanece & continuacibn sin adi-~
cién de 4cido en wna serie de reactores homog8neos perfectos 5, en los cuales
el tiempo de permanencia es de por lo menos dos minutos. Una vez gue ha termi-
nado el periodo de gelificaci6n, se efiade 8l 4cido en une serie de reactores
6, para llegar a slcanzar una relacibén molécula gramo comprendida entre 6 y 9,
1o que corresponde de una manera sensible & alrgdedor del 50 &% de acidifice~
oidn,

- En la zona III B, se afiade el 4cido hasta que se heya alcanzado una rela-
ocién molfoula gramo 5102/ Nazo de 10, lo que corresponde & alredsdor del 65%

de acidificacién, es decir un pH de 10, contimuendo siempre menteniendo una re:f
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particién estrecha de los tiempos de permanencia, pues las velocidades de po-
licondensacién son todevia muy elevadas, despues de lo cual se observa un tiem
po de permanencia de por lo menos 10 minutos en dos reactores 8 en serid. Egs-
tos son seguidos dé reactores 9 en los cuales la relacién molécul:; gramd de
la mezcla ge situa entre 15 y 25 ( alrededor del 80 % de 20idificacién, es de-
cir, pH 9). El periodo de interruﬁcién del 10 minutos se puede observar en
cualquier parte de la zona IIT B, incluso 21 fin de este periodo.

- En la zona IV, se afiade el resto del 4cido hasta la completé neutraliza~
cién y se dispone la sugtancia hervida final obtenida a un pH de 4 & 5. Esto
se puede hacer en dos regctores 10 en serie; en esta zona no es ya necesaria
una cuidada distribucién del tiempo de permanencia.

Los tiempos de reaccién son los del procedimiento en discontinuo.

Igualmente se puede afiadir, en el procedimiento en contimuo, el &cido si-
guiendo Ya misma ley de acidificacién que en el procedimiento en discontinuo,
- 65 decii-, a una velooidad variable tal que la velociéad de desaparicién
del NBZO, y partiéndo, la disminuicién de la concentracién en Sioa, Sean conng-
tantes; igualmente, se puede trabajar, despues de la zona II, a temperaturas
diferentes de las de la zona I y UI, sinnafectar prédcticamente a }as propie-
dades del producto final obtenido.

En el ejemplo de realizacién representado en la Figura 3, el dcido es afia-
dido, hasta que se haya alcanzado la relacién molécula gramo 4,5, en un resc—
tor inyector, 3, seguido de un reactor tubular de 120 mn de difmetro yde 6
m de largo, por ejemplo, para dotar 8l conjunto del tiempo de permanencia en
discontinuo, es decir, 28 minutos; despues se afiade el dcido para pasar a la
relacidn molécula gramo de 5,5, en un "Static-Mixer" 4 que asegura el avance
a émbolo a pesar de la viscosidad., Esta adicién vA seguida de un tiempo de
permanencia de 12 minutos en dos reactores 5 en serie, en los cuales la adi-
cidn del &cido se interrumpe.

La reaccién queda en seguida continuada hasta alrededor del 65% de acidifi-
cacién en un reactor-mezclador continuo o en una serie de reactores homogéneos

pverfectos &, en los cuales la adicién de dcido se hace en varios puntos.
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Egta zoma va seguida de dos reactores 8 en los cuales la mezcla de reaccidn

permanece durante 12 minutos sin adicién de &cido. La reaccidn se sigue & con-
tinuacién en un reactor-mezclador continuo, © en una serie de reactores homo-
gbneos perfectos 9, en los cuales el dcido se afiade enttres puntos, por ejems
plo, hasta la neutralizacién de alrededor del 80 % de la alcalinidad ( rela~
cibn moléoula gramo 17,5).

E] resto del 4cido se afiade en dos reaftores hasta que se haya alcangado
un pH de 5; entonces se filtra, despues se lava el gel obtenido y se seca. Le
superficie espeoifica de la sflice obtenida es de 350 m%/ & para un contenido
de agua 4,5 Kg por Kg de producto acabado,

Resulta de la descripeién que precede de cualquiera que sean los modos de
utilizacifn, de realizacién y de aplicacién adoptados, se obtienen procedi-
mientos de fabricacién de sflice precipitada que presentan en relacién con los
procedimientos anteriormente conocidos, ventajas importantes, de las cuales
algunas ya han sido mencionadas m&s arriba.

Asf como resulta de lo que precedef el invento no se limita Vinicamente a
agquellos modos de utilizacién, de realizacidn y de aplicacién que se acaban
do desoribir de manera més especifica més arrib;, comprende, por el contrario,
todas las variantes que puedan aparecer al espiritu del Téonico en la materia
sin apartarse del marco ni del alcance del presente invento.

NOTA

En resumen: Le invencién recae sobre las siguientes reivindicaciones :

18,~ Procedimiento de fabricacién de sflices que présentan una superficie
especifica comprendida entre 100 y 600 m%/g, que no varis en el secado, por
accién de un 4cido fuerte sobre un silicato alcalino, caraciefizado porque la
adioibn del dcido fuerte al silicato alcalino queda interrumpida de una a tres
veces, teniendo lugar la-primera interrupcién cuando la relacién molécula gra~
mo Si02/ Nazo alcanza 5,5 y queda venta josamente ccmprendida entre 5,5 y T.

28 .~ “rocedimiento segin la reivindicaciénl, caracterizado porque la adi-

-

oibn del dcido fuerte al silicato alcalino queda de nuevo interrumpida cuando

(@(E;é/ la relacién molécula gramo Sioe/ Na,0 alcanza 10 y queda ventajosamente -
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comprendida entre 10 y 25.

38.~ Procedimiento segin une cualquiera de las reivindicaciones ¥ y 2, ca-
racterizado porque se hace variar la temperatura del medio de reaccién en el
curso de dos fases de adiciones sucesivas del 4cido fuerte al silicato, éepa-
radas por une intermupeidn.

48 — Procedimiento segin una cualgquiera de las reivindicaciones 1 a la 3,
caracterizado porque se hace variar la velocidad de adicién del 4cido segfin
una Ley tal que la variacién de la alcalinidad residusl del medio en funcidn
del tiempo sea constante.

58 .~ Procedimiento segfin la reivindicacién 4, caracterizado porque se hace
variar el valor de la constante citada, de una fase de adicién del 4cido a la
otra.

6%.— ‘rocedimiento segfin una ocualquiera de las reivindicaciones de 1a 1 a
la 5, cargcterizado porque esto se realiza en discontinuo.

T8 e~ Procedimiento segfin una cualquiera de las reivindicaciones de la 1 a
la 5, caracterizadd porque la fabricacién de las sflices precipitedas se reali-
za en continuo en una sucesién de zonas en las que cada una corresponde & una
etapa determinzda de la precipitacién, siendo objeto la adicién del 4cido de
por lo menos una primera interrupeién en une de estas zonas cuando la relacibn
molécula gramo SiOQ/ Nazo es igual o superior a 5,5, mientras que en la zona
que precede a aquella en la que tiens luger la primera interrupcibn de la adi-
cién del dcido, en la cual la relacién molécula gramo esté comprendida entre
4,5 ¥ 5,5, la reaccién entre el 4cido y el silicato se realiza en condiciones
tales que no se produce gelificacién.

8e.— Procedimiento segin la reivindicacién 7, caracterizado porque la zona
de reaccién del 4cido sobre el*éilicato que corresponde a una relacién golbcu~
la gramo Si02/ Naeo compréndida entre 4,5 y 5,5, es una zona de avance & &mbo-
1o que impide asf, la formacién del gel.

98 o= Procedimiento segfin la meivindicacidén 4, caragterizado porgue el 4cido
e afiade al silicato a una velocidad variable siguiendo una ley tal que la al-

calinidad residual y la concentracién de la sflice total decrecen linealmente
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en funcién del tiempo de reaccién, en conformidad con la ecuacidn :

., Ci Ca.cCi
Vl('é'z'*%,)gﬁs

D=

T ( Ci + Ce. Cix t ) 2
%2 ¥ 98 T o
en la cual :
D= consumo en un tiempo t cualquiera

Vi = volumen-:de silicato inicial

Ci = concentracién en Na20 del silicato inicial expresado en g litro
Ca = concentracitn del 4cido utilizado, expresado en g / litro

T ¢ tiempo total de la reaccidn
t = tiempo

108 .- frocedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones de lala
la 8, caracterizado vorque se utiliza un silicato alcalino anhidro cuya concen~—
tracibén estd comprendids entre 100 ¥ 250 g/iitro de silicato y cuya relacién
molécula gramo 3102/ Naeo esté comprend%ga entre 1 y 4.

118 .~ Procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones de la 1lala
9, caracterizado porque se utiliza un Zcido fuertd tel como el 4cido sulfirico
por ejemplo, cuya concentracién es tal que la concentracién final en SiO2 esté
comprendida entre 50 y 100 g/litro.

128 ,~ Procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones de 1la 1 a la
10, caracterizado porque la temperatura de ls reaccién estd comprendida entre
40 y 95¢ C.

138~ Procedimiento segin uma cualquicra de las reivindicaciones de la 1 a la
11, caracterizado porque la duracién total de la adicién del dcido al silicato
queda venta josamente comprendida entre 40 y 180 minutos, y las interrupciones de
la citada adicibén, que son del nigero de 1 a 3, tienen una duracién de por lo
menos 5 minutos y ventajosamente son del orden de 5 a 30 minutos.

148 .- Yrocedimiento segln las reivindicaciones anteriores caracterizado porque
los pigmentos de sflice presentan una superficie especifica compreddida entre
100 y 600 m2 / g para un contenido débil en gel, estd superficie especifica per-

manece constante, despues del secado, sin requerir la estabilizacibn, cuyos pig-

mentos que se obtienen por el procedimiento segin una cualquiera de las reivindi-
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caciones de la 1 a la 13, presentan.una curva de reparticién gramlométrica

estrecha.
152 .~ PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE SILICE FRECIPITADA, i
Segfin se describe en esta memoria que consta de quince hojas escritas’

a mdquina por una sola cara y dibujos.

bril de 1972

Madrid 24 de

\ -
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