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E1l invento concierne a un procedimiento pera -
la preparacidén de silicatos de metal alcalino solubles,
especialmente vidrio soluble sddico, mediante disolucidén
de dcido silfcico finamente dividido en soluciones con—-—

5 centradas de hidrdxidos de metal alcalino, obteniéndose
un vidrio soluble con une proporcién de Me,0 : 510, =
= 1 :>3,3.

Loa silicatos solubles son preperados usualmen
te por fusidn de arena u otras formas de dcido silicico

10 con dlcalis o seles apropiadas de metales alcalinos o -~
por disolucidén de dcido silicico en forma de arena fina
en soluciones concentradas de hidrdéxidos de metel alcall
no. Los silicetos de metal alcalino preparados de tal mo
do se presentan en general con una proporcidn de

15 Men0 : 540, =1 : £ 3,3.

Debido & las meterias primes de partida, los -
silicetos de metal alcalino tienen todavia diferentes im
purezag. Mlentras que la mayor parte de las impurezes --
que pueden estar contenidas en las materias primas son -

20 eliminades habitualmente mediante una sedimentacidn, una
parte conslderable del hierro puede ger detectada en ge-—
neral todavia en el producto terminado. Esta impurifica-
cién con hierro en silicatos solubles constituye sin em-
bargo una desventaja para muchas utilizaciones técnicas

25 de estas sustancias, especialmente para el blanqueo de -

2-4~73 -2



géneros textiles y para la preparacién de agentes de lim
pleza y productos quimicos finos asi como para la prepa-
racidn de dcidos silicicos que encuentran utilizacidén co
mo materiales de carga para las diferentes finalidades =
5 de dstos. Por esta razén se ha hecho generalmenie usual
en la preparacién de silicatos indicados para tales fi--
nes utilizar sdélo arenas u otras formes de dcido silici-
co con bajo contenido de hilerro. No obstente, tales sug-
tanciss estdn asequibles con frecuencia con menor faecili
10 dad que las sustancias que tiensn un contenido de hierro

relativemente elevedo.
Para la preparacidén de silicatos de metal alca

lino especialmente puros, especialmente para fines cien-
tificos, ya se propuso por lo tamto utilizar como produg

15 to de partida dcido silicico amorfo quimicemente puro, —
obtenido por via pirogénica. No obstante, esta utilizg~-
¢idn tiene la desventaja de que, a causa del elevado gas
to, el silicato de metal alcalino obtenido gdélo puede --
ser empleado de manera limitada.

20 Bl invento partié del esteblecimiento de la mi
sién de proporcionar un procedimiento para la preparacihm
de silicatos de metal alcalino solubles, especislmente -
de vidrio soluble sdédico, mediante disolucidén de dcido -
s8ilicico finamente dividido en soluciones concentradas -

25 de hidréxidos de metal alecalino, en el que se obtuviesen
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productos que por un lado estuviesen ampliamente libres

de impurezaes, especialmente de hierro, y por otre lado -
tuviesen un médulo lo mds elevado posible, es decir una

proporcidn de M920 : SiO2 =1 31>3,3.

La caracteristica del invento ha de ser vista
en el hecho de que se calienta a ebullicidén un decido si-~
1{cico residugl qus contiene flior, con un contenido de
fldor de <10 en la sustancie seca y una superficie se-
gun BET de <100 n?/g, especialmente <20 mg/g, ¥y un con
tenido de sgua libre de <40% en peso, preferiblemente -
de 30 a 35% en peso, con solucidén concentrada de hidréxi
do de metal alcalino en cantidad superior a la estequio-
métrica & lo largo de un espacio de tiempo de 90 minutos,
luego se afiade & la suspensién caliente de 1 & 15% en pe
80 de hidréxido de calcio, referido al material entrante
para la precipitacidén de fluoruros y se calienta durante
60 minutos a ebullicidn, a continuscidn, con adicidn de
més cantidad de solucidén concentreda de hidrdéxido de me-
tal alcalino, se calienta nuevamente a ebullicidn duran-
te 3 horas y se filtra en caliente.

Son especlalmente apropisdos para la reaccidn
de acuerdo con el invento dcidos silicicos residusles, =
tal como ge forman por ejemplo a partir de procesos de -
preparacidn de A1F3 y de deposiciones de H2SiF6. En la -~

disgregacidén con decido de fosfato bruto para la prepara-
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cidén de dcido fosférico, fosfatos y fertilizentes resul-
ta como subproducto tetraflioruro de silicio que se seja-~
rea juntamente con los gases de escape. Precipitando en -

agua se forme a partir de esto el dcido hexafluorosilici

- €0y que puede ser transformado ulteriormente para dar va

liogos compuestos de fluor . En tales procesos para la -
preparacion de Na3A1F6, A1F3, NaF, NH# y HF resulta fun-
damentelmente dcido silicico como etapa previa de los —-
procesos, por ejemplo de acuerdo con la siguiente reac--
cidn:

HS1F + 2 1&1(01{)3 = 2 AlF3 + 540, + 4 H,0

El dcido silicico separado tiene, dependiendo
del proceso previo y de las condiciones de la separacid,
0 a 70% en peso de ague libre.

En el siguiente Ejemplo se explica con mds de-
talle el procedimiento de acuerdo con el invento.

Como materisl de partida se utilizas un dcido =
silicico residual procedente de un proceso de prepara=~-—
cién de AlF,, que tiene 33/ de agus libre, 6T% de sustan
cia seca, y 4,0% de F' en la sustancia seca con una su--
perficie segin BED de 3,6 m%/g.

I.~ Etapa de purificacidn.

(Esta etapa debe constituir un lavado lo mejor

Posible del material ya en el proceso de preparacidén de

AlFB).
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1,5 kg de material de partida y 1,5 litros de
agus son calentados g ebullicidén, son filtrados, son la-
vados en callente con 1,5 litros de ggua y secedos al ai
re.

II.- E1 andlisis del materiel de partida puri-
ficado menifiesta:

alrededor de 33 % de agua libre
67 % de sustancia seca
91,0% de 510, en sustancia
2,4% de F! seca.
5,1% de sgua combinada
»5% de producto insoluble
en dlcali.

=
U

III.~- Activacién de fluoruro.

A 1,0 kg de material de partida purificado se
afiaden 0,6 kg de agua y 0,042 kg de NaOH (al 100%) (cen-
tided estequiométrica para la neutralizecidén de F' + 205
de exceso) y se calienta a ebullicidén durante 90 minutos

IV.- Precipitacién de fluoruro.

A la suspensidn celiente de III se afiaden 0,03
kg de Ca(OH), (al 100%) en 0,2 litros de asgua y se calim
ta a ebullicidn durante 60 minutos.

Ve~ Disgregacidén de Si0y.

A la suspensidn celiente de IV ge afieden 0,150
kg de NaOH (al 100%) en 0,15 litros de agua y se celien-
ta a ebullicidén durante 3 horas. Durante este tiempo se
afiaden 1,0 litros de agua con disgregacidén progresiva.

VI.- Filtracidn.
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La suspensién de V es filtrada en caliente y —
le torta de filtracidm es elevada con 1,2 litros de sma

caliente.

5 4,1 g de vidrio soluble con 13,74 de S10,
3,29% de Na,0
Proporcién ﬁolar ¢ 1 : 4,30 con un contenido de

0,10/ de P!

VIII.- Torta de filtro-prensa.

0,2 kg con 31% de sustancia sélida.

La presente solicitud que corresponde a la pre
10 gentada en la Hepiblica Federal Alemans, 21 de Abril de
1972, vajo el Ne P 22 19 503.5, se acoge a 1los beneli=—-
cios del Articulo 51 del vigente Estatuto de la Prople-~-—

dad Ipdustrial.
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REIVINDICACIONGES

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-~
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los -
que se recogen en las reivindicaciones sigulentes:

l8,~ Procedimiento para le preparacidén de sili
catos de metal alcalino solubles, especialmente vidrio -
gsoluble sdédico, por disolucién de dcido silicico finamen
te dividido en soluclones concentradas de hidréxidos de
metal alcalino, caracterizado porque se calienta a ebu--
1licién en el espacio de 90 minutos un dcido silfecico re
sidual que contiene fldor con un contenido de fldor de
£ 10% en le sustancie seca y una superficie segin BET -
de < 100 m%/g, especialmente < 20 mz/g, ¥y con un conte-
nido de agua libre de < 40% en peso, preferiblemente de
30 a 35/% en peso, con solucidén concentrada de hidrdxido
de metal alcelino en centidad superior e la estequiomé——
trica, luego se afiade a la suspensidén celiente de 1 a 15%
en peso de hidréxido de csleio, referido al meterisl en-
trante pera efectuar le precipitecién de fluoruro, y se
calienta durante 60 minutos a ebullicidn, a continuacidn
se calienia nuevemente & ebullicidn durante 3 horas con

edicidn de més centidad de solucidn concentrada de hidrd



x1do de metal alcalino y se filtra en callente.
28.- Procedimiento para la preparacidén de sili
catog de metal alcalino solubles.
Y2l y como se he descrito en la Memoria que an
5 tecede, representado en los dibujos que se acomparien y -
con los fines que se han esrpecificado.
Este Memorila consta de nueve hojas escritas a

méquine por una sola carsa.

Mearia. — 3O 8BR. 1973
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