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Esta invencibn se refiere a una nueva compogi--
cifn de materia que comprende una forma altamente reacti-
Ve, altamente amorfa, y anhidra de 6xido de silicio (sfli
ce): a un método para su preparacifn y a nuevas composi--
ciones de cemento preparadas a partir de tal silice.

Ciertos materiales orgénicos agricolas presentan
un contenido elevado de gflice biogenética, es decir, si-
lice que se encuentra dentro -de la estructura celular. --
Principalmente, las cédscaras del arroz, las cafiag del ==
arroz, el equiseto, (una hierba comfin popularmente conoei
da por cola de caballo) y ciertas hojas de palma, particu
larmente la palma palmira, tienen cantidades variables de
sflice en su estructura celular. Ademis, es sabido que -~
ciertos tallos de bambl contienen cantidades relativamen-
te grandes de silice y la paja del trigo contiene del 2 -
al 3% de sflice en su estructura celular. Por ejemplo, la
mayor parte de las céscaras de arroz contienen generalmen-
te un 20% aproximadamente de sflice mientras que la paja =
del arroz puede tener aproximadamente 18 1/2% de sf{lice. -
Es sabido que ciertas hierbas de cola de caballo de Cali--
fornia tienen aproximadamente del 20 al 25% de silice.

La elimingcibn de las céscaras y paja de arroz =--
ge ha vonvertido en un problema importante de la industria
dedicads al cultivo del arroz ya que las mismas, al pare--
cer, sblo pueden ser eliminadas mediante su combustién o -
enterrdndolas. Los vertederos para enterrar el material --
son cada vez mis escasos en estos (ltimos afios y la incine
racibn de las cédscaras y paja que contienen sflice al ai-
re libre crea generalmente contaminantes atmosféricos in--

deseables.
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Es ya sabido, desde luego, que la sflice, junto
con los 6xidos célcicos, es un componente del cemento ==~
portland, que se presenta principalmente como silicatos -
de calclo complejos. Sin embargo, la silice producida por
medio de la incineracién de materiales agricolas orgénicos
gue contienen silice s6lo puede ser usada como componente
del cemento para sustituir a la arena o a los esquistos, -
porque la incineracifn de las céscaras conduce inevitable-
mente a la produccién de sflice en formas cristalinas que
contienen ceniza.

Fl diagrama de constitucibn del diéxido de sili-
cio indica que tiene lugar una transicién desde la forma -~
amorfa, no cristalina del material a las fiormas cristali--
nas conocida por tridimita y cristobalita a temperaturas -
muy elevadas cuando se halla la sflice en e;tado puro. Asi
pues, con la sflice pura en la forma amorfa, es tebricamen
te necesario elevar las temperaturas por encima de logs ==~
1.0932C para efectuar la transformacién. Sin embargo, la -
incineracién de las céscaras del arroz, incluso a tempera-
turas sustancialmente por debajo de los 1.0932C, ha condu-
cido siempre a la formacibén de variedades cristalinas de -
sf{lice, porque la temperatura de transicién de amorfa a -~
cristalina es reducida sustancialmente por la presencla -=-
de otros componentes de las céscaras del arroz originales.

Los intentos anteriores para usar la sflice cris-
talina como componente activo del cemento portland han com
prendido siempre el tratamiento térmico de las mezclas de
piedra caliza y esquistos sflices o arcillas a temperaturas
superiores a los 1.4269C, Se buede alcanzar también el mis-

mo objetivo mediante la aplicacién de energia mecénica. Ex~-
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perimentalmente, se ha comprobado que el molido por frota-
miento del cuarzo cristalino puede activar la sflice rom-
plendo los enlaces quimicos de la superficie. Ademds del
nolido por frotamiento, las mezclas de arena-cal molidas
por vibracibén que son trituradas por frotamiento, han de-
mostrado haber adguirido propiedades de enlace, y de este
modo las mezclas de cal-arena tratadas han sido usadas co-
mo cementos hidrdulicos.

Estos procesos exceptuando el proceso comercial -
congistente en calentar un material en bruto sflices con
piedra caliza, parecen ser comercialmenta poco atractivos
a cauga de la excesiva energfa mecénica necesaria en log -
procesos de trituracién por vibracién y de molido por fro-
tamiento,

Un objeto de esta invencibén consiste en proporcio-
ner un nuevo material de sflice amorfa preparado a partir
de un producto agricola orginico que contiene sf{lice.

Otro objeto de esta invencibn consiste en Propor--
cionar una forma altamente reactiva de 6xido de silicio.

Otro objeto mis de esta invencibn es proporcionar -
un proceso para la eliminacién de los materiales residug--
les agricolas orgénicos que tienen un contenido de sflice
inicial relativamente alto.

Otro objeto mis de esta invencién es proporcionar
nuevas composiciones de cemento hidriulico.

Otro objeto mds de esta invencién es proporcionar
composiciones de cemento hidrdulico preparadas a partir de
sf{lice amorfa derivada de desperdicios orgénicos, cemento

que puede ftener una resistencia elevada y caracterfsticas -

de resistencia a los 4cidos, y cuyo color puede estar com-~
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prendido entre el blanco ¥y el negro.

Los objetos mencionados anteriormente y otros ob-
Jjetos de esta invencibn son conseguidos en'parte pPropor=-
clonando como nueva composicién de materia, un material --
altamente reactivo, altamente amorfo y anhidro derivado de
wne materia agricola orgénica, materia agricola que tiene
wn contenido de sflice inicial elevado de hasta el 28% --
aproximedamente, comprendiendo esta nueva composicibn del
49 al 98% aproximadamente de sflice, siendo el resto prin-
cipalmente carbono residuwal y constituyentes inorginicos
no voldtiles del material vegetal orginico. El cgrbono re-
sidual puede ser eliminado genmeralmente mediante un calen
tamiento prolongado para dar una composicibn que cuntiene
del 0,3 aproximadamente a no mis del 2% de carbono resi--
dual (determinado por pérdida mediante su combustién) ¥y -
del 1 al 5% aproximadamente de pequefias impurezas no Vvolj
tiles, distintas del CaO.

Una forma de realizacidn preferida de la invéncién
comprende la composicién antes citada en la que el ¢onte=-
nido de sflice del material est4d comprendido entre el 75
y el 98% aproximadamente. Es preciso resaltar que la nueva
composicibén de sflice de esta invencién estd caracterizada
porque conserva la configuracién de estructura celular bé-
sica del material orgédnico del que se deriva, y generalmen
te estsd caracterizada por tener un drea superficial eleva-
de de mis de 10 metros cuadrados por gramo. Segln una forma
de realizacién de la invencifn, se supone gue una nueva ==
composicibn de sflice de esta invencibn, despuds de su prg
paracién inicial, contiene aproximadamente 2% de carhono -

(determinado por pérdida en los ensayos de combustién) que



56

1o.

15,

20,

25.

30.

se encuentra, al parecer, oclufdo deantro de 1la estructura
de sflice amorfa del material o completanente revestido con
sflice amorfa de manera que su retirada por procesos térmi
cos resulta diffeil, si no imposible, sin mis tratamiento
fisico.

Como se ha indicado ﬁés arriba, la nuevs composi-
cldn de sflice de esta invencibn contiene a menudo peque~-
flas impurezas que son principalmente el residuo inorgénico
no volatil del material orgdnico a partir del cusl ha sido
preparada. Principalmente, se ha'descub;erto gue aparte de
cantidades muy pequefias de A1203, Fe203, Mn203 y clertog -
elementos de trazas presentes en todos los materiales or-
génicos naturales, el material silfceo de esta invencidn -
puede contener del lal 2% aproximadamente de §xido potisi-
co (KZO)’ hasta el 1,5% aproximadamente de SOy, ¥ Ha,0 as{
como CaOl. 7

Debido al modo de preparacibén de los materiales,
el mismo es en general completamente anhidro ¥ conserva una
configuracibn de la estructura celular bisica del materisl
orgénico a partir del cual se ha derivado. Dependieado de -
las temperaturas a las que es sometido, el material puede =
ser producido con 4reas superficiales superiores a 10 me--
tros cuadrados por gramo, y a menudo de mis de 100 metros
cuadrados por gramo,

Otros objetos mis de esta invencién son realizados
bor un proceso para la inecineracibn de un material agricols
orgénico que tiene un contenido de sflice inicial de hasta
el 28% aproximadamente, proceso que comprende el calentamien
to del material orgénico que cohtiene sflice a temperaturas

no superiores a los 6762C gproximadamente durante perfodos -
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de tiempo de hasta 66 horas aproximadamente. Eh la préctica,
resulta a veces deseable calentar en primer lugar los mate~
riales que contiene sflice tales como las céscaras de arroz
a 204°C agproximadamente, temperatura a la que se desprende
gas carbonoso en forma de humos odoriferos densos acompafiado
por una reaccibn exotérmica gue hace que se eleven gradual--
mente las temperaturas a 482°2C aproximadamente. La elevacién
de la temperatura después de completar la reaccibn exotérmica
en una atmbgfera oxidante, durante perfodos de tiempo de --
hasta 66 horas aproximedamente dependiendo de la temperatura,
puede conducir a un preoducto que es todavia altamente amorfo
Yy sin embargo contiene solamente pequefias cantidades de car-
bono residual,

Otros objetos més de esta invencibn son realizados -
por una nueva composicién de cemento hidrdulico de esta inven
cibn que comprende de 5 a 50% en peso de cal viva o cal hidra
tada, ¥ de 90 a 50% en peso de la nueva sf{lice de egta inven=
cibn.

Otro aspecto de esta invencibn consiste en un cemento
hidrdulico mejorado que comprende, en forma anhidra, de 5 a
50% en pesc aproximadamente de un cemento portland, y de 50
a 95% en peso aproximadamente de sflice bajo la forma del --
nuevo material de sflice de esta invencién,

El cemento portland al que se ha hecho referencia es
cualguier cemento portland que tenga de 60 a 69% en peso =~
aproximadamente de 6xido cdlcico combinado y sin combinar,

Una forme de realizacidén preferida de este aspecto -
de la invenciln comprende un cemento hidriulico que tiene de
20 a 30% en peso aproximadamente de cemento portland y de 80

a T0% aproximadamente de la nueva composicién de sflice des-
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crita anteriormente. Segfin se ha podido comprobar se consi=-
gue excelentes cementos de alts resistencia a partir de es-
tas compogiciones.
Los diversos aspectos de la presente invencién se-
5 rén ilustrados de una forma m4s completa con referencia a -
log siguientes ejemplos en los que los porcentajes estin ex
presados en peso a menos que se especifique lo centrario.
EJENPIO 1
Se calent6 una muestra de cédscaras de arroz proce-
10. dentes de la zona de Sacramento, California (aproximadsmen-
te 50-100 gramos) en un horno eléctrico. Se dispuso la mueg
tra en el horno frio y se elevb la temperatura gradualmente
a 1482C aproximadamente, temperatura, s la que la muestra -
comenzd a volverse de un color marrén oscurc. Al aumentar la
15, temperatura por encima de los 1482C, comenzaron a desprenden
se gages carbonosos y los humos se volvieron muy densos y -
olorosos a 2042C aproximadamente. Sin aumentar la energla --
eléctrica del horno, se elevb la temperatura de la muestra -
gradualmente a 482°C aproximadamente, segfin se comprobé por
20. medio de un termopar de "cromel y alumel'; indicando que el
proceso de destilacién o carbonizacién era exotérmico. Cuan
do se estabilizb la temperatura, se retiraron las muestras
del material y fueron sometidas a otro tratamiento y ensayo.
El material de ceniza retirado en este punto era negro, al-
25, tamente amorfo, tenfa una superficie especifica muy alta y
perdi6 45-50% de su peso mediante la combustibén (materig ~-
carbonizada).
EJEMPLO 2
Una pequefia porcién del material del Ejemplo 1 (an-

30. tes de llevar a cabo la pérdida en el ensayo de incineracién)
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fue cglentada durante 48 horas a temperaturas comprendidas
entre 4829C y 509°C. Al final de este tiempo, la cenizg =--
negra se habfa vuelto gris, pero gegufa mogtrando una es--
tructura de esqueleto porosa con &rea superficial elevada
y era altamente amorfa.
EJEMPLO 3

Se calenté otra porcibn del material negro produ-
cido a 4822C aproximadamente en el ejemplo 1, por espacio
de una hora aproximadamente, a una temperatura comprendida
entre 5652¢ y 5932C, bajo condiciones oxidantes. Nuewamen=-
te, la ceniza negra se volvid gris, pero congservb el caréc-
ter de 4rea superficial elevada, altamente amorfo, de la -
ceniza negra original. Incluso después del calentamiento a
wnos 67620, la ceniza gris conservb su caricter no crista-
1ino. Sin embargo, el calentamiento prolongado por encima
de esta temperatura hizo que se convirtiera el material (a1
menos en parte) primeramente en la forma de cristobalita ¥y
luego en las formas de tridimita de la gflice cristalina.

1 examen sl microscopio de los productos de los
ejemplos 1-3 producidos a 6762C y por debajo de dicha tem-
peratura mostré la completa extineién bajo nicoles cruzados,
indicando la ausencia completa de material cristalino. Exhi
bi6 también la estructura de esqueleto porosa de la silice
de esta invencién asf como un Area superficial muy elevada.
Ta ceniza de silice era también suave al tacto y se desin=-
tegraba en particulas finas al molerla ligeramente.

EJEMPLO 4

Se mezclaron porciones de la ceniza de silice amor

fa de esta invencién preparada a 676°C y a temperatura in--

ferior como en los ejemplos 1l-3, a temperatura ambiente en
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un morterc dotado de su mano con 20% en peso de cal viva --

(Ca0). Se demostré la reactividad de la sflice por el hecho

de que tanto el anilisis quimipo como la difraccibén por ra=-

yos X pusieron de manifiesto una completa reaccién entre la

cal y la silice, un resultado que no puede ser glcanzado com
la sflice natural, ni con la ceniza de cdscaras de arroz --

Dbreparads por los procesos de incineracidn exigtentes.

EJEFPLOS 5-13

Se machacaron cantidades individuales de cidscaras -
de arroz, paja de arroz y hierba de cola de ecaballo (equise~
to) hasta pasar a través del tamiz de malla de 6,35 mm., ge
trataron individualmente en un horno eléectrico por calentge-
miento a 2049C aproximadamente para iniciar la reaccidn de -
destilacifn o carbonizacibn exotérmics descrita anteriormen-
te en el Ejemplo 1.

Una vez que la reaccién exotérmica era esencialmen
te completa, se retiraron las muestras para su anilisis y en
sayo. El resto fue sometido a una atmésfera oxidante durante
media hora a 5379C, momento en el cual se retiré una segunda
muestra y el resto del material fue calentado en la ztmbsfe-
ra oxidante durante 1 1/2 horas mis entre 565 y 593ec.

En la Tabla que sigue (Tabla I), los Ejemplos 5-8
representan respectivamente los resultados de ensayo obteni-
dos por la incineracién de las cédscaras del arroz al final de
la reaccibn exotérmica (ejemplo 5), después de 1/2 hora a ==
5379C (ejemplo 6) y después de 1 1/2 horas mis a 565-5938C -_
{ejemplo 7). De un modo s;milar los ejemplos 8-10 representan
las tres muestras preparadas bor el mismo proceso a partir de
paja de arroz molide, mientras que los ejemplos 11~13 son los

breparados a partir de hierba de colas de caballo.
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' déda muestra fue dividida en pequeiflas porciones
para la determinacién de (1) el total de s{lice disponi-
ble,(2) la pérdida por incineracifn, (3) el &rea superfi-
cial, (4) el fndice de actividad de sflice, ¥ (5) la figu
ra de difraceibn por rayos X.

El total de sflice disponible fue determinado --
primeramente determinando la pérdida pp incineracibn, y -
después lixiviando la muestra desprovista de carbono con
4cido perclérico para disolver todos los componentes dife-
rentes de la sflice restantes y finalmente determinando -
la sflice.

Ta pérdida por incineracién fue determinadsfa--
lentando una porcifn pesada del material en un crisol de
platino a 1.0009C en una atmbsfera oxidante por espacio -
de una hora, enfriindola y pesdndola y luego recalentin--
dola durante 15 minutos y as{ sucesivamente hasta cbtener
un peso comstante por medio de su enfriamiento.

El 8rea superficial fue determinada por el méto~
do normgl de absorcidn de nitrbgeno B.E.T.

ELl "{ndice de actividad de la sflice" es wia in-
dicacibn de la reactividad de la sflice presente en un ma-
terial, y estid directamente relacionado con el grado de -~
amorfismo de lg sflice. Bste fndice ha sido desarrollado -
para mostrar el alto grado de reactividad de la silice de
esta invencibn., Se ha alcanzado el Indice determinando ex-
perimentalmente el porcentaje de sflice disponible gue se
disuelve en un exceso de 1/2 N. NaOH en ebullicién en una

extraccién de tres minutos en un vaso de acero inoxidable

gobre una muestra de malla de =325.

Cuando la sflice es verdaderamente amorfa, se ob--
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gerva la ausencia de los picos de difraccibn de rayos X
caracterfsticos de las formas cristalinas de la sflice.
Sin embargo, el grado de amorfismo puede ser estimado -
por la intensidad o la altura medis de la banda difundi-
da entre 15 y 269 20 usando rayos X generados por un ==
blanco de cobre con un filtro de niquel. Los datos indi-
cados en la Tabla I en relacibén con la intensided de di-
fraceidn de rayos X relativa de la banda amorfa estédn ba-
sados en una lectura a escala natural de 254 mm. que re-
presenta 200 cuentas por segundo.

TablaI en Pégina 13 esesae b s e e
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Los datos contenidos’e£ 1; Tabls I indican que «=-
todos los materiales constituyen formas altamente reactivas
de la sflice en el estado no cristalino o amorfo. Al contrg
rio que el material producido a partir de céscara de arroz
0 paja de arroz, la ceniza de silice producida a partir de la
hierba de cola de caballo contiene Ca003 residual. Segln ha
gsido puesto de memifiesto por el andlisis quimico de la Tabla
II, ello explica al menos una parte de la mayor pérdida por
inecineracibén que ha mostrado la ceniza preparada a partir de
la hierba de cola de caballo en la Tabla I.
Log anflisis mostrados en la Tabla II son represen
tativos de los materiales producidos a partir de paja de -~
arroz y los Ejemplos 11-13 a partir de la hierba denominada

cola de caballo.

Tabla IT en pigina 15 cevevevnes



“ 15 -

Lyo ¢TI0 QLT  T¥*9 OT‘T6 9¢og OTTeqed op e
wli , -00 @p BqQISTH
- =~ 3D EZTuUsD

g I
= LE‘0 LT0 9€‘e  ~-- 0696 G¢g1 Zoaxy ep el
) . _ -~ 9D BIZTUS)

T
i ggfo ST0 L2t --- 0€‘g6 T¢12 ZOJIY P Bxeo
. : , . 820 9p BZTUus)

OpPRZTTBUY OU onpisay 0“eN 0% 0ed 0TS opeweunb ou

BZTUSD OD ¢ ~ BIETUSD BT oD STSTITHUV

Hmpmmmg TeTIa]
Bl P ¢ BZTUSD
= 8P opTUSjUOD

TeTI2 48l

II VIdVa



5

10.

15.

20.

25.

30.

EJEMPLO 1

Se prepard una gran cantidad de la composicidn de
sflice amorfa de esta invencién a partir de cédscaras de --
arroz procedentes de la zona de Sacramento, California en -
un horno refractario invertido que tenfa medios de admisién
tangenciales en el fondo para una corriente de céscaras de
arroz transportada por aire comprimido, medios pars iniciar
la reaccidn exotérmica mencionada anteriormente y medios -~
para calentar r4pidemente la ceniza y retirarla de la por--
cibn central del fondo del horno cilindrico. El material pro
ducido para este ejemplo era amorfo, y mostré una pérdida -
del 12 al 14% de resfduo orginico por incineracibn (esencial
mente carbono no quemado); tenfa un 4rea superficial indica-
da de 25,5 metros cuadrados por gramo, un "{ndice de Activi-
dad de la Silice® de 53 y era de color negro.

EJEMPLO 15

Se repitib el Ejemplo 14 usando, sin embargo, una
gran cantidad de cédscaras de arroz de Arkansas en lugar de ~
las céscaras de arroz de la zona de Sacramento, California.
El producto tenfa 8,4% de carbono, era de color negro gri--
siceo y la composicibn quimica de la pérdida del producto -
sin incineracibn era similgr a la ceniza preparada a partir
del material de Sacramento, California, y como se indica --
més abajo, fue usado para preparar un cemento portland modi
ficado de excepcionales caracterf{sticas de resistencia.

EJEVPLOS 16 - 19

Se molieron individualmente porciomes de la ceni-
za de sflice amorfa de los ejemplos 14 y 15 por espacio de
dos horas, en un molino de bolas con cal viva y diferentes

marcas de cementos portland del tipo III segln la ASTM. En
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cada caso, resulté un polvo de color negro o gris, que des-

pués de ser mezclado con el agua mostr6 excelentes propieda
des hidrdwlicas. Para ilustrar estas propledades, se prepa-
r6 cemento de ceniza de cdscara de arroz y se curd de acuer
do con el método de ensayo del cubo de mortero ASTM CL09-70T
normal y se determinaron las resistencias a la compresibn. -
En todos los ensayos, se emplearon las cantidades normales -
de arena de Ottawa sugeridas en el método 0-109770T.

Sobre los cubos de mortero de 50,8 mm., la resisten
cia a la compresibn mostrada en la Tabla IIT indica que los
cementos producidos tenfan excelentes caracteristicas de al-
ta resistencia.

Tabla III en pégina 18 seeeeeececces
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EJEMPLO 26
Se sometif una porcién de la ceniza de céscara

de arroz del Ejemplo 14 a una temperatura de 5939C por -
espacio de 66 horas bajo condiciones oxidantes dentro de
un horno eléctrico. El material resultante sblo experi--
mento una pérdida de peso del 0,30% por inecineracibn y -
tenfa un 4rea superficial de 6,5 metros cuadrados por --
gramo. El Indice de Actividad de la S{lice era todavia -
de 50;%. Bata forma relativamente pura de sf{lice amorfa
estaba caracterizada ademis por tener un fndice de refrac
cibn de 1,43 y una densidad de aproximadamente 2,0. Esta
ceniza de sflice de céscara de arroz fue comparada en sus
propiedades ffsicas con otras formas de &xido de silicio
v los resultados aparecen en la Tabla IV.

TABLA IV

Densidad Indice de Re Indice de Activie-

gr./ce fraccibn dad de la Silice,’
Cuarzo 2,65 1,55 0,05
Cristobalita 2,32 1,48 4
Obsidiana 2,25 1,47 4

Ceniza de Cag

cara de Arroz

(0,3% de car-

bono) Ej. 20 2,0 1,43 50

Ceniza de Cés
cara de Arroz
Bj. 14 53

EJEMPLO 21

Se molib en un mortero de laboratorio y provisto

de su mano una pequefia cantidad de ceniza de sf{lice amorfa
de color blanco mate, de baja pérdida por ineineracitbn, =--
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con 25¢% de cal viva. El cemento resultante era blanco y
presentaba caracterfsticas de endurecimiento al ser mez
clado con agua.

Se puede preparar btambién cementos hidriulicos
que presentan caracterf{sticas de endurecimiento emplean
do las nuevag cénizas silfceas de esta invencidn usando
de 5 a 50% en peso de cal y de 90 a 50% en peso de s{li
ce como las nuevas cenizas silfceas de esta invencibn -
(conteniendo como se ha indicado mis arriba del 49 al 98%
aproximadamente de sflice). La cantidad exacta de cal ¥
ceniza gilfcea empleada depende del céracter del cemen-
to deseado y de la cantidad de sflice presente en la ce=
niza silfcea. Asf{ pues, con las cenizas que tlenen un --
contenido de carbono residual relativamente grande se --
puede preparar cementos con ayuda de porcentajes relati-
vamente bajos de cal ¥y se puede incrementar la cantidad
de cal al aumentar el porcentaje de silice de la ceniza
silicea.

De un modo similar, cuando se emplea la cenisza

silicea de esta invencibn con el cemento portland, se pue

de preparar cementos variando ligeramente con respectd -
a las proporclones indicadas en la Tabla III que sin em=-
bargo presentan unas excelentes resistencias a la comprg
sibn.

Aungue los ejemplos antes citados indican que -
1a ceniza silfcea de esta invencibn es molida con el ce-
mento portland o cal viva para preparar 1los nuevos cemen
tos hidriulicos de esta invencidn, es preciso hacer cong
tar que la molienda no constituye un requisito imprescin

dible para la preparacibn del cemento. A causa de gue no

y
it

) maen g

i



hay diferencia en la densidad enfﬁe el cemento portland -
0 la cal v la ceniza silicea de esta invencifn, es difi--
cil lograr un mezclado uniforme sin una cantidad minima -
de molienda y, por consiguiente, se prefiere um molido --
5. ofnimo de los materiales para lograr su mezclado. Ademés,
es preciso destacar que la nueva ceniza gilfcea de esta -
invencibn, cuando no estd mezclada Intimamente con la cal
0 el cemento portland, tiene tendencia a absorber canti--
dades relativamente grandes de agua. Esta absorcién del -
10. ague es minimizada mediante una mezcla Intima y completa-
de 1os constituyentes del cemento antes de la adicién del
agua y por consiguiente se prefiere el molido por tal ra=-
z6n. Uno de los fines principales del molido m{nimo es --
quebrantar el esqueleto de la ceniza silfcea en particu--
15. las relativamente finas y por consiguiente la nueva ceni-
za silicea de esta invencibn puede ser molida por separa-
do y luego mezclada {ntimamente con la cal o el cemento -
portland. En general, los tiempos de molido de la cal o ~
la mezcla de cemento portland pueden variar entre 15 mi-
20, nutos y 2 horas aproximadamente y se prepara unos morteros
de excelente resistencia a la compresibén a partir del ce-
mento resultante.
Como se ha indicado anteriormente, las nuevas ==
cenizas silfceas de esta invencibn son ahidras después ==
25, de su preparacidén., Bllo ha sido demogtrado conduciendo ==
ciertas determinaciones de pérdida por incineracibn a las
que se ha hecho referencia anteriormente bajo condiciones
de andlisis gravimétrico térmico. Bs decir, los estudios
de pérdida por incineracibén han sido conducidos a la Vvez -

30. que se pesaba continuamente la muestra. Se observd que -
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toda la pérdida de peso tuvo lugar a temperaturas que in-
dicaban la retirada de carbono residual en vez de la re--
tirada de cualquier otro material hidratado restante des-
pués de la preparacifn iniecial de la ceniza.

EJEMPLO 22

Para demogstrar la elevada resistencia a log 4ci-
dos del cemento y mortero preparados a partir de las ceni
zas silfceas de esta invencidén, se sumergieron cubos de -
portero de los éjemplos 16, 17 v 18, después de giete ==
dfas de endurecimiento, en una solucibén al 1% de 4cido =
clorhfdrico. Ademds, a tf{tulo de control, se sometib tam-
bién un cubo de mortgro, de cemento portland tipico del -
tipo I segfin la ASTH, al mismo ensayo. Al cabo de 30 dilas,
los cubos de los ejemplos 16, 17 y 18 no presentaron re--
blandecimiento ni mordentado superficial mientras gue el
cubo de mortero de cemento del tipo I presentaba muestras
evidentes de deterioro por los 4cidos bajo forma de reblan
decimiento y mordentado,

Se comprenderi que las composiciones de esta in--
vencién son aplicables a la preparacibn tanto de mertero -
como de hormigbn., Hablando de un modo general, el mortero
contiene de 2 a 6 veces aproximadamente la cantidad de -~
arens por pesc empleada para el cemento hidriulico (anhi-
dro). Hablando de un modo general, en la preparacién del
mortero, se afiade suficiente cantidad de agua a la mez--
¢la de arena y ceménto para poderla trabajar y hacerla =-
flufda. En un sentido muy general, se aflade a la mezcla -
aproximadamente la mitad de la cantidad por peso de agua;

basada en la cantidad de cemento empleada, pero se puede =

emplear de 0,5 a 0,6 veces aproximadamente de agua por --
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Como es bien sabido en la especialidad, se pre-

peso del cemento.

para el hormigén a partir de un cemento hidriulico usan-
do tanto arena como piedra a titulo de material de relle-
no. Se puede emplear de 2 a 3 veces de arena por peso del
cemento, y de 3 a 4 veces de pledra por peso del cemen--
to en la preparacibn del hormigbn; usando agua para darle
1ls consistencia deseada.

EJEMPIO 23

Se prepar6 un cemento usando la nueva ceniza -
silfcea de esta invencibn preparada en el ejemplo 14, mo-
liendo una cantidad medida de la ceniza con 25% en peso =
de hidréxido silecico (cal hidratadas -CA(OH)Z) por espacio
de dos horas aproximadamente. Se prepararon cubog de mor-
tero seglin el método ASTHM Cl09-T0T como ge ha descrito =--
anteriormente. Se empleb la cantidad normal de arens de =-
Ottawa exigida por el método y una relacién de agua al =~
cemento de 0,5, Los cubos de mortero resultantes? después
del curado segfn es requerido por el método ASTM, tenfan
las siguientes resistencias a la compresién:_después de -
3 dfas, 77,33 kg/cmz; despubs de 7 dfas, 199, 65 kg/cmz;
y despuds de 28 dfas, 292,44 kg/cmz.

Cuando se utiliza las nuevas cenizas silfceas -
de esta invencién con cal viva o bien con cal hidratada
para formar cemento hidrdulico o mortero, se prefiere --
usar del 20 al 40% en peso de cal en la mezcla de calw=cg
niza silfcea, ya que se obtiene excelentes resultados con
esta proporcibn.

EJEMPLO 24

Nuevamente, empleando la ceniza silicea del ejem
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plo 14, se prepard un cemento hidridulico moliendo primera-

mente la ceniza en un molino de bolas durante 15 minutos =-
y mezclando a comtinuacién la ceniza molida com 20% en pe-
go de 6xldo cdlcico durante 15 minutos para obftener una --
5. mezcla homogénea. Segfin el método CL0S-T0T de la ASTHM, se
prepararon cubos de mortero y se dejaron curar. En la pre-
paracién de los cubos de mortero, la relacibn del agua al
cemento fue de 0,65. Los ensayos de resistencia a la con--
presibn al cabo de siete dfas indicaron que los cubos te--
10. hian una resistencia a la compresién de 60,45 kg/cmz, mien
tras que el ensayo realizado después de 28 dfas di6 como -
resultado una resistencia a la compresién de 108, 96 kg/cmz.
EJEUPLO 25
Se repitib el procedimiento del ejemplo 24 usan--
15. 4o 30% de 6xido cAlcic.o en vez de 20% en peso de Sxido cil
cico. En la preparacibén del mortero, la relacifn del agua
al cemento fue de 0,70 y las resistenc;as a la compresidn
obtenidas fueron de 85,06 kg/cm2 y 152,55 kg/cm2 después
de Ty 28 dfas, respectivamente. |
20.. Ademis de para la preparacidén de cementos hidriu-
licos, las nuevas cenizas siliceas de esta invencidn pue--
den ser empleadas como base para catalizadores y otros -~
agentes quimicos activos en los que resulta Gtil un mate-
rial silfceo de 4rea superficial relativamente elevada., --
25, Ademds, las cenizas siliceas de esta invencibén encuentran
también aplicacibén como cargas para los materiales plésti-
cos y en materiales tales como el caucho natural y sintéti
co, asi como en otros usos en los que se precisa una sflice
de alta reactividad y de Area superficial relativamente -

30. elevada.
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Los aspectos del cau;Eo y del pléstico de esta -
invencién pueden ser expresados COmO Una nueva composi--
cibén de materia que comprende un material seleccionado de
la clase consistente en material de caucho elastémero y -
plastémero conteniendo a titulo de carga del 5 al 95% en
peso de un material silfceo carbonoso derivado de un mate
rial agrfcola que tiene un contenido de silice inicial elg
vado por un proceso de incineracién conducido bajo condi-~-
clones por las que dicho material siliceo conserve la es--
tructura celular bisica de dicho material agricola y es de
cardcter amorfo.

Ias composiciones de esta invencién pueden ser --
preparadas a partir del caucho natural y sus derivados, --
elagtbmeros sintéticos a los que puede hacerse referencia
como cauchos sintéticos (materiales que pueden ser esiira-
dos o deformados al 100% y que se recuperan casl completa-
mente cusndo se retira la fuerza deformadora). Otras com-
posiciones de esta invencidén pueden ser preparadas a par-
tir de materiales a los que se hace refegencia genecrsimen-
te como plésticos o plastbmeros gque no son gimilares al --
caucho en el sentido de que no preeisan vulcanizaciln y =-
que son materisles de naturaleza polimera.

Las diversas clases diferentes de materiales po-
1f{meros eldsticos que pueden ser reforzados con el material
de sflice derivado del material vegetal agricola comprenden
1los cauchos naturales y sus derivados y los elastlmeros si-
milares al caucho sintético (que han sido definidos por H.
L. Fisher en Ind. Eng. Chem., 31,1941). Bstos materiales -~
han sido clasificados generaglmente de acuerdo con la clasi-

ficaclidn de Fisher de los materiales eldsticos. Fl estudio
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de Fisher ha puesto de manifiesto que los materiales eléds-

ticos dentro de su definicibn en un sentido amplio presen-
tan diferencias y no es posible predecir exactamente que -
efecto tendrd el material de sflice amorfo usado en esta ~
invencibn sobre lag propiedades fisicas de cada clase in--
dividual. Sin embargo, es generalmente cierto que el mate-
rial de sflice usado en esta invencién puede ser empleado
para preparar un producto utilitario en cualquier formula-
cibn de los materiales eldsticos en la que se pueda emplear
¢l negro de carbbdn o materiales de refuerzo o > exbtensién
que contengan sflice, y tendrd como efecto dar a la com--
posicién eldstica una resistencia mejorada a la traceion.

De este modo, las clases de materiales eldsbicos
reformados por la préctica de la presente invencibn son las
siguientes:

(I) Tos cauchos naturales y sus modificaciones -
incluyendo las modificaciones quimicas, interpolimeras, y
polf{meras mezcladas.

(II) Los elastbmeros sintéticos similares a2l cau-
cho, es decir -vulcanizables, comprendiendo:

(4) Los elastbmeros diénicos no polares.

(1) Homopolimeros
(2) ¥Multipolimeros
(B) Los elastbmeros diénicos polares.
(1) Homopolfmeros
(2) Multipolimeros

(G) Los elastémeros no diénicos.

La Clasificacién IT de los materiales elisticos =~
que acaba de ser facilitada pretende incluir todos los tipos

de materiales clasificados por H.L. Fisher como caucho sinté-
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tico en la referencia citada anteriormente. Figher utilie-

za, en ciertos casos, el término "gimilar al caucho" li--
bremente en el sentido de M"elistico®, mientras que en la
presente descripcibn, se utiliza esta palabra en el senti-~
do mis exacto de vulcanizable en contraste con los materia
les no vulcanizables.

Tor brevedad, en la presente descripeibn, las cla
sificaciones especificas de los materiales elasticos refor
zados por el material de sflice aqui descrito de acuerdo -
con la prictica de esta invencibn, son designadas a veces
como sigue:

(lase I = Cauchos (natural y sus modificacicnes)

Close TI- Elastbdmeros (sintéticos, vulcanizables)

Por el término "diénico" se desea significer cual
quier material eldstico o pléstico formado al menos en «-
parte a partir del butadieno o un derivado del butadieno,
es decir, a partir de un material polimerizable contenien-
do una pluralidad de enlaces de etileno polimerizables de
los que al menos dos estdn conjugados.

Por el término "homopolimero!" se desea signifi--
car el producto de polimerizacibén de un monémero polimeri-
zable sencillo, Por ejemplo, el butadieno es homepolimeri
zado en polibutadieno.

Por el término "copolimero" se desea significar =
el producto de polimerizacifn obtenido cuando son copoli-
merizados dos o mis monbmeros polimerizables, es dedir =--
cuando son polimerizados simulténeamente en presencia uno
de otro. Por ejemplo, el butadieno y el estireno son po--
limerizados juntos para formar un copolimero de butadieno

estireno.



5

10.

15.

20.

25.

30.

H1 7347

Por el término "interpolimero!" se desea signifi-
car el producto de polimerizaciln producido cuando son =-
polimerizados secuencialmente dos o mis monémeros (llama-
do un "copolimero injertado" en el Report on Nomgnclature
del Journal of Polyner Science, VIII, pagina 260, Marzo -
1.952), o cuando son polimerizados uno o mis materiales -
(por ejemplo homo-, co-, o polimerizados por condensacibn)
en presencia de un polfmero. Por ejemplo, el caucho natu-
ral es hinchado por el metacrilato de metilo y este tltimo
es polimerizado y el producto resultante es un interpolf-
mero. Cuando los componentes de un interpolimero son in--
separables uno de otro, entonces el polimerc creado fltima
mente se denomina "polimero injertado"., (Ver el librc de T.
Alfrey, Jr., J. Bohrer, y H. Mark titulado "Gopolymeriza—-'
tion" publicado en 1.952 por Interscience Publishers, Inec.,
Nueva York, especialmente su Cap{tulo VIII).

Por el término "polimeros mezclados" se desea sig-
nificar una mezcla fisica de dos o mis polimeros. Peor ejem~
plo, si el polibutadieno y el copolimero de butadienc-esti
rano son mezclados Intimamente bien sea junbtando sus late=-
XeH, coaguldndolos y secéndolos posteriormepte, 0 bien ==
mezclando por amasado los polimeros en seco, las mezclas -
resultantes son polimeros mezcladog.

Los numerosos ejemplos facilitados anteriormente
y a continuacién son presentados en una forma tebular para
permitir a los especiallstas en la materis compararlos con
el fin de lograr de este modo una mejor comprensibn de las
ventajas y la amplia aplicacibén de esta invencibn bésica =~

en log diversos campos considerados.

Ia clase I incluye los cauchos naturales y sus --
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derivados y modificaciones incluyendo la hevea, balata, -~
el chicle, y otros cmuchos naturales y por los derivados =
del caucho natural quiero significar no sbélo log interpo--
1lfmeros del caucho natural y dienos, vinilos, y monémeros
de alilo, sino también los derivados quimicos de éstos y
de cauchos naturales, tales como los hidrogenados, hidroxl
ladog, clorados, hidroclorados y similaresy sus produce-
tos plastificados. La téenica de preparacibn de los diver-
sog derivados del caucho natural ha sido descrita perfec--
tamente en el libro de J. Le Bras, A. Delalande y J. Du=~
claux titulado "Les Derivés Chimiques de Caoutchouc Na~-
turel™, publicado en 1.950 en Paris, Francia, por Dunod.
Estos diversos derivados del caucho natural pueden ser --
reforzados por el material de sflice aquf descrito de =~-
acuerdo con la préctica de esta invencidn.

Los cauchos sintéticos de uso general fabrizados
en cantidad son los copolimeros de bubtadieno-estireno co-
nocidos'por GR=S. Tanto los tipos calientes como los frfos
de GR~S, asi como los GR-S dilufdos con aceite y los GR-S
con mezcla maestra de negro de carbén con/o sin adicibn --
de aceite son reforzados eficazmente por el material de ==
sflice aquf descrito de acuerdo con la préctica de esta ~-
invencién.

Los elastbémeros de la clase IIA-I incluyen los -~
homopolimeros de los dienos tales como butadieno, isopreno,
piperileno, 1,3-pentadieno, butadieno de dimetilo, ete., y'
los elastbémeros de la clse IIA=-2 comprende los co=-, interw,
¥y polimeros mezclados de dichos didmas no polares con/o --
gin compuestos de vinilo y otros mgteriales no polares con-

teniendo un grupo etilénico polimerizable. Otros miembros -
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importantes de los elastémeros de la clase IIA-2 son 1los =
polimeros conteniendo dos o mis ingredientes del grupo que
comprende los dienos no polares y otros ingredientes poli-
merizables no polares, de 1os que al menos un ingrediente

5 debe ser un dieno para que el polimero sea vuleanizable. -
Son ejemplos de los elastbmeros de ftal clase IIA-2;

(1) dos o més dienos; por ejemplo el caucho de co-
polimero de butadieno-isopreno,

(2) uwno o mis dienos con uno o mfs vinilos; por -

10. ejemplo el caucho de copolimero de butadieno-egtireno, los
cauchos de tripolimero de etileno-propileno-dienc en los -
que la pequefla cantidad de dieno se encgentra usualmente -
gin conjugar tal como el ciclooctadieno, diciclopentadieno,
¥y divinil-bencenc, y otros cauchos preparados a parsir de

15. alfa~olefinas y poliolefinas y conteniendo insaturaciones -
residuales,

(3) wno o mis dienos con uno o mis compuestcs no
vinflicos conteniendo un enlace de etileno polimer@zable,
por ejemplo, el copolimero de isopreno-iscbutileno, Gespués

20»  del emulsionamiento en agua para formar un litex.

(4) Cualquiera de (3) con adicibn de uno o mAs -
vinilos. En los vinilos que acaban de ser mencionados se -
incluyen, desde luego, el estireno, el tolueno vinflico Yy
el alfa-metil estireno cuando estin copolimerizados con ==
25, un contenido equimolar de wn monbmero vinflico para facili=-

tar la polimerizacifén tal como el estireno o el tolueno vi-
nflico. En los tipos GR-S de copolimeros de butadieno esti-
reno de egta clase se encuentra también wn miembro que ine-
cluye una peguefia proporcién de un agente degradente, siendo

30, usado generalmente el divinilbenceno, parg reducir la contrac
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cién del polimero pero comservando al mismo tiempo sus pro-

piedades elastlémeras, y no se pretende excluir tal material,
ya que la presencia del agente anti-contraccifn en el elagw--
témero a reforzar no interfiere el reforzamiento del material

5, por medio del material de sflice aqul descrito de acuerdo -
con la prictica de esta invencién.

Los copolimeros de isopreno-isobutileno (cauchog --
butflicos) aunque por clasificacién son miembros del grupo -
de los elastbmeros de la clase ITA-2, no son del tipo GR-S

10,  porque (1) no son copolimeros de un dieno y un vinilo, pero
son copolimeros de un dieno e isobubileno, y (2) el isopre=-
no diénico ests presente en concentraciones muy bajas del -
orden del 5% en comparacidén con el contenido de butzdieno -
del 72% del GR-S 100.

15. El copolimero de butadieno-acrilonitrilo coxnstitu-
ye un ejemplo de la subclase IIB-2. En esta clase de elag-
témeros se puede usar homélogos del butadieno junto con/o =
en lugar del butadieno y ademis se puede usar otros compueg
tos orgénicos polares, polimerizables en lugar de/o adsmis

20. del acrilonitrilo. Los otros compuestos polares citados com
prenden lgs vinilaldehfidos y las cetonas, por ejemplo, la
acroleina, metacroleina, vinil metil quetona, metil isopro
penil quetona; 4cidos vinflicos, por ejemplo, el Acido acri-
lico, 4cido metacrflico, 4cido cinndmico y sus ésteres pre-

25, parados a partir de alcoholes saturados y sin saturar, feno-
les, etc.; derivados polares de vinilos no polares tales co-
mo los derivados de halbgeno de estireno y de toluenos vinf-
licos; los compuestos vinflicos que contienen nitrégeno, tal

como el metacrilonitrilo, vinilpiridina y lag piridinas sus-

30. tituidas con vinilo; y los hidroearburos halogenados polime-
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rizables, por ejemplo, el tricloretileno, 1, l-difluoroeti-

leno.,

Los elastfmeros de la clase IIC comprende log ma-
teriales elédsticos y plédsticos que no contienen butadieno
ni butadieno sustitufdos siendo sin embargo vulcanizables
por sistemas de curado, incluso sin azufre. EL sulfuro de -
polialqueno, Thiokol, es un ejemplc de esta clase que inclu
ye también el caucho de getileno propileno, y ctros cauchos
preparados a partir de alfa~olefinas, y los cauchos halocar
bonados especialmente los cauchos fluorocarbonados, curables
por sistemas de curado de perbxido o amina, los polimeros -
de lactopreno no incluyendo componentes diémicos y utilizan
do un intercambio de ésteres o una reaccibn de sustifueciln
del halogeno con fines de vulcanizacibn; los elastoplisti--
cos incluyendo los gliptales mezclados tal como han 5140 =-
definidos por H. Fisher y que son vulcanizables;los poliés-
teres incluyendo aquellos gue contienen insaturacibn resi--
dual y curables por un sistema de curado de perdxidc orgini
co; ¥ los poliésteres que son vulcanizados a través de gru=-
pos carboxilo o hidroxilo fterminales, por ejemplo, por reac-
cién con un poliisocianato que forme los denominados elasté-
meros poliésteres de isocianato del tipo Vulcollan.

Otro aspecto de esta invencibén consiste en un mate-
rial pléstico reforzado con el material de sflice aquf des-
erito derivado de un material vegetal agricola. Por material
pléstico se desea significar los materiales polimeros que --
pueden ser considerados como plastémeros o bien como elastb-
meros no vulcanizgbles.,

ELl término plastbmeros se refiere a la clase de ==
plastémeros, segln H. Fisher, que incluye las subclases (a)

los verdaderos termoplésticos y (b) los plésticos termoendu
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recibles. E1 término elastémeros no vulcanizables incluye,
segfin la subclasificacién de Fisher, el elastoleno y los -
elastoplésticos bajo su clasificacién general de elastome-
tos, excluyendo de los mismos los materiales vulcanigzables
que son inclufdos mis correctamente en la clage de elasté-
meros (vulcanizables) similares al caucho.

El cloruro de polivinilo y el cloruro de polivi-
nilideno y sus copolfmeros con/y sin plastificante, espe--
cialmente un copolfmero de cloruro de vinilo-cloruro de vi-
nilideno, se han convertido en plastémeros muy importantes
y son reforgzados por el material de s{lice aquil descrito -
de acuerdo con la prictica de esta invencién. No se inten-
tard discutir las numerosas variantes del cloruro de vinilo
y de los polimeros y copolimeros de cloruro de vinilideno,
y los muy diversos tipos de plastificantes que pueden ser -
usgados.

Puede hallarse una revisién excelente de los plas-
témeros del tipo del cloruro de polivinilo y una descrip=-
cidn de las similitudes de los mismos en el texto titulado
npolyvinylchlorid und Vinylchlorid-Mischpolimerisate" por
Franz Kainer, publicado en 1.951 por Springer-Verlag, de =~
Heidelberg, Alemania.

De un modo mis deballado, los plastbmeros y elastf
meros no vulcanizables incluyen los siguientes; polimeros de
monémeros conteniendo enlaces etilénicos polimerizables, ==
distintos de los polimeros vinflicos, con/o sin otros cons-
tituyentes polimerizables, por ejemplo didéxido de azufre o
constituyentes vinilicos, tales como el polietileno, poli--
propileno, poliisobutilenc, polisulfonas, (por ejemplo co-

polimeros de difxido de azufre-isobutileno), copolimeros de
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isobutileno-egtireno, y similaréé; polimeros preparados a
partir de monbmeros vinf{licos o monbmeros, por ejemplo es-
tireno, tolueno viniflico y alfa metil estireno; a partir -
de compuestos vinflicos halogenados por ejemplo, cloroesti
reno, cloruro de vinila, cloruro dervinilideno, perfluorog
tileno, trifluoroetileno, propileno, etc., a partir de dei
dos vinflicos y sus ésteres, por ejemplo, 4cido acrflico,
4dcido metacrilico, acrilato de etilo, metacrilato de meti-
lo, etc.; a partir de éteres vin{licos, por ejemplo éter -
de etilo vinilico; a partir de alcoholes vin{licos y sus -
ésteres, por ejemplo, alcoholes vinflicos, acetato de vini
lo, los acrilatos y acrilésteres fluorados y el butirato -
de vinilo; & partir de quetonas de vinilo, por ejemplo, me
til vinil quetona, metil isopropenilguetona, etc; y a par-
tir de mondmeros vinflicos que contiene nitrbgeno, por ejem
plo, la vinil piridina ¢ el acrilonitrilo, Los copolfmeros,
polimeros mezclados e interpolimeros de los monbmeros vinf-
licos estén inclufdos en esta definiclén junto con otrog ==
compuestos orginicos cualesquiera que puedan unirse a los -
mismos. Si se uss un dieno en‘la formacién de tales plasté-
meros y elastbémeros no vulcanizables, el plastbémero debe -~
ger hidrogenado, halogenado, hidrchalogenado, hidroxilado o
tratado de otro modo para eliminar la insaturacibn, de otro
modo, los materiales insaturados podrfan ser vulcanizados
¥ por consiguiente serian clasificados como elastémeros.
Los derivados de la celulosa gque cumplen esta de--
finicibn son reforzados igualmente pdr el material de s{li-
ce aquf descrito de acuerdo con la prictica de esta inven--

cibn, por ejemplo, los derivados de éter de celulosa tales

como la metil celulosa, etil celulosa, hidroxietil celulosa,
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carboxi metil celulosa, etec.; v los derivados de éster de ~
celulosa, pdr ejemplo, el acetato de celulosa y el nitrato
de celulosa. El reforzamiento de estos derivados de la cell
losa es tambidfd eficaz cuando los mismos estén plastifica--
dos.

Tos plastbémeros y elastOmeros no vulcanizables y
mezclas de los mismos con elastbmeros de la clase I y II son
reforzados, todos, por el material de sflice aquf descrito -
de acuerdo con la prictica de esta invenciébn.

Los ejemplos facllitados en esta descripcibn son
tipicos e ilustran los principios de la invencibén, sin embar
go, tales ejemplos no han de ser considerados como limitati-
vos de los miximos resultados que pueden ser obtenidos emplean
do el material de silice aquf descrito, de acuerdo con la --
prictica de la invencién, para reforzar los materiales elds-

ticos y plésticos.
BEJEMPLOS 26 y 27

Para ilustrar la utilidad y las ventajas del em=--
pleo del material que contiene silice carbonosa a titulo de
carga en un elastbémero coloreado con negro, sge prepararon -=
tandas de SB~R 1502 (un copolfmero de estireno-butsdienc con
teniendo 23% de estireno ligado) para su vulcanizacién, en -
tandas individuales, conteniendo una de ellas un material de
gflice carbonoso descrito anteriormente y conteniendo la otra
negro de carbdn.,

Tas tandas fueron mezcladas en molino de rodillos
con enfriamiento total por agua de los rodillos. Después de
efectuar la mezcla, se dejaron las tandas en reposo durante
16 horas y luego fueron molidas de nuevo antes de moldear =

14minas de ensayo. Se dejaron las liminas de ensayo moldeadas
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en reposo durante 24 horas antes de llevar a cabo los ensa-
yos para determinar sus propiedades fisicas. El moldeo fue
conducido en una prensa de 50 toneladas que ten{a platos --
calentados electricamente. Las muestras fueron curadas du--
rante 30 minutos a 1482C. Se prepararon y curaron éiscos en
durecidos por compresibn durante 35 minutos a 1482C.

Las dos formulaciones comparativas tenfan las si-

gulentes composgiciones:

SBR 1502 Ejemplo 26 Ejemplo 27
100 100
Aminox 2 2
Oxido de cinc 5 5
Acido estedrico 5 5
Disulfuro de benzotiacilo 1,5 1?5
Disulfuro de tetrametilibiuranc 0,25 C,25
Azufre 2 2
Aceite destilade ligero 5 5
Negro de carbén 5
Material de silice carbonosa 15

El material conteniendo sflice carbonosa de este
ejemplo era similar al material descrito en los Ejemplos 14
¥ 15 anteriores y fue preparzdo originalmente en uwn norno a
una temperatura de aproximadamente 732¢C. E1 material reti-
rado del horno fue molido en un molino de bolas y luego.cla
sificado neumiticamente. El mabterial empleado en la prepara-
cibén de 1z composiciénrde caucho del Ejemplo 27 consistia en
la fraccibén mis fina clasificada neumiticamente.

El material conteniendo sflice carbonosa, antes de
su molido y clasificacibn, tenfa un contenido de carbono del
8% aproximadamente. La fraccibn usada despuds de la clasifi-

cacibn tenfa una gravedad espec{fica de 2,09 y un 4res super
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ficial de 29.000 centf{metros cuadrados por gramo (segin se
determiné por el método Blaine descrito mis abajo) y un dig
metro de partfculas medio calculado de aproximadamente una
micra.

Bl Aminox es un producto de reaccidén a baja tempe-
raturs de acetona y difenilamina producido por la Uniroyal
Chemical Company y es un antioxidante.

El aceite de destilacién ligero empleado fue un -
aceite de petréleo aromdtico identificado por Bearflex LPO
producido por Golden Bear 0il Co.

Bl negro de carbén empleado en el Ejemplo 26 era -
el Thermax que es una marca registrada para distinguir wn -
negro térmico medio producido por Re T. Vanderbilt Company.

Durante la mezcla de las tandas, se observd que el
material de silice carbonosa del Ejemplo 27 ge incorporf --
m4s ficilmente al polimero seco que el negro de carbén del
Ejemplo 26, dando como resultado un tiempo de mezcla mig --
corto para la composicién del Ejemplo 27.

Se gometieron pequefiag muestras diferentes del ma-
terial no curado (sin vulcanizar) de los Ejemplos 2¢ y 27 =
a la determinacién de la velocidad de curado utilizando el
Rebmetro Monsanto Modelo TM 100, usando un arco de oscila--
cién de 1,5% a la temperatura de curado de 148¢C. Se midié
el par de mesnera continua y se registré durante un periédo
de 24 minutos. Los datos registrados indicaron que el cura-
do fue iniciado en el material del Ejemplo 26 en 5 minutos
aproximadamente, mientras que en el material del Ejemplo -
27 se inicib el curado en 2 minubtos aproximadamente. Sin em
bargo, el material del Ejemplo 27 alcanzb un curado del 90%

en 5 1/2 minutos solamente, mientras que el material del ==
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Ejemplo 26 precis6 25 minutos para alcanzar un curado del
90%. De este modo, la composicién de esta invencibn no sé-
lo inicid el curado mis ripidamente, sino que presentd un
descenso muy acusado en el total del tiempo precisado para
efectuar el curado.

Los materiales elastbmeros no vulcanizados presen-
tan una propiedad denominada "nervio" cuando son cortados
primeramente del molde después de ser laminados en hojas o
extrusionados a través de una hilera antes del curado. El -
"nervio" consiste en un cambio dimensionsl sufrido por el -
material después de ser liberado de la influencia de una ==
fuerza deformadora. Se observé cualitativamente que existia
una reduccién considerable en la cantidad de "nervia! pre--
sentada por el material del Ejemplo 27 con relacidn g la --
mostrada por el material del Ejemplo 26.

Después del curado, se determinaron lg durezs la
resistencia a la traccién, el porcentaje de alargamiento, -
el médulo al 100 y 300% de alargamiento, la resistencia al
desgarre y la gravedad especifica en los materiales produ-
cidos en los Ejemplos 16 y 17.

Ademds, se determinaron la resistencia a la trace--
cién, el alargamiento, la dureza y el médulo después de T0
horas de envejecimiento al calor en un horno con circulg--
cién de aire a 709C. Igualmente se determiné el endurecimien
to por compresibn después de 22 horas de envejecimiento a 70°C.

Los resultados son los siguientes:

Propiedades Originales Ejemplo 26 Ejemplo 27

Dureza Shore A, puntos
(ASTM D2240-64T) 63 61

Resisgencia a la traceibn :
Kg/cm® (ASTM D412-66) 73,85 40,42
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Propiedades Originales (Cont.) Ejemplo 26 Ejemplo 27
Alargamiento, % (ASTM D412~66) 430 450
Mbdulo al 300%, kg/cm2 :

(ASTH D412-66) 56,24 30,58
Méaulo al 100%, kg/cm® : :

Resistencia al desgarre kg,
por centimetro lineal ‘
(ASTH D624, troguel C) 25,9 17,004

Gravedad especi{fica (despla-
zamiento del agua) 121 126

Propiedades después del envejeci-

miento al calor

Endurecimiento por compresién,
% de deformacibn original,

(ASTM D=395-67) 745 10,8
Dureza Shore A, puntos 64 63
ResisEencia a la traceibn, :
kg/em 72,05 40,42
Alargamiento; % 315 440
Mbaulo al 100%; kg/cm® 22,84 17,57
Médulo al 300%, kg/cm2 iO,S 31,63

Los datos que preceden indican que la composicidn
de esta invencidén (el material del Ejemplo 27) tiene unas
caracterfsticas de envejecimiento al calor superiores en -
comparacién con el material del Ejemplc 26.

BJEMPLO 28

Repitiendo en general los procedimientos empleados
en los Ejemplos 26 y 27 se emplef un material silfceo carbo-
noso preparado de acuerdo con el método de los Ejemplos 14 ¥y
15 conteniendo 13,0% de carbono. Este material tenfs uns gra-
vedad espec{fica de 1,93, un 4rea superficial de 24,000 cen
t{metros cuadrados por gramo segin fue determinada por el --

método de Blaine y un didmetro de particulas medio de 1,3 --
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micras. La temperatura del horno durante su preparacibn --
fue de 1.325 aproximadamente. Se empled el material sin --
clasificarlo neumiticamente después de molerlo al Area su~
perficial anteriormente citada en un molino de bolas.

El compuesto de caucho no curado empleado en este
Ejemplo tenfa la misma formulacifn que el compuesto del §~
Ejemplo 27 con la excepcibn del material siliceo carbonoso
particular empleado.

Se obtuvieron los siguientes resultados:

Propiedades Originales

Duregza Shore A, puntos 54
Resistencia a la traccibn kg/cm2 63,27
% de alargamiento 710
Mbdulo el 100%, kg/cm? 10,54
Médulo al 300%, kg/cm® 24,60
Resistencia al desgarre, kg. por :
em. lineal 21,48

Propiedades después del envejecimiento al cslor

Dyreza Shore A, puntos 59’

Resistencia a la traccidn, ke/om? 73,81

% de alargamiento 650

M6dulo al 100% 225

Médulo al 300% 500
BJEMPLO 29

Se repiti6 el procedimiento de los Ejemplos 26 ¥
27 con la excepcibén de que el materisl siliceo carbonoso
empleado fue preparado de acuerdo con el método de los -
Ejemplos 14 y 15 usando una temperatura del horno de aproxi
madamente 718,32C¢. EL material efluente del horno fue moli-
do en un molino de bolas para conseguir un 4rea superficial

de 20.000 centimetros cuadrados por gramo y un difmetro de
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partfculas medio de 1,5 micras. Este material fue empleado
gin gser clasificado neumiticamente y tenfa una gravedad es-
pecf{fica de 1,96 y un contenido de carbono del 11,0%.

TLos porcentajes de material siliceo carbonoso y --
otros componentes de la tanda de elastlmero fueron idénti-
cos a los indicados anteriormente en el Ejemplo 27. Se ob=-
tuvieron los siguientes resultados en los ensayos de sus -
propiedades fisicas:

Propiedades Originsles

Dureza Shore A, puntos 55
Resistencia a la tracciénm, kg/cm2 61,51
Alargamiento % 710
Médulo al 100% 160
Mbdulo al 3C0%, kg/cm2 17,57
Registencia al desgarre, kg por

cm. lineal 17,8

Propiedades después del envejecimiento al calor

Endurecimiento por compresibn %

de deformacién original 27,4
Dureza Shore A, puntos 58'
Resistencia a la tracciénm, kg/cm2 61,51
Alargamiento %' A 620
Médulo al 100%, kg/cm® 14,06
Médulo al 300%, ke/cm? 22,84

AL igual que con el material de los Ejemplos 27
y 28 fue evidente que el material siliceo carbonoso fue
incorporado a la composicién mucho mis fécilmente que el
negro de carbén y que el material no curado resultante -
mostrd una mejora notable en el grado de nervio presentado
por el mismo.

EJEMPLOS 30 y 31
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Usando la ceniza silicea empleada en el Ejemplo
27, se preparb otrs serie de ensayo usando‘un terpolimero
de dieno, propileno y etileno. Sin embargo, en lugar de =
emplear el material silficeo carbonoso més fino resultante
de la clasificacién neumitica, se empled una fraccifn mis
gruesa del material silfceo carbonoso. Este material tiene
una gravedad especifica de 2,09, un 4rea superficizl de --
17.000 cent{metros cuadrados por gramo segfin fue determina-
do por el método de Blaine y un didmetro de las particulas
medio de 1,7 micras aproximadamente.

¥l procedimiento seguido fue similar al de log -~
Ejemplos 26 y 27, ya que se prepararon tandas comparativas
de elastbmero con y sin el material silfceo carbonoso em--
pleado en la préctica de esta invencibn. Las dos rormula--
ciones comparativas tenfan las siguientes composicloaes:

Bjemplo 30 Bjemplo 31

Polimero 100,00 100,00
Oxido de cinc’ 5,00 4,00
Acido esteirico 1,50 1,50
Negro FEF 50,00 5C,00
Negro MI 150,00 —
¥aterial de Silice Carbonosa 150,00
Aceite destilado ligero 40,00 40,00
Tetrgsulfuro de dipentametileno 0375 0,75
Azufre 2;00 2,00
Mercaptobenzotiazol 1,50 1,50
Benzotiacildisulfuro 0,75 0,75

El terpolimero particular de etileno-propileno=-dig
no empleado fue el Nordel 1470 producido por DuPont. EL ng

gro FEF se refiere al negro de carbén de horno de extrusidn
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répida que se afiade nebituslmente a ciertas composiciones
elastémeras para mejorar su resistencia a la traccibn. El
negro MT se refiere a un negro térmico medio que es fabri-
cado habitualmente a partir del gas natural, tiene un pH
neutro y un tamafio de particulas relativamente grande en =~
comparacién con 10s negros de horno y los negro de canal.
E1 curado de las l4minas de ensayo y de los dis-
cos endurecidos por compresién fue como se deseribe mig -
arribs en los Ejemplos 26 y 27. Se observaron las siguien-

tes propiedades fisicas:

Propiedades Originales Ejemplo 30 Ejemplo 31
Dureza Shore A, puntos 70 75
Registencia a la traccibn kg/cm2 91,39 i3;81
Alargamiento % ' 195 415
Bafuerzo al 100% de alargamiento?% 850 450
Bsfuerzo al 300% de ala;gamiento,% . 800

Resistencia al desgarre, troquel C, :
kg por cm. lineal 28,64 25,00

Propiedades después del envejecimiento al calor

Endurecimiento por compresibn, %

de deformacibn original 18,5 24,7
Dureza Shore 4, puntos 84 781
Resistencia a la traccidn, kg/cm2 91,39 86,11
Alargamiento % 170 400
Alargamiento al 100%, kg/cn? 79,08 40_,42'
Alargamiento al 300%, kg/cm2 . 68,54

Se mejoré tanto la faclilidad de incorporacibn del
materisl de carga del Ejemplo 31 como el nervio del produc-
to resultante con respecto a los resultados obtenidos en el

Ejemplo 30C.
BJEMPLO 32
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Para ilustrar mejor las propiedades del material
de sf{lice amorfa y anhidra usado en las composiclounes de
esta invencidn, se usaron pequefias cantidades de ceniza -
de céscara de arroz preparada cono anteriormente, y por =
ejemplo, como se emplearon en las composiciones de caucho
de los Bjemplos 27-29-31, para efectuar mediciones de la
composicibn de iones hidrégeno (pH) de la porcién del ma-
terial que es soluble bajo determinadas circunstancias. De
acuerdo con el procedimiento, se mezeld una parte en peso
de la ceniza de cdgcara de arroz con cinco partes en peso
de agua destilada o desionizada y se calentaron durante -
cinco minutos aproximadamente, a temperaturas bastante in-
feriores al punto de ebullicidn del agua (71-829C) durante
cinco minutos aproximadamente. Luego se efectuaron medicio
nes de pH con un medidor de pH Beckman y en todos los casos
la solucibén resultéd tener un pH de 10,5 a 11,2 aproximada-
mente.

Se efectuaron mediciones de pH similares en una
sflice amorfa, acuosa, precipitada conocida por Hi-Sil fa-
bricada por la Pittsbrugh Plate Glass Company (Designacién
ne 215). Después del calentamiento con el agua, la solucién
resultante tenfa un pH de 6,0.

Aungue no ests demostrado, se cree que el hecho -~
de que el material alcalino contenido en la ceniza de sili-
ce amorfa preparada de acuerdo con los Ejemplos 1 a 15 an--
tes citados es el responsable del hecho de gque cuando se --
incluye el material en lag composiciones de caucho vuleani-
zables, se obtenga tiempos de curado equivalentes o mis ri
pidos que los tiempos de curado que pueden ser realizados -

con el negro de carbén. Esto se encuentra en contrasts mar-
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cado con las enseflanzas de la técnica an’ceriorf Por ejem=
plo, en la patente estadoun;dense ne 3,110.606, publicada
a nombre de C.L. Bertorelli, se indica que los materiales
que contienen sflice, cuando son afiadidos al caucho no cu
rado, actuan a modo de poderosos retardadores de la vulca-
nizacibn.

BEn los ejemplos 27-29 y 31 anteriores que ilustran
la inclusibn del material de silice'preparado generalmente
de acuerdo con los Ejemplos 14 a 15, la determinacién del
4rea superficial y del tamafio de las particulas ha sido rea
1izada de acuerdc con el Método ASTM C~-204 (que se refiere
en general a la determinacién del 4rea superficial de los -
materiales cementosos por el método de Blaine) y porciones
del método ASTM C-402 relativo al cdlculo del tamafio de --
las partfculas a partir de los datos obtenidos en el nétodo
de Blaine. En los ejemplos 1 a 15 se realizaron las determi-
naciones del tamafio de las particulas de acuerdo con el mé-
todo B.E.T.; y estos dos métodos no son compatibles cuando
se trata de ensayar materiales muy poroscs o materiales con
un 4rea superficial muy elevada. Se ha comprobado gue el =--
método B.E.T. para determinar el &rea superficlal indica un
4rea superficial mis elevada del material de sflice enl a
2 brdenes de magnitud. Ello parece estar relacionado con el
hecho de que el material de sflice producido de acuerdo con
los Ejemplos 1 a 15 tiene un grado elevado de porosidad en -
cada particula individual. Sin embargo, el cédlculo del tama-
fio de las partfculas indicado en los Ejemplos 27 a 31 fue --
basado en log datos obtenidos midiendo el Area superficlal
por el método de Blaine.

Se prefiere que el material silfceo carbonoso sea
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molido a un tamafio de partfculas de aproxim;;Z;ente menos

de 2 micras (segfin es determinado por las mediciones del.

4rea superficial por el método de Blaine) antes de -su in-

corporacibn al caucho, plastémero o elastbémero de acuerdo
5. con esta invencibn.

En los Ejemplos 1 a 15, ¥ particularmente en ==~
los Ejemplos 1-12, se ha indicado que la exposicién pro--
longada del material de sflice a temperaturas superiores a
log 6769C provoca una pérdids sustancial de las propieda--

10. des amorfas del material. Sin embargo, en los Ejemplos 14
¥y 15, se comprobd igualmente que con el aparabto empleado
para preparar el material de sflice de estos ejemploes, se
puede tolerar temperaturas algo mis elevadas de la masa de
gas sin alierar de manera notable la naturaleza amorfa del
15. materigl. Se teoriza que en un horno en el que el mgterial
agricola que contiene silice es expuesto a temperaturas --
elevadas mientras se halla en una condicibn gltamente tur-
bulenta y en el que tiempo de residencia en el horno es bre
ve, las partfculas de material agricola, mientras sufren la
20. incineracifn para obtener el material de silice, no son ex-
puestos durante un perfodo de tiempo suficiente a las tempe-
raturas elevadas para provocar la transformacidn del mate--
rial amorfo al cristalino. De este modo, se cree gque la trans
formacidn de amorfo a cristalino es un fendmeno relacionado
25. tanto con el tiempo como con la temperatura y que depende -
ademis de la naturaleza de las impurezas presentes.
El material de silice aqui descrito puede ser em--
pleado en el material de caucho, elastbémero y plastbmero en

s extenss gama de porcentajes basados en el peso total de

30. la gomposicién. De este modo, se puede emplear del 5 al 95%



en peso del material de sflice aqui descrito a titulo de
carga o extendedor en las composiciones de esta invencibn.
En ciertas composiciones elastémeras y plastlmeras, puede
ser empleado como componente principal actuando el mate--
5 rial elastémero o plastémero simplemente a titulo dé aglu-
tinante. En otras splicaciones, el material de silice agqui
descrito (asf como con otras cargas y extendedores conoei-
dos por la técnica anterior) puede ser usado para modifi--
car las propiedades fisicas de la cimposicién elastémera -
10. y plastémera. En determinadas aplicaciones se puede emplear
del 35 al 95% aproximadamente en peso del material de sfli~-
ce aqul descrito.
En general, las composiciones de caucho y elastdme-
ro contienen un determinado nfimero de otros componsntes --
15. ademis del material de partida de latex o polimero. Estos
otros componentes incluyen los agentes vulcanizadores 0 de-
gradantes, activadores de vulcanizacifn, acgleradores de =~
vulcanizacién, antioxidantes, antiozonantes, cargas (tanto
de refuerzo como de extensibn), productos auxiliares de ==
20. elaboracibn y plastificantes necesarios. Existen uuchas varig
dades de cada uno de estos productos, todos lo cusles son
bien conocidos en la especialidad; ¥y en la prictica de esta
invencibn se contempla el uso del material apropiado de ca-
da clase inclufda dependiendo de la naturaleza del elabora-
25, dor plastémero (caucho) y del uso al gue se destine el pro-
ducto.
Con respecto a los datos de los Ejemplos 26-31, -
las ventajas de la prictica de esta invencibn y las nuevas
composiciones de materia resultantes de lg misma pueden ser

30. resumidas como sigue:
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20.

25,

30.

La composicién de caucho y plastbémero de esta in-
vencibn tiene propiedades de alargamiento comparsbiies a/o
mejores que la composicibn que contiene solamente el negro
de carbdn térmico medio a titulo de carga, presentando ade-
mis unam caracteristicas de envejecimiento gl calor mejora-
das y una resistencia generalmente comparable a la composi-
cibén que contiene negro de carbén equivalente.

Ademés, la composicién de esta invencibn muestra =-
una marcada reduccidén en el nervio o en la contraceidn, es
mis fcil de preparar porque la sflice carbonosa se incorpo-
ra mds ficilmente al polfmero y sirve para reducir la canti-
dad de acelerador de curado que es necesaria para lograr una
cadencia de curado aceptable.

Dado que la silice amorfa preparada a partir de ta-
les materiales orginicos como las céscaras del arrog no esté
totalmente desprovisto de carbono residual, el material es de
color negro, y de este modo tiene la ventaja de que, al con-
trario que los adltivos de sf{lice anteriores para las compo-
giciones de caucho, puede ser usado en la preparaciba de ma-
terigl de caucho no blanco sin necesidad de tefiirlo con nee=-
gro de carbbn.

X o nm A

La Patente de Invencidn que se solicita por veinte
afios, para Espafia, de acuerdo con la vigente Legislacibn, =
deberd recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA =
COMPOSICION QUE COMPRENDE UNA FORMA ALTAMENTE REACTIVA, AL-
TAMENTE AMORFA Y ANHIDRA DE OXIDO DE SILICIO", con Prioridad
de_la Solicitud de Patente en USA Serial n® 276,133 de Julio
28, 1972, segln las caracterfsticas esenciales de las siguien

tes:
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REIVINDIGCACTIONES

12, Procedimiento de preparacifm de wna compogi-
cién que comprende una forma sltamente reactiva, altamente
amorfa y anhidra de 6xido de silieio, que consiste en: ca-
lentar un materiial vegetal orgénico que contiene hagta aproxi
madamente 28% de 510, a una temperatura suficiente para re-
tipar la materia orginica del mismo sin transformar una can
tidad sustancial de dicho SiO2 en forma cristalina.

08, Procedimiento de preparacién de una composi-
cibn que comprende una forma altamente reactiva, altamente
amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei=-
vindicacibn 18, en el gue se lleva a cabo dicho caisntamien~
to sometiendo dicha materia agricola organica a temperatu-
ras no superiores a 676,62C durante un periodo de hasta 66
horas.

. 32,~ Procedimiento de preparacifm de una composi-
cién que comprende una forma altamente reactiva, altamente
amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei-
vindicacifn 12, en el que dicho calentamiento comprende el
calentanmiento de dicho material aproximadamente a 204,42C -
iniciando de este modo una resccibn exotérmica y dejando al
canzal a dicho material una temperatura de aproximadamente
482,2¢C y elevando posteriormente la temperatura de dicho -
material bajo condiciones oxidantes durante perfodos de ==~
tiempo de hasta 66 horas aproximadamente a temperaturas no
superiores a 676,69C aproximadamente.

48, Procedimiento de preparacién de una composi-
cién que comprende una forma altamente reactiva, altamente
amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei=-

vindicacibn 32, en el que se somete dicho material a dicha



temperatura elevada no superior a 676,62C durante 1 1/2 ho-
ras.
2,- Procedimiento de preparacidn de una composi--
cibn que comprende una forms altamente reactiva, altamente
5. amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei-
vindicacibn 48, en el que dicha temperatura no superior a «~-
676,62C es una temperatura comprendida entre 565,52C y 593,39C.
62,- Procedimiento de preparacifn de una composi--
cidn que comprende una forms altamente reactiva, altamente
10. amorfs y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei-
vindicacibn 12, cuya composicibén comprende 49 a 98% aproxima
damente de 3102; incluyendo el resto pequefias impurezas y =-
carbono residual, siendo dicho carbono eliminable después de
un calentamiento prolongado para dar una composicibn que con-
15. tiene de 0,3 a 2% aproximadamente de carbono residual, y de
1,0 a 5% aproximadamente de pequefias impurezas, distiuntas -
de Ga0.
72.- Procedimiento de preparacién de una composi--
cidn que comprende una forma altamente reactiva, altamente
20, amorfa y arnhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei-
vindicacibn 62, en el que dichas impurezas pequefias compren-
den hasta 2% aproximadamente de K,0, hasta 1% de Na,0 aproxi-
madamente, y hasta 1,5% aproximadamente de 803.
82,- Procedimiento de preparacién de una composi--
25. cibn que comprende una forma altamente reactiva, altamente
amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de gcuerdo con la rei=-
vindicacidén 62, en el que el contenido de dicho 8102 estd --
comprendido entre 75 y 98% aproximadamente.
: // 98,- Procedimiento de preparacién de una compbsi--
30.

cibn que comprende una forma altamente reactiva, altamente

amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la rei-
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vindicacibén 62, caracterizado ademis porqﬁe dicho material
conserva la configuracién de estructura celular basica del
material orginico del gue se deriva.

108.- Procedimiento de preparacibn de una compo-
sicién que comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la
reivindicacibn 68, caracterizado ademis porque tiene un -~
4rea superficial superior a 6 metros cuadrados por gramo --
aproximadamente.

112,- Procedimiento de preparacibn de una compo=-
sicién gque comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la
reivindicacibn 62, que tiene un "Indice de Actividad de 8i-
lice" de por lo menos 40 aproximadamente.

122,~ Procedimiento de preparacidn de wma corpo-
sicibn que comprende una forma altamente reactiva, altsmen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, de acuerdo con la
reivindicacibn 62, gque contiene hasta un 6,5% aproximadamen-~
te de Cal.

138,- Procedimientc de preparacién de una compo-
sicién que comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de siliclo, cuyo material anhi-
dro comprende de 5 a 50% en peso de Ca0; y 90 a 50% en peso

de 510, en la forma de composicibén de la reivindicaciln 68,

2
formando dicho material um cemento cuando se afiade agua.

148,- Procedimiento de preparacién de una compo-
sicién que comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, cuyo material anhi-
dro comprende: de 10 a 50% en peso de cemento portland, di--

cho cemento portland teniendo de alrededor de 60 a 69% de ~--

CaO combinado y sin combinar; y de alrededor de 32 a alrede-
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dor de 90% en peso de SiO_, en la forma de la composicibn

2
de la reivindicacibn 62, formando dicho material un cemen-
to cuando se afiade agua.

152,~ Procedimiento de preparacién de una compo-=-
sicibén que comprende uns forma altamente reactiva, altamen=-
te amorfa y anhidra de 6xido de silieio, cuyo materiasl anhi-
dro comprende: un material polimero seleccionado de la cla-
se consistente en caucho, elastdmeros y plastdémeros, y con-
teniendo de 5 a 95% en peso de S10, en la forma de la compo-
sicibn de la reivindicacibn 62,

168, Procedimiento de preparacién de una compo--
sicibn que comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, segfln la reivindi-
cacién 152, en la gque dicho material polimero es de caucho.

172.~ Procedimiento de preparacién de una ccupo=-
gsicidn que comprende una forma altamente'reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, segfin la reivindi-
cacién 158, en la que dicho material siliceo esti caracteri-
zado ademds por tener un 4rea superficial superior a 10 me-
$rog cuadrados por gramo.

182,- Procedimiento de preparacibén de uns compo-
sici6n gue comprende una forma altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de éxido de silicio, segfn la reivindi-
cacién 15, en la que dicho material polfmero es un elastéme-
ro.

192,- Procedimiento de preparacién de una compo--
sicibn que comprende una forms altamente reactiva, altamen-
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, segln la reivindi-
cacibn 152, en la gue dicho materisl polfmero es un plasté=-

mero.



208,- Procedimiento de preparacibén de una compo-
sicién que comprende una forma altamente reactiva, altamen
te amorfa y anhidra de 6xido de silicio, segin la reivindi-
cacidn 1828, en la que dicho material siliceo estd presente

5. en wns proporcibén del 35% al 95% en peso aproximadamente -
de dicha composiclon.

21&,- "PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA COMPO-
SICION QUE COMPRENDE UNA FORMA ALTAMENTE REACIIVA, ALTAMEN
TE AMORFA Y ANHIDRA DE OXIDO DE SILICIO".

1c0. Segin queda sustancialmente descrito en la presen

te Memorid Descriptiva, que consta de cincuenta y tres ho-

jas, escritas a miquina por una sola cara.
Madrid, 4 4 Y. 915

THE REGENTS OF THE UNIVERSITY OF
CALIFORNIA

15.
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