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, La presente invención se refiere a un proce­

so para preparar nuevas sílices sintótioas precipita­

das y a un procedimiento que permite preparar sílices  

sintótioas precipitadas que presentan un nuevo y úni­

co conjunto da propiedades físioae y químicas. Más
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particularmente la  invención se rofier& a¡ la  preparación de 

sílices amorfas precipitadas de baja estructura preparadas 

haciendo reaccionar soluciones acupsas de Silicato de metal 

alcalino con un agente de acidificación. Los nuevos produc­

tos preparados según e l procedimiento de lá  invención son sí 

-ices de baja estructura que presentan oiértas propiedades 

nspecífioas y esto en lo que se refiere a l índioe de estruc­

tura, a l índice de toma de aceite, a l índioe de volumen de 

vacío y las restantes propiedades fís icas.

Las nuevas sílices de baja estructura pueden apli­

carse ocmo agentes de pulido y abrasivos en las composicio­

nes de pasta dentíirioa que presentan características do lim 

pieza y de pulido correspondientes que son superiores a las 

de los abrasivos a base de fosfato de calidad de dentíifico 

clásico y de otros goles de s ílice , alúminas y productos s i ­

milares conocidos anteriormente.

Se sabe que e l ácido silío ico  finamente dividido 

o los pigmentos de sílice  pueden prepararse por acidificación 

de una solución acuosa de silioato por medio de un ácido, ta l 

como e l ácido sulfúrioo. Tales productos están disponibles 

en e l comercio y en general se caracterizan por las propieda­

des siguientes: úna alta estructura; un.grado de retención 

de agua elevado, un índice de tona de aceite elevado,; un ín­

dice de abrasión Valley bajo, una superficie específica ele­

vada y una baja densidad en estado apelmazado. En razón de 

las propiedades tales como las de índice de toma de aceite 

elevado, se ha utilizado pigmentos ampliamente y con úxito 

como pigmentos de refuerzo en e l zaucho. Sin embargo e l gra 

do de retención de agua elevado presenta e l inconveniente de 

aumentar las velocidades de secado y de filtraoión . Por otra
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parto, las propiedades mencionadas anteriormente cta la^ o ita- 

dea sillos# oonooldac y disponibles en e l comercio laa hacen 

inutilizables para varios usos. J?or ejemplo aun alendo apro­

piadas como oargas de refuerzo para e l oauoho, las sílioes de 

arte anterior no pueden utilizarse como agentes de limpieza y 

de pulido en las pastas dentífricas. Ver la  patente oíampvm 

974 958, ía  patente francesa 1 130.627, la  patente inglesa 

995 351, la  patente suiza 280 671 y la  patente ameríoana 

3.250.680.

Tal como se ha mencionado brevemente anteriormente, 

existe un cierto número de técnicas oono,cidae .para preparar 

los pigmentos a base de sílice  que comprenden la  acid ifica­

ción de una solución aouosa de silicato. Asi en la  patente 

americana 2 940 830 que se ha publicado e l 14 de junio da 

-=960 a nombre de F.S. THORNHILL, se ha descrito un prooodi- 

niento que permite la  preparación de las s ílices finamente 

divididas las cuales convienen oorno agentes de refuerzo en 

-.as composiciones de caucho. THORNHILL describe mas particu­

larmente un procedimiento que permite la  preparación de una 

materia a base de sílice  que se caracteriza porque tiene "M" 

dimensión media de las partíoulas últimas de 0,015 a 0 ,0 4  mi 

oras y una superficie espeoífica de 25 a 200 metros cuadrados 

por gramo controlando la  velocidad de adioión del ácido a un 

silicato de metal alcalino en e l que e l oaldo que resulta se 

mantiene constantemente a un pH superior a 7 con e l fin  de 

llegar a las características del producto fin a l mencionadas 

anteriormente. La patente THORNHILL está basada específica­

mente sobre la  preparación de un produoto apropiado como agen 

*3e de refuerzo en las oomposloiones de oaúcho.

En la  patente americana 3 235 331 que se ha publi-

- 3 -
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cado e l -15 de febrero de 1966 a nombre dé NAORÓTH y bus cola­

boradores, sé describe un procedimiento que permite la  prepa­

ración de "un sílice  precipitada qúe está igualmente indicar- 

da como utilizáble como agente de réfuérzó para é l caucho.
i - ' .

Mas particularmente esta patente describe un procedimiento 

en e l que se. aRade simultáneamente en e l reactor^ una solu­

ción acuosa de silicato de metal alcalino, y de ácido. En la  

patente de NAUROTH se hace resaltar que esta adición simul-

tánea se prosigue hasta e l momento en que la  Viscosidad del
i

medio pasa por un máximo y cae a un valor sensiblemente me­

nor. La cantidad de agente de aóidificaoión y de silicato  

de metal alcalino se determinan en proporción ta l que se man 

tenga e l pH del caldo que resulta a un grado prácticamente 

oonstante durante la  mayor parte de la  reaoción y a un valor 

de 10 a 12 aproximadamente. Generalmente ée efectúa e l pro­

cedimiento a una temperatura de 80 a 90^0 y trae secado e l 

producto fin a l de una sílioe que puede tener una superficie 

específica de 260 metros cuadrados por gramo. La titu lar de 

la  patente hace notar que e l producto conviene como agente 

de refuerzo para e l caucho.

En la  patente americana 3 445 189 publicada e l 20 

de mayo de 1969 a nombre de MAAT, se describe un procedimien 

to que permite preparar ácido s ilíc ico  finamente dividido 

por adición simultanea de soluciones de un silicato de metal 

alcalino y de un áoido mineral fuerte con agua, a una tempe­

ratura que se sitúa entre 70^0 y 9Ó°C manteniendo e l pH de 

reacción entre 7 y 9.

El titu lar de la  patente hace notar que e l produc­

to obtenido por e l procedimiento mencionado anteriormente 

es un ácido silíc ico  no gelatinoso finamente dividido que pu¿

-  4 -
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de utilizarse como oarga para e l caucho natural y sintético 

y otros elastómeros. En esta patente se expone igualmente 

que, para que una sílice  pueda utilizarse como carga para e l 

caucho natural y sintético y otros eláatómeros, su superficie 

específica y su índice de tema de aceite son de importancia 

oapital.

Además esta patente describe que investigaciones 

efectuadas han mostrado que s i un ácidd s ilíc ico  finamente
' ' ' í .

dividido debe presentar buenas propiedades de refuerzo para 

e l oaucho, debe tener una superficie especifica de 100 a 250 

-n^/g y un índice de toma de aceite superior a 2 cm^/g 6 200 

cm^/lOO g (ver columna 2 , lineas 1$ a 22 )..

En ía  patente americana A 3 730 749 que se ha pu­

blicado e l primero de mayo de 1973 a nombre de James E. MOR­

IAN, se desoribe su procedimiento que permite preparar s í l i ­

ce para la  aplicación en las composiciones de .refuerzo. En 

la  patente MORGAN se señala que e l aumento de la  viscosidad 

que tiene lugar durante la  acidificación o la  neutralización 

del silioato de metal alcalino acuoso se reduce prácticamen­

te a l mínimo añadiendo una cantidad determinada de un s ilic á  

to de metal alcalino.

En los ejemplos 1, 2 y 3 de esta patente se haoe 

mención igualmente a que las tortas de filtración  de la  s í l i ­

ce presentan respectivamente oontenldos .en materia sólida de 

18,5* 25*9 y 25;1 por ciento. Esto significa que e l grado

de retención de agua de la  torta de las s ílices  descritas en 

los ejemplos 1, 2 y 3 es de cien menos e l porcentaje de con­

tenido en materia sólida en la  torta. En otros tórminos, e l 

grado de retención de agua de la  torta de las sílices mencio 

nadas en los ejemplos 1, 2 y 3 es respectivamente de 8 1,5,
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75*1 y 74,9. La superfioie específica, é l tamaño ¿édio de 

las partículas últimas y las características de las sílices  

para oaucho preparadas según las enseñanzas de los ejemplos 

2 y 3 están enumeradas en lá  tabla -3 que indica igualmente 

que las composiciones de caucho que incorporan las sílices  

dé los ejemplos 2 y 3 presentan propiedades cáuchotosas ven 

tajosas. Además por esta patente se Confirma qué lás propie 

dades cauchotosas de las sílices están ligadas a l grado de 

retención de agua de la  torta. Una sílice  con elevado grado 

de. retención de agua y de tamaño de las partículas y de su­

perficie específica apropiadas, presenta propiedades en em­

pleó para oaucho mejoradas que las de una materia correspon­

diente pero oon un grado dé retención de . agua bajo. De este 

modo las s ílices descritas en la  patente MORGAN tienen un 

índice de estructura mayor y por e llo  pueden aplicarse como 

cargas de refuerzo del caucho.

De lo  que precede se puede constatar que e l índice 

de estructura dé una sílioe  está ligado a las propiedades de 

empleo para caucho, una sílice  de índice de estruotura mayor 

tendrá propiedades en empleo para caucho mejores que las 

de una sílioe  de índice de estruotura menor.

Asi puás deben considerarse los diferentes tipos 

da s ílices  sintéticos, tanto desde e l punto de vista "estrug 

tura" como de "índice de estructura".

A este respecto y tai como se conooé en e l estado 

de la  técnica, las sílices sintéticas disponibles en e l oó- 

merció son derivados obtenidos bien en fase líquida, bien 

por un procedimiento "vapor". Las sílioes obtenidas por e l 

procedimiento vapor se denominan sílioes pirogenadas. Los 

productos obtenidos por procedimiento líquido se olásifican
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en la.categoría de los goles de sílice  y de las s ílices preci 

pitadas. Asi, hay tres tipos dis-sintos de sílices sintéticas 

en é l mercado* i
1. Sílices pirogenadas

Se preparan las s ílices pirogenadas haciendo reac­

cionar vapor de tetracloruro de s llio ió  con oxígeno e hidro­

geno a temperatura elevada. Estos productos tienen grandes 

superficies específicas externas y se distinguen de las otras 

sílioes (por ejemplo de los geles, de las sílices precipita­

das) preparadas a partir del procedimiento en fase liquida. 

CABOI y DEGUSSA son dos fabricantes de s ílices pirogenadas *

2. Gelés de sílice
Los geles de s ílioe  son de dos tipos, los hidroge- 

lee y loe aerogeles. Se preparan los hidrogeles haoiendo 

reaccionar sobre silicato  soluble tp l como silioato de sodio 

por medio de ácido pulfJrico fuerté. 'E l gel se lava, sin sal, 

se seca, se atomiza con vapor de agua, y a continuación se 

muele. Se preparan los aerogeles a partir dé hidrogeles bru­

tos desplazando su agua por un alcohol. A continuación se 

recupera e l aloohol calentando e l gel en un autoclave.

Los aerogeles son mas ligeros y mas floculosos que 

los hidrogeles ya que se evita la  constricción de la  estruotu 

ra del gel en e l transcurso del proceso de secado. Los geles 

tienen grandes superficies especificas, generalmente del or­

den de 300 a 1.000 m^/g y grandes porosidades. Los geles de 

sílioe  se venden por ejemplo por H,E. GRACE y ocmpaKia bajo 

la  maroa "SYLOID", por MONSANTO bajo la  marca "SANTOGEL", y 

por GLIDEN bajo la  marca "SILCRON".

Sílices precipitadas

Se preparan las sílices precipitadas por la  desasta

i



5

10

15

20

25

30

bilización y la  precipitación de la  sílice  á partir de silica.- 

to soluble por adición de un ácido mineral y/o de gaseB ác i- 

doe. Da ente modo loa reactivos qué oómpranden uii silicato  

de metal alcalino y un ácido mineral ta l como e l ácido sulfá-
t - - :

rioo o bien un agente acidificante ta l oomo COg*

Cuando se aHade e l agente acidificante a l silicato  

de metal aloalino, en un cierto momento én e l transcurso del 

proceso la  s ílice  hace iniciar la  precipitación. Se prosi­

gue la  adioión del agente acidificante hasta que e l MgO del 

silicato  de metal alcalino (M es e l metal alcalino) de la  s i  

lice fin a l sea inferior a aproximadamente 1 % en peso. De 

este modo, por regla general, se aEade e l agente acidifican­

te a l silioato de metal aloalino para neutraliza* la  fracción 

de á lca li ligada a l anión silioato. El¡oaldo procedente de 

la  reacción se f i l t r a  y se lava hasta la  eliminación dol sub 

producto secundario procedente de la  reaoción, que es la  sal 

del metal alcalino del agente acidificante. Se seca la  tor­

ta de filtración  y se la  muele para- obtener una sílice  que 

tenga e l grado de finura deseado.

Antes del estadio de secado, en general la  torta 

filtrada  de s ílice  da una torta filtrada  que oontiene una 

cantidad de agua sorprendentemente importante. Por ejemplo, 

una sílice  que se puede u tilizar como carga para e l refuerzo 

del caucho y de los elastómeros, én general, contiene de 80% 

a 85 % de agua en su torta. A título de ejemplo, ver ejemplc 

1 de la  patente amerioana 3 730 749 en la  que e l % de humedad 

da la  torta en estado húmedo es del 81,5. E l porcentaje de 

agua presente en la  torta filtrada  se conoce bajo la  denomi­

nación de grado de retención de agua de la  torta en estado 

mojado en general bajo la  abreviatura da "% TKE" Cien menos

-  8 -
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e l % de TRE da e l contenido en materia sólida dé la  torta f i l  

trada, es decir la  cantidad de sílioe  que puede recuperarse 

en estado sólido secando la  torta filtrada^ El porcentaje 

de contenido en materia sólida do la  torta filtrada  se expre 

sa en porcentaje de contenido en sólido de la  torta y en ge­

neral denominado por la  abreviatura "% TSG". De este modo, 

e l % de THE y e l % de TSG están ligados por la  ecuaolón

% de TRE = 100 -  % TSG 

% de TSG .  100 -  % TRE

Si conocemos e l valor del % de TRE, podemos calcu­

la r  e l % de TSG o viceversa^ De este modo, una. torta f i l t r a  

da de. s ílice  que tenga 85 % de TRE . tendrá 100—85 ,ó bien 15 % 

de TSG. Esto significa que 15 kilogramos de-sílice pueden

recuperarse a partir de dicha torta filtrada  por evaporación
?

o secado de 85 kilogramos de agua a partir de cien kilogra­

mos de torta filtrada . El peso total de la  torta filtrada  

se compone de aguá y de sílioe en estado sólido. En e l ejem 

pío en e l que e l % de TRE es de 85, ta l como se puede compra 

bar a continuación, np se pueden recuperar mas que 15 kilo­

gramos de s ílice  en estado sólido:

100 kilogramos de torta filtrada  * 85 kg de agua,

4- 15 kg de s ílice  a l estado 
seco,

-  85 % de TRE 4- 15 % de TSG.

Asi, hay 85 Kg de agua aüadidoa a 15 kg de conten! 

do en sílice  ai estado sólido o bien 85/15 ( 100) *  567 kg de 

agua por cada 100 kg de sílioe  a l estado sólido.

El agua asociada a l contenido en sílice  de la  tor­

ta filtrada  es agua de estructura. Éste agua ocupa e l espa­
cio disponible entre los agregados de s ílice  e igualmente e l
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se u tiliza  en la  presente invención, e l tármino "estructura" 

corresponde a la  aptitud de una sílice  a retener e l agua en 

3u torta en estado mojado. Cuándo las sílices,ta les como los 

productos conocidos del tipo mencionado anteriormente retie­

nen un elevado porcentaje de agua, es decir mas o menos de 

70 a 85 %, se conocen bajo ia  denominación de sílices de ele- 

vada estructura. Las materias que contienen menos del 70 % 

o aproximadamente de 50 a 70 %, se consideran como sílices  

da baja estructura. Este contenido global én agua de estruq 

tura es una propiedad muy importante de' la  sílióe jr se SncUan

tra directamente ligada a las propiedades funcionales y a la  

utilización fina l de la  s ílice . La cantidad de agua de es­

tructura global asociada a 100 kg de contenido en sílioe eñ 

estado sólido de la  torta filtrada  oorreáponde a la  denomi­

nación dé "índioe de estructura" y a la  abreviatura XjS.

Matemáticamente, e l índioé de estructura (l'.S .) de 

la  s ílice  puede calcularse, s i se oonocen bien los valores 

del % del grado de retención de agua de la  torta (TRE) o biét 

del % dél contenido en sólidoa de la  torta (TSG) de la  oitade 

sílice

I.S .
(% de TRE)

x 100
% de TRE

x 100
(100-% de TRE) * % de TSG

El índice de estructura de las sílices con grado . 

de retención de agua en astado húmedo del orden de 80 -  85 % 

está enumerado en la  Tabla I .
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T A B L A  1
Indio# de estructura de laa sillona que tengan % de 85 -  80

% de TRE -(00 -  % de TSG I.S,

85 15 567

84 18 525

83 17 488

82 18 455

81 19 426

80 20 400

Las s ílices precipitadas del arte anterior ta l co­

no T desorítas en las patentes mencionadas anteriorment e 

(ver patentes amerioanas 2 940 830, 3 235 331, 3 445 189,

3 730 749) son sílices de alta estructura que tiene valores 

de índice de estruótura elevados. Tal como ya se ha mencio­

nado, estas sílices pueden utilizarse como oargas de refuer­

zo en los elastómeros y en e l caucho.

En resúmen la  presente invención se refiere a la  

preparación de nuevas sílices sintótioas precipitadas y a un 

procedimiento nuevo y único que permite preparar s ílices pre­

cipitadas que tiene ciertas propiedades específicas.

La s ílice  que constituye e l objeto de la  presente 

invenoión en una sílice  de baja estructura es decir de valo­

res de índice de estructura ( I .S . )  bajos. Mientras que las 

sílices del arte anterior pueden utilizarse como agentes da 

refuerzo, las sílices que constituyen e l objeto de la  presen­

te invenoión son inadecuadas como cargas de refuerzo. Las 

sílices de baja estruótura que constituyen e l objeto de la  

presente invención son únicas y forman parte de una nueva ca­

tegoría de compuestos a baBe de s ílice . De este modo lás
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nuevas s ílices de la  invención son agentes de ¡pulido y de lim 

pieza que pueden utilizarse en las pastas dentífricas.. Las 

sílices conooitias que pueden utilizarse en las cargas de re­

fuerzo no tienen ninguna utilidad como agente^ dé 1 Limpieza y 

le pulido en las pastas dentífricas. Con relación a esto, en 

la  patente acterioana 3 538 230 se ha indicado que las sílices  

amorfas oonocidas tales como las sílices precipitadas, las 

éílices pirogenadas y los aerogeles no oonvienen para su uso 

en los dentífricos en razón de su pequéSa. dimensión de partí­

cula in ic ia l y en razón de la  facilidad co¿ 1& cual se diso­

cian en partículas de pequeñas dimensiones, lo  qué OOndüoe a 

malas propiedades de limpieza. Las sílioes de refuerzo tie ­

nen una alta estruotura y poseen büehas propiedades de espe#- 

samiento pero presentan propiedades de abrasión, de limpieza 

y de pulido inaceptables. Por otra parte las sílioes que 

constituyen e l objeto de la  invención son muy eficaces y con 

vienen para las pastas dentífricas como abrasivos y presentan 

propiedades de limpieza y de pulido superiores a las de los 

abrasivos para dentífricos convencionales a base de carbonate 

de oaloio y de alúmina.

De manera general, e l nuevo procedimiento de la  in­

vención se basa en e l descubrimiento según e l cual se ha ob­

servado que s i lá  adición del ácido á la  solución de silicato  

se controla minuciosamente, los pigmentos que resultan po­

seen e l conjunto único de las propiedades menoionadas ante­

riormente.

De manera mas particular e l procedimiento según la  

invención engloba e l medio que consiste en determinar con 

precisión la  alcalinidad del medio reaccional en e l tranácur 

so de la  aoidifioaoión de la  solución de silicato y eñ manto-



ner a un nivel superior a l de la  oóluoión de silicato in io ia l 

y que oonduce a la  formación de la  nueva categoría de sílices  

B-.encionadas anteriormente. Tal como se u tiliza  en la  presen­

te invenoión, e l tármino alcalinidad corresponde a la  canti- 

'lad, en gramos o moles de Na^O (s i se u tiliza  silio&to sódi- 

(<o) ligada o asociada al anión silicato . Debe comprenderse 

formalmente que esto hay que distinguirlo del pH de la  masa 

reaccional. Por ejemplo, en varias pátehtes anteriormente 

citadas, se mantiene e l pH de la  masa ^eacoional a un valor 

constante. En la  presente invención, e l pH disminuye. En la  

realización práctica del procedimiento de la  invención, y es- 

30 de forma totalmente general, se carga en e l reactor, una 

parte de la  cantidad total de silicato  teóricamente requeri­

da para reacoionar oon e l ácido. Á continuación se a2ada s i­

multáneamente e l agente de acidificación o bien e l ácido y la  

fracoión restante de soluoión de metal alcalino, a la  solu­

ción de silicato cargada inicialmente en e í reáotor. De este 

modo queda por discutir mas ampliamente a continuación, que

las velocidades o los grados de adioión de las soluciones de
! . . 

silicato y de ácido están controladas o determinadas de

ra ta l que en cualquier momento (en e l transcurso de la  adi­

ción simultanea de las citadas soluciones de ácido y de s i l i  

cato) e l conjunto de la  alcalinidad sea superior a l de la  a l 

oalinidad de la  Solución de silicato  cargada inioialmenté en 

e l reaotor, ea decir en e l medio réaooional a l tiempo cero. 

Despuás de que.se haya agregado la  solución total de s ilic a ­

to, se prosigue la  adición de ácido para llevar a buen fin  

la  precipitación dS los pigmentos a base de s ílice  segdn la  

presente invenoión.

Segdn otro modo de realización, e l agente de aoidi-
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ficación ta l como e l ácido sulfúrico', se mezcla previamente 

con un producto de adición ta l cmo e l aluminio (que se aña­

de preferentemente en forma de una sa l da este, soluble en 

agua, oorno por ejemplo e l sulfato de aluminio). Se ha enoon 

trado que la  adición del producto de adición, asociada a la  

tócnica de precipitación de la  presente invenolón, permite 

controlar e l indios de refracción del pigmento que resulta.

Tal como se puede deducir de lo que precede, los 

pigmentos precipitados preparados se¿dn.la invención dan pro 

duotos a base de sílice  que preséntán un balance dnioo de 

propiedades fís icas y químicas en comparación oon sílioes  

precipitadas de tipo elisioo.

En consecuencia, la  présente invención tiene por 

objeto principal proponer un nuevo procedimiento que pennite 

preparar s ílices precipitadas que presentan nuevas propieda­

des fís icas y químioas.

Un objeto más particul ar es e l de dar un procedi­

miento que permita preparar pigmentos de sílice  precipitada 

sintátioos amorfos que son particularmente útiles oomo agen 

tes de pulido y de abrasión en las composiciones de pasta 

dentífrioa.

Otro objeto aun consiste en proporcionar un proce­

dimiento mejorado y muy efioaz que permite preparar un pig­

mento de s ílice  precipitada que presenta una baja estructura 

un grado de retención pequeño o un contenido en sílice  de la  

torta más elevado, valores de abrasión elevados y un bajo ín 

dice de absorción de aceite.

Además otro objeto consiste en proporcionar nuevos 

pigmentos sintátioos amorfos a base de sílioe  precipitada 

que convienen como agentes de limpieza y de abrasión en i " "
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composiciones de pasta dentífrica transparente.

Otro objeto es de dar un procedimiento que penante 

preparar pigmentos de sílioe  preoipitada, de baja estructura? 

de bajo grado do retención de agua de la  torta, de superficie 

específica controlada, de índice ce toma de aoeite bajo, de 

índice de abrasión elevado y de alta densidad en estado com­

pacto.
Pero la  presente invención Será más fácilmente com­

prendida por medio de los ejemplos sigúieiites y de lós dibujo: 

adjuntos dados a titulo indicativo y de ningún modo limitativa

La figura 1 es un gráfico que ilustra  una distribu­

ción del tamaño (estructura) de los vacíos típicos de las nue- 

vaa s ílices con bajo estructura según la  invención; en esta 

figura se ha llevado en abscisas e l diámetro de los poros ex­

presado en mieras* y en ordenadas la  cantidad de merourlo en 

cm̂  por gramo, e l volúmen ihdioado es e l volúmen total.

La figura 2 es un gráfico que presenta e l peroenta- 

je de la  alcalinidad acumulada en función del tiempo exprssa- 

do en minutos en la  realización del procedimiento de la  pre­

sente invención.

Tal como se ha mencionado sucintamente anteriormen­

te la  presente invención está basada en la  preparación de una 

nueva categoría de sílices conocidas cómo sílioes con baja ejs 

tructura que son netamente diferentes de las s ílices del arte 

anterior. Las sílices del arte anterior presentan oaractería 

ticas que las hacen utilizables como cargas de refuerzo. Las 

sílioes de la  presenté invención.no oonvlenen oomo cargas de 

refuerzo en razón de sus valores de índioe da estructura ba­

jos. La presente invención da un nuevo procedimiento que per­

mite preparar sílices de baja estruotura. En los prdcedimien4
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tos del .arte anterior que permítelo. preparar s ílices ; se ha 

indicado que dorante e l proceso do precipitación, e l medio 

reacoional pasa por una viscosidad máxima. Pareoe que este 

aumento de la  visóos idad es indispensable para preparar s í l i  

Oes de refuerzo que tengan,valores de índice de estructura 

elevados. Segdn la  presente invención, lás sílices de baja 

astruoturá se preparan por acidificación de los silioatos de 

metal alcalino efectuada en condiciones controladas ood cui­

dado. No hay crecimiento significativo de la  viscosidad a 

todo lo  largo del procedimiento de preparación de las citadas

nuevas sílices de baja estructuré. La alcalinidad de la  mase 

reacoional se regula a lo  largo de todo e l prooeso de prepa­

ración de la  sílioe  de baja estruotura, de forma que la  alcal 

nidad fin a l sea superior a l valor in ic ia l dél comienzo de la  

reacoióu, principalmente, del ordén de 20 a 500 % o más.

El procedimiento de la  invención puede resumirse

como sigue: - -
a) Adición simultánea de una solución de silicato de metal 

alcalino y de una solución acuosa de un ácido mineral a un 

medio reacoional bajo agitación que contenga un nivel desea­

do de silicato dé metal alcalino para dar la  alcalinidad re­

querida.

b) Las velocidades de adioión de silicato de metal alcalino 

y de áoido mineral se determinan en proporoión de manera de 

dar un aumento gradualmente oontrolado de la  alcalinidad efec

tiva durante e l proceso.

c) La alimentación simultánea del silíoato hasta que la  a l­

calinidad fin a l sea sustancialmente superior a la  alcalin i­

dad in ic ia l que existe en e l medio reacoional en e l tiempo

cero y



5

10

15

20

25

30

-  1 7 -

d) Mantenimiento de la  temperatura de reacción entre 50 C y 

90°C de un extremo al otro de todo el proceso y, se prosigue 

la  acidificación tras la  detención de la  adición de silicato  

para mantener un pH del caldo de la  reacción al menos de 60 .

e) La cantidad de silicato y de íícido utilizadas es, prefe­

rentemente ta l, que e l oaldo qué resulta, tras haber heoho 

todas las adiciones, contenga oasi 3 a menos de 12 % en peso 

le SiOg y preferentemente de 4 % aproximadamente a 8 % en pe 

-)0 aproximadamente de SiOg.

*) E l caldo procedente de la  reacción se f i l t r a ,  se lava has 

ta eliminación de todo eub-producto procedente dé la  reaoción 

se seca y se muele a l grado de finura deseado.

El silicato de metal alcalino utilizado, normalmen­

te debe ser de composición MgÓfSiOg).^, fórmula en la  que M es 

un metal alcalino y g  es un número de 2 o más, habitualmente 

comprendido entre 2 y 4 , comprendiendo los números fracciona 

ríos. Se puede u tilizar silicatos de sodio o de potasio y 

otros silicatos de metalea alcalinoso, pero e l silioato sódi 

co es preferible porque es mas eoonómico. En la  realización  

práotica de la  invención se pueden u tiliza r numerosos áoidos 

minerales y otros agentes de acidificación débiles como e l 

COg y los áoidos orgánicos. Ejemplos de ácidos minerales 

que se han encontrado particularmente apropiados comprenden 

los áoidos fosfórico, nítrico, olorhídrioo y sulfúrico. En­

tre estoe se prefiere e l ácido clorhidrioo y e l ácido sulfú­

rico y particularmente se prefiere e l ácido sulfúrico porque 

es e l ácido mineral más económioo de u tiliza r. Cuando e l áol 

do mineral es un ácido dibásico, és decir e l ácido sulfúrico, 

la  concentración da la  soluoión de áoido debe ser del orden ¿e 

8 a 22 % y preferentemente de 10 a 15 % en pesó apróximadamer¡
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te.

Otros ácidos tales como los ácidos mono o tribási­

cos deben tener su. oonoentraoión ajustada de manera que sean
- . i . ;

equivalentes en normalidad (N) al ácido dibásloo. Se piensa 

que la  baja concentración de áoido mineral ayuda a reducir a l 

mínimo las reacciones localizadas mejor que las concentracio­

nes elevadas de la  solución de ailíoa^o de metal alcalino y 

se prefiere para preparar sílices de baja estruotura. Por 

obra parte, con e l fin  de reducir a l mínimo les efectos de 

fuertes concentraciones de ácido localizados, es preferible 

que la  solución da silicato de metal alcalino y la  solución 

de ácido mineral sean introducidas en puntos diametralmente 

opuestos de-la papilla acuosa con e l fin  de ser rápidamente 

diluidos con la  mezcla reaociónal anteé de 4ue tengan lugar 

las reacciones localizadas entre la  concentración elevada de 

ácido y del s ilicato . Dioho de otro modo, preferentemente se 

añade las soluciones de silicato y de ácido en los diferentes 

puntos de la  papilla de la  reaooión oon e l fin  de evitar la  

reacción entre lás altas concentraciones localizadas del s i l i  

cato y del áddo.

La solución de silicato de metal aloalino y la  solu 

oión acuosa de un áoido mineral se añaden simultáneamente a 

velocidades controladas durante un lápso de tiempo.prolonga­

do, a l medio reaccionál que oontiene una oantidad deseada de 

silicato  da metal alcalino para dar la  alcalinidad requerida 

a l comienzo.de la  reacción. El grado de aumento de alcalin i­

dad, es decir e l contenido en NagO, del medio reaoclonal, es­

tá controlado por unidad de tiempo dé modo que cuando la  adi­

ción de silicato  es detenida, la  alcalinidad global en este 

momento sea notablemente superior a la  alcalinidad existente
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en e l medio reaccional en e l tiempo oero* Se efectúa la  adi 

oián de silicato  a l mismo tiempo que ¡la del agente de acidi­

ficación durante una duración de tiempo aproximada de 55 a 

!)0 % (tg ) del tiempo de reacción global (tp ), siendo este 

último de 20 minutos a 4 horas aproximadamente.

Pasando ahora a otros detalles espeoifiooa en lá  

realización práotica de la  invenoión, una fraoolón predeter­

minada de la.oantiíad global de silicato de metal alcalino a 

utilizar en la  reacción (es decir teóricamente la  requerida 

para reacoionar con e l ácido, se carga ón primer lugar en e l 

reactor en forma de soluoión de este y se oalienta la  solu— 

oión a una temperatura del orden de 50 C a 90 C aproximadamen 

te, preferentemente del orden de 70 a 90°C aproximadamente 

bajo agitación continua. La alcalinidad in ic ia l de la  solu­

ción de silicato, es decir las moles de MgO (M * metal alca­

lino) ligadas al anión silicato debe ser dé a l menos 8 ,0  mo­

les por oiento con relaoión a l peso total de silicato de me- 

sal alcalino teóricamente requerido para reaccionar con e l 

ácido. Por ejemplo s i se requieren 100 moles de silicato  de 

metal aloalino para reaccionar con e l áoido, se deben enton­

ces cargar en e l recipiente de reacción, 8 moles del s ilio a -  

to.
La concentración de la  soluoión. de silicato  de me­

ta l aloalino puede ser del orden de 8 a 15 % en pesó de s i l i ­

cato aproximadamente. El porcentaje molar predeterminado del 

total acumulado predeterminado del silicato  de metal a loa li­

no, es decir e l que hay que cargar inicialmente en e l reactor 

puede oomprender una oantidad de a l menos 8 moles por oiento 

(ta l como se ha mencionado anteriormente) hasta una cantidad 

que no exoeda de 50 por ciento.

-1 9
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- El agente de acidificación o bien e l ácido., por.ejem 

pío e l áoido sulfárioo y la  fracción reatante de la  solubiób 

de silicato  de metal alcalino, se cargan a continuación simul­

táneamente en e l recipiente de réócoiáh según un procedimien­

to y con un grado ta l que la  alcalinidad dé la  masa reaocio­

nal aumente. Con relaoión a esto las soluciones de silicato  

y de ácido se añaden a una velocidad ta l que se obtenga un 

aumento controlado de lá  alcalinidad de manera ta l que la  a l­

calinidad máxima engendrada desde e l fin a l de la  adición de 

la  oantidad global del silióato de metal alcalino haeta el 

comento de la  máxima alcalinidad, lo qüe corresponde á t^, 

sea del 20 % a l 500 % superior a la  alcalinidad in ic ia l del 

porcentaje molar predeterminado del total general de la  cántí 

dad predeterminada del silicato de metal alcalino a cargar en 

e l recipiente de reacción a l comienzo de la  reacción. Los 

productos que presentan propiedades especificas particulares 

se obtienen cuando se aumenta la  alcalinidad de manera ta l qué 

la  alcalinidad máxima sea de 256 a 500 % superior a la  alca­

linidad in io ia l.

Tras haber añadido a l reactor la  oantidad total de 

silicato  de metal alcalino, es decir la  oantidad teóricamen­

te requerida para reaccionar , con el ácido, se prosigue la  adi 

ción de ácido para terminar .la precipitación y para reduoir 

e l pH de la  masa peáóoional aouosa a menos de 6,0. Si es pre 

ciso se puede u tiliza r un exceso de ácido. Sin embargo en la  

realización práctica de la  invención, se ha encontrado que es¡ 

tó no era necesario. Tras la  adición de los reactivos, la  ma 

sa reaocional debe contener aproximadamente da 3 a 12 % en pg 

so de SiOg. De un extremo al otro de la  reacción y de la  pre 

oipitaoión dé SiOg se mantiene la  masa reaocional a úna tempe
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ratura.que se sitúa aproximadamente entre 50°C y 90°C ¿refe­

rentemente entre 70°C y 90°C. Al fin a l de la  reaoción, ee f i l  

tra la  maaa reaccional y aé recupera lá  torta da filtraoión  

en estado mojado que comprende la  óilice obtenida. En efec­

to se lava la  materia filtrada  (para eliminar las sales proce, 

dentes de la  reaoción tales como sulfato sódico), se prooede 

a un secado y a un molido o triturado.

Un resultado notable de la  presente invención reeul 

ta del hecho que se hace variar la  cantidad de solución de s i 

lioafo introducida inicialmente en e l recipiente de reacción, 

se puede obtener una nueva categoría de silicato  de baja es­

tructura que presenta una amplia gama de propiedades predeter 

minadas. Por ejemplo, ouando e l porcentaje molar dé la  frac­

ción del total general predeterminado de silicato  de menal al 

calino que se introduce inicialmente en é l citado recipiente 

de reaoción es aproximadamente de 8 % a 14 % inclusivec e l 

producto que resulta con Un grado de retención de agua de la  

torta de monos de 66 %, un indios de estructura de menos de 

200, y un indios de toma de aceite de menos de 125 cm /̂100 g, 

un volúmen de vacío que va de 1 á 2,55 cm̂  Hg/gramo de vacio 

inclusive, y una superficie especifica BEI que va de 65 a 375 

metros ouadrados por gramo. Cuando ei porcentaje molar in i­

c ia l es de 14 a 35 %,el producto presenta un grado de reten­

ción de agua de la  torta que va de 66 % a 76 % inclusive, un 

indice de estructura qúe va de 200 a 3541 un indice de toma 

de aceite que va de 125 a 175 om /̂lOO gramos, un volúmen de 

vacio que va de 2,55 a 4,0 om Hg/gramo de áiOg y una superfi­

cie especifica BET que va de 80 a 200 metros cuadrados por 

gramo.
Según lo que precede, se puede ver que e l prooedi—



miento da la  presente invención da úna nueva categoría de pr̂ ¿ 

ductoa que presentan un ejemplo úuioo partioular de propieda­

des fís icas y químicas. Estas ocDtprénden por ejemplo un 

ee de toma de aceite oomprendido entre 75 y 180 cm̂ /100 gra­

mos, un indios .le estructura de menos da 354 y que, se sitúa en 

el intervalo que va de 125 a 354, una superficie especifica 

2.ET de 65 a 375 metros cuadrados por gramo, un grado de reten 

ciún de agua de la  torta del orden de magnitud que va de 55 

i. 76 % y volúmenes de vacio que van de 1 a 4,1. Tal como se 

ha discutido anteriormente, en un modo de realización el indi 

ce de refracción del producto precipitado puede regularse por 

la  adición de un elemento de adición (ta l oamo e l aluminio, 

el magnesio y produotos similares) para dar un agente de pulí 

do o un abrasivo para una oomposición de pasta dentífrica 

translúcida o transparente. De este modo eñ este modo de rea 

limación, se mezcla previamente el.ácido con una solúción del. 

producto de adición, es decir e l aluminio (preferentemente en 

forma de sal soluble en agua, ta l como el sulfato de aluminio, 

etc), a continuación se u tiliza  la  mezcla de ácido y eal metá 

lic a  para acidificar la  solución acuosa de silioato de metal 

alcalino. Se ha encontrado que la  adición del producto de 

adición puede aumentar la  superficie especifioa del producto, 

pero no altera las otras propiedades de este.

Én la  puesta en práctioa de la  invención, se obtie­

nen igualmente ventajas muy importantes al nivel del procedi­

miento. Si bien sé han desorito formas de realización á t i ­

tulo interpretativo, no se ha pretendido limitar la  invención 

a las mismas. Por ejemplo, se.puede fácilmente preparar un 

producto destinado a un uso especial. . Igualmente, y esto de­

be ser fácilmente apreciado por e l técnico en e l arte, no hay
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requisitos de instalación especiales en e l procedimiento des, 

crito en la  presente invención, don relación a esto, e l reag 

ror debe estar equipado con dispositivos calentadores, por 

ejemplo una oamisa de vapor con e l fin  de mantener la  tempera 

&ura de reacción deseada, y debe haber dispositivos de. agita­

ción apropiados para engendrar un fuerte.reflu jo sobre la  ma­

ca del liquido y para evitar las zonas de elevada concentra­

ción de los reactivos que penetran en e l aparato. Igualmen­

te se pueden proveer cubas de almacenamiento (para los reac­

tivos) u n í e l  reactor por conductos provistos de disposi­

tivos de regulación del caudal. El reactor puede estar equi­

pado con un conducto de desoarga que conduzca a un f i lt r o  que 

puede ser de oonoepslón clásica. Tal como se ha mencionado 

anteriormente, se lava y se seca la  materia filtrada . í?e 

puede igualmente efectuar* tales operaciones en un aparato clá 

sioo.

Los ejemplos siguientes servirán para ilustrar me­

jor la  presente invención, pero no deben comprenderse como 

que están destinados a lim itarla.

EJIMPLO 1

En un. req.otor ge acero inoxidable de una capacidad 

de 151 litros i con oamisa de calentamiento con vapor de agua, 

se añaden 6 ,8  litro s  de solución de.silicato sódico (3,78 por 

oiento de NagO, 9,52 por ciento de SiOg) de peso especifico 

1,121 que oontiéne 42 gramos de NagO por lit ro .

La alcalinidad in ic ia l del medio reacoional al 

tiempo cero es de 285,6 gramos de NagO. Se oalienta e l me­

dio reaccional a una temperatura de 88°C bajo agitación con­

tinua. En este memento se añade simultáneamente una concen­

tración a l 10 % de ácido sulfdrioo (peso específico 1,066) y

-  23 -
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una solución de silicato sódico, a l medio reacciohal a velo­

cidades de 550 ml/ninuto de ácido y de 1330 ml/ninuto de s i­

licato de sodio a l mismo tiempo que se mantiene la  témperatu 

ra de reacción a 88^0 ¿ 1°C.

Se añaden estas dos soluciones ai medio reacoional 

en un lápso de tiempo prolongado ta l oomo se indica en la  ta 

bla. En un oierto momento cuando la  alcalinidad total (frag  

ción NagO de silicato ) en e l medio reacoional es al menos dos 

veces superior a su valor in ic ia l en el medio reacoional, se 

retiene la  entrada de solución de silicato (ver tabla) pero 

í-e prosigue la  admisión de ácido hasta que e l pH del caldo 

sea inferior a 6,0. Se hace hervir el.caldo prooédente de la  

reacción a una temperatura de 100° C durante una duración de 

veinte minutos y se regula de nuevo e l pH de reacción a*un 

valor inferior a 6,0. El caldo que resulta contiene 6 % de 

SÍO2 , se f i l t r a ,  se lava hasta la  eliminación del subproduc­

to prooedente de la  reacción (sulfato sódico) y se recupera 

la  torta da filtración . Se seca una parte de la  torta de f i l  

tración a una temperatura de 105^0 hasta obtenoión de un peso 

constante.con e l fin  de determinar e l grado de retención de 

agua de la  torta y e l porcentaje de contenido en sólido de la  

torta de filtración  de la  sílioe  de baja estructura. Se se­

ca e l resto de la  sílice  en un horno y se muele la  materia se 

ca a l grado de finura deseado. Se somete la  sílice  al esta­

do seco a diferentes ensayos físico-químicos y se obtienen 

los datos siguientes:

% TRE = 65,1

índice de estructura = 186,5

índice de toma de aceite = 96 cm /̂lOO gramos

volámen de vacío = 1,67 cm̂  Hg/gramo de sílice
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superficie espeoifioa BET *= 230 metros cuadradoá pbr gra 

mo.

Se ha calculado e l índice de estructura utilizando 

la  ecuación siguiente:

% do THE
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I.S . x 100
(.100-% TRE)

La superficie activa del producto fin a l está deter­

minada por e l mátodo de absorción del nitrógeno desorlto por 

BRUNAUER, EMETT y TELLER (BET), en e l periódico "JOURNAL OF 

THE AMERICAN CHEMICAL SOCIETY" voliimen Co, página 30, publi­

cado en 1938.

El índice de tema de aceite del producto fin a l pre­

parado a partir del ejemplo 1 se determina por e l mátodo de . 

desprendimiento por frotamiento. Este está basado sobre un 

principio de mezolado de aceite hasta que se forme una pasta 

rígida del tipo mástic. j

Midiendo la  cantidad de aceite requerida para dar

une, mezola pastosa que se riza  cuando se la  extiende, so pus

de calcular e l valor del índice de tema de aceite requerido

por unidad de peso de sílice  para saturar la  capacidad de

sorpción de la  s ílice . El cálculo del valor de toma dé aoei-

te se efeotda como sigue:

cm̂  de aceite absorbido x 100 cm̂  de acei
toma de aoeite * -------------------------------- —-------------- * te/1 0 0  g de

peso de la  muestra, gramos sílice

El voliimen de vacio de la  s ílice  se ha determinado 

utilizando e l porosímetro AMINCO-WINSLOW. Este aparato es 

mm máquina totalmente hidráulloa utilizada para medir la  es, 

tructura de vaoio de diferentes materias.

Se fuerza al mercurio en los baoíos en función de 

la  presión y se oalcula para oada presión e l voliimen de merou



-  26 -

río  desplazado por gramo de muestra. Los aumentos de volú- 

men (cm^/g) a cada presión se llevan cón relación a los au­

mentos de dimensión de vacio en concordancia con ios aumentos 

de presión.

Los datos siguientes están referidos para la  sílice  

de estructura baja del ejemplo 1 (tabla 2a ).
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T A B L A  2

Tiempos, mlnn 
tos

(cantidad de 
conjunto)

Silicato sódi 
oo añadido en 
litros  
(cantidad de 
conjunto)

HoSOi aña 
dido en 
litros  
(cantidad 
de conjunto)

Moles de 
lia^O
(cantidad 
de conjun 
to) **

% de alcalinidad

(oantidad de con-* 
junto)

0 6,80 0 4,62 100,0

5 13,45 2,75 6,15 133,1

10 20,10 5,50 7,67 166,0

15 26,75 8,25 9 ,2 0 199,1

20 33,40 11,00 10,72 232,0

25 40,05 13,75 12,24 264,9

20 46,70 16,50 13,77 293,0

35 53,35 19,25 15,30 331,2

40 60,00 22,00 16,82 364,1

45 66,65 * 24,75 18,34 397,0

50 27,50 15,34 332,0

55 30,25 12,35 267,3

60 33,00 ' 9,35 202,4

65 35,75 6,35 137,4

70 38,50 3,35 72,5

75 41,25 0,35 7,6

75,5 - 41,53 0,05 1,1

I  Se detiene e l flu jo  de la  solución de silicato. Tal como se puede compro 

bar, la  alcalinidad del conjunto, en este memento, es de 397 % del valor 

in ic ia l en e l medio reacoional.
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Presián por en— 
olma de la  pre­
sión atmosféri­
ca g/cm3

Diámetro de los 
poros

(mioras)

Volumen intfodu 
cido acumulado"*

( ónP/g)

Volumen introdu­
cido

(cm^/g)

100 0 ,0 0 0 ,0 0

70 0 ,0 0 0 ,00

50 0 ,0 0 0 ,0 0

30 0,04 0,04

20 0 ,1 0  ' 0,06

464 10 0 ;2 4 0,14

1 687 5 0 ,3 6 0 ,1 2

3 234 3 0,44 0,08

11 460 1 0,73 0,29

16 234 0,7 0,87 0,14

23 975 0,5 0,95 0,08

40 217 0,3 1,09 0,Í4

123 761 0 ,1 1,37 0,28

246 241 0,05 1,59 0 ,2 2

492110 0,025 i , 67 P,08
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Los datos anteriores hacen resaltar que existení 

vacíos en e l produoto fin a l del ejemplo 1 , de dimensiones 

que se sitúan entre 0,025 mieras y 30 mieras. El volúmen 

global del vacio es de 1,67 cm̂  de mercurio/grarno de mues­

tra.

Para presentar ventajas funcionales en las compo-
i ' ' .

siciones de pasta dentífrioa e l producto final, debe tener un 

volúmen de vacio tan bajo como sea posible. Las cargas de 

sílice  de refuerzo disponibles en e l comeroio preparadas se­

gún los procedimientos del arte anterior mencionadas ante­

riormente tienen un volúmen de vacío global en exceso de 4,5 

om̂  Hg/gramo de s ílice . La distribución de la  dimensión de 

vacio de la  sílice  que constituye e l objeto de la  presente 

invención está representada en la  figura 1 y se encuentra 

netamente definida por faotores inferiores a los de las e í l i  

oes del arte anterior.

EJEMPLO 2

Se repiten los mótodos operatorios del ejemplo 1, 

excepto que se procede a los cámbios siguientes: Se diluye 

una solución de silicato de peso especifico 1, 30, que se ccm 

pone de 8,9 % de NagO y de 28,7 % de SiOg, con una cantidad 

suficiente de agua para preparar una solución diluida de s i­

licato de peso espeoífioo 1,101 (y que se compone de 2 ,98  % 

de NaOg, 9,62 % de SiOg). Eeta solución de silicato se uti 

liz a  como medio reaccional y contiene 32 ,8  gramos de Na20 

por lit ro . El áoido sulfúrico utilizado tiene una concentra 

ción de 11,4  % y un peéo especifico de 1,076  a una temperatu­

ra  de 20**C. En este ejemplo se u tiliza  un agente de ac id ifi 

caoión mezclado añadiendo siete volúmenes al 15,4 % de su lfa ­

to de aluminio de peso específico 1,092 oon cien volúmenes de
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ácido sulfúrico. Este agente de acidificación ae.áRade s i­

multáneamente con e l Bilicato, al medio reacciona! que con­

tiene 7,57 litros de silicato sádico que tiene un peso espe­

cifico de 1,101. La velocidad de adioión de áoido es de 

613 ml/min y la  del silicato de 1,480 ml/min. Se determina 

en proporción la  adición de silioe.fo de ta l manera que al 

: inal de la  adición del silicato , la  alcalinidad sea ál me­

nos 120 % superior a la  alcalinidad in ic ia l en el medio reac 

cional. La temperatura de reacción y los restantes paráme- 

-ros de tratamiento son similares a los del ejemplo 1. La 

velooidad de adición de las dos soluciones a l medio reacoio-

nal y 'e l cambio de alcalinidad en función del tiempo se enu­
meran en la  tabla 3 .

Producto fin a l obtenido a partir de esta expe­

rimentación se somete a ensayos en cuanto a las diferentes 

propiedades físico-químicas que son las siguientes:

% de TRE = 66 ,6  

índice de estructura = 199,4 

índice de tema de aoeite = 118 

voliimen de vacío = 2,55  

superficie específica BET = 175.
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.......... .....
Tiempos, mi­
nutos

Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada)

Silioato só­
dico añadido 
en litros  
Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada)

H2SO4 añadí 
do eñ litros  
Cantidad de 
conjunto (0 
acumulada)

Moles de NagO 
Cantidad de 
conjuntó (0 
acumulada)

% de a lcalin i­
dad
Cantidad de con 
junto (0 acumu­
lada)

0 7,57 0 ,00 4 ,0 0 100,0

5 14,97 3,06 . .4,10 102,5

10 22,37 6,12 4 ,18 104,5

15 29,77 . 9,18 4,27 106,7

20 37,17 12,24 4,33 108,2

25 44,57 15,30 4,45 111,2

30 51,97 18,36 4,54 113,5

35 59,37 21,42 4,63 115,7

40 66 ,.77 , 24,48 4,72 118,0

45 74,17 * 27,54 4,81 120,2

50 30,60 0,99 24,7

51 31,21 0 ,2 3 5,7

*  la  adición de silicato es discontinua.

5

EJEMPLO 3

Se efectúa otra experiencia según un recorrido simi­

la r a l modo operatorio del ejemplo 2 , con la  exoepción de que 

al medio reacoional ae añaden 7,57 litros de silioato sódico 

que tiene un peso especifico de 1,138 y que se compone de 3,69% 

de NagO y de 11,89 % de SiOg. Se calienta e l medio reacoional 

a una temperatura de 80°C bajo agitación continua. La alcalin i 

dad global in ic ia l en e l medio reaocional es de 41,9 gramos de
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N&g0 por litro . Se añaden las soluciones de silioato y de 

ácido a l medio reacoional a las velocidades respectivas de 

1480 ml/4nn y de 613 ml/lnn.

Se detiene la  adición de silicato cuando, en el 

transcurso del procedimiento, la  alcalinidad gé eleva a 308% 

de su valor in ic ia l en e l medio reaocional. Se añade é l agen 

Se de acidificación hasta que la  alcalinidad al fin a l de la  

'larga oaiga por debajo del 4 %, de la  alcalinidad in ic ia l 

existente en e l medio reaccional. El producto final de este 

ejemplo se somete a estimación en cuanto a las diferentes 

propiedades fís ico—químicas y se obtienen las características 

siguientes:

% de TRE i  61,4  

índice de estructura =*159 

índice de toma de aceite =< 90 

voldmen de vacío * 216 

superfioie espeoífica BET = 373 

Las características obtenidas en la  realización ex­

perimental del ejemplo 3 están enumeradas en la  tabla 4 .
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!
Tiempos, miiMg. 
tos
Cantidad da 
conjunto (o 
acumulada)

3ilioato sá­
dico añadido 
en litros  
Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada)

HgSÔ . añadido 
en litros  
Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada)

Molas de NagO

Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada)

% de a lca li­
nidad
Cantidad de 
oónjunto (o 
acumulada)

0 7,57 0 5,15 100,0

5 14,97 3,07 6,34 123,1

10 22,37 6,14 7,53 146,2

15 29,77 9,21 8,73 169,5

20 37,17 12,28 9,93 192,8

25 44,57 15,35 11,12 215,9

30 51,97 18,42 12,31 239,0

35 59,37 21,49 13,51 262,3

40 66,77 24,56 14,70 285,4

45 74,17 27,63 15,90 308,7

50 30,70 12,06 234,2

55 33,77 8 , 2 3 . 15.9,8

60 36,84 4,39 85,2

65 39,91 0,55 10,7

65,5 40,22 0 ,1 6 3,1
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EJEMPLO 4

Se realiza este ejemplo de forma similar a la  del 

ejemplo 3, con la  exoepoión de quo en eate ensayo se ¿Hade 

al reaotor ooR cbmisa de vapor dé agua, oomo medio reaooio- 

nal, 7,57 litro s  de silioato sódico que tenga un peso espe­

cifico de 1,120 y que se oompone de 4 ,52  % de Na20 y de 8,74  

de SiOg. La concentración de N&2Ó en gramos por litro  en 

el medio reaccional es de 50,6. La soluoión se somete a una 

agitación continua a la  temperatura de reacción de 80°C. Se 

añaden simultáneamente las soluoiones de silicato y de ácido, 

ál medio reaccional. Se mezcla previamente e l áoido sulfúri­

co oon una solución a l 15,4 % de sulfato de aluminio en una 

relación de 100/7 en volúmen antes de añadirle simultáneamen­

te con e l silicato  al reactor.

Se interrumpe la  adicióñ de silicato ouando la  a l­

calinidad fin a l justamente antes de la  interrupción de la  

adición de silicato  es al menos de 400 % de la  alcalinidad 

in ic ia l existente en e l medio reaccional. El producto f i ­

nal procedente de esta experiencia se somete a estimaoión a 

las propiedades físico-químioas cuyas características están 

enumeradas a oontinuaoión:

% de TRE = 56,2 

índice de estructura = 128,3 

índice de toma de aceite = 80 

volumen de vacío = 1,63 

superficie específica BET = 303 

El grado a l cual la  alcalinidad oambia cada cin­

co minutos en e l transcurso del proceso completo está enume­

rado en la  tabla 5.
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Tiempos, minu­
tos
Cantidad de 
conjunto (6 
acumulada)

Silioato sá­
dico añadido 
en litros  
Cantidad de 
conjunto (o 
acumulada),

H2SO4 añadi­
do en litros  
Cantidad de 
conjunto (0 
acumulada)

Moles de NagO

Cantidad de 
oonjunto (0 
acumulada)

% de alca­
linidad 
Cantidad 
de conjun­
to (oaou  
mulada)

0 7,57 0 6,21 100 ,¡0

5 14,97 3,07 8,44 135,9

10 22,37 6,14 10,66 171,7

15 29,77 9,21 12,90 207,7

20 37,17 12,28 15,13 243,6

25 44,17 15,35 17,03 274,2

30 51,97 18,42 19,59 315,4

35 59,37 21,49 21,82 351,4

40 66,77 24,56 24'°5

^
 '

cor*",

45 74,17 27,63 26,23 423,2

50 30,70 22,44 361,3

55 33,77 18,61 299,7

60 36,84 14,77 237,8

65 39,91 10,93 176,0

70 42,98 7,09 114,2

75 4 6 ,0 5 3,26 52,5

78 47,89 0,54 8,7
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' Según lo que precede se puede cimprobar que el pro­

ducto presenta un carácter nuevo y único que constituye e l 

objeto de lá  presente invenoión, puéde prepararse regulando 

lá  relación aloalihidad final/alcalinidad in ic ia l en e l medio 

reaccional. La forma en que esta alcalinidad cambia en fun­

ción del tiempo de reacción se muestra por la  figura 2 en lá  

que se ha llevado los datos recogidos en los ejemplos 1 a 4-.

A partir de la  figura 2 se puede fácilmente compro 

bar que se obtiene un producto de índice de estructura mas 

elevado cuando la.relación alcalinidad final/alcalinidad ini­

c ia l en e l medio reaocional es relativamente menor. En otros 

tÓrminos, un producto de indioe de estructura menor puede ser 

preparado pon mayor facilidad según la  presente invención 

cuando la  relación alcalinidad final/alcalinidad in ic ia l en 

el medio reaooiohal se mantiene a un grado relativamente ele­

vado.
Por ejemplo, en e l ejemplo número 4, la  aloalinidad 

fin a l máxima es de 423*2  por ciento contra 100 % dé lá  alca­

linidad in ic ia l en e l medio reaccional. Esta relación tal 

como sé obtiene en e l ejemplo 4 se oonsidera como muy eleva­

da y ta l como se ha mencionado precedentemente, un procedi­

miento en e l que la  relación de alcalinidad se mantiene a un 

grado elevado, da un producto fin a l da indioe de estructura 

relativamente menor. Esto está confirmado por e l heohó dé 

que e l indioe de estructura en e l ejemplo 4 es muy bajo y pa­

ra ser exaotos es de 128,3.
En e l ejemplo 2, la  relación aloalinidad final/alca  

linidad in ic ia l en e l medio reaccional en un cierto instante 

cuando se interrumpe la  adioión de silicato, se encuentra que 

es relativamente baja. La aloalinidad máxima aloanza solamen

- 3 6 L
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te 120,3 % de su valor in ic ia l. Esto se debe a que e l produ$, 

no fina l obtenido a partir del ejemplo 2 presenta un índice 

de eatruotura relativamente superior a l del producto fin a l 

del ejemplo 4 . El índice de eatruotura de la  sílice  prepara

da en e l ejemplo 2 es de 199*4.

En toda una serie de otros ensayos se repiten todot

los modos operatorios de los ejemplos 1 a 4* con la  excepcióx 

de que se haoe variar el porcentaje de la  solución global de 

silicato cargada en e l reactor. Se comprueba que se puede 

hacer variar e l índice de eatruotura de las sílices haciendo 

variar e l porcentaje de silicato en é l medio reaccíonal al 

tiempo cero (RXN). El silicato utilizado en estos ensayos 

presenta un peso específico de 1,16  y se compone de 4,$8 % d€ 

Na20 y de 13,02 % de SiOg. La solución de silicato contiene 

57,8 gramos de NagO por lit ro . El ácido sulfúrico utilizado  

tiene una oonoentración de 14 % y un peso específico de 

1,106. Se determinan las proporciones de adioión de s ilic a ­

to y de ácido al medio reaccíonal de ta l manera que e l cambio 

de alcalinidad por unidad de tiempo se encuentra regulada en 

los límites deseados. Los restantes parámetros de tratemien 

to son similares a los descritos en los ejemplos 1 a 4. Los 

resultados de estos ensayos están dados en la  tabla 6 .
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Ejem
pío"*
NS

% de s i­
licato en 
medio RXN

% TRE I.S .
Indice 
de tomp 
de ácei 
te

Volúmen
de

vacío

Superfi­
cie. espe­
cífica  

BÉT

5 10 61,1 157,1 95 1,84 65

6 15 68,2 214,5 144 2,65 191

7 20 70,4 237,8 151 2,87 138

8 30 72,3 261,0 160 3,11 128

9 35 75,2 303,2 175 3,96 141

10 13 65,8 192,4 109 2,01 364

11 9 55,7 125,7 87 1,53 114

12 50 78,0 354,0 180 4,10 200

La medida del tamaño de las partículas del produoto

que constituye e l objeto de la  invención se efectúa aplicando 

el procedimiento de.análisis de t amaño de partículas y u t i li ­

zando e l aparato MSA* Este es un mótodo de sedimentación ba­

sado sobre la  ley de Stockes. La ley de Stockeese refiere  

a la  velocidad de sedimentación con relación a ia  dimensión 

de las partículas según la  ecuaoión siguiente:

18,37 x 1oS Uo h
t = A

(p -p .) 6 d2

fórmula en la  que:

t ** tiempos en segundos para depositar una distancia h en cm 

U<y= viscosidad absoluta (poises) del líquido de sedimentación 

p = densidad particular, g/om^

PQC densidad del liquido de sedimentación, g/cm  ̂

d = tamaño de las partículas, mieras 

= constante de gravitación, 980 cm/seg.g
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Esta ecuación muestra que e l tiempo para depositar 

una distancia dada es inversamente proporcional al cuadrado 

de la  dimensión de las partículas y es funoión de la  viscosi­

dad del liquido y de las densidades de las partículas y del 

líquido. El procedimiento MSA utiliza  a la  vez lá  gravedad 

y la  centrifugación para depositar las partículas. Se u t i l i ­

za la  centrifugación para las partículas finas oon e l fin  de 

tener un tiempo conveniente para la  op,eraoión. Pbr ejemplo, 

se tiene necesidad de 24 horas para una partícula de uná mi­

era de densidad 2 ,7  para depositar 10 cm en agua.

Para las determinaciones de los tamaños de partícu­

las, MSA u tiliza  una combinación de tiempos por medio de una 

de las ouatro centrifugadoras espeoiales oon velocidad cons­

tante (300, 600 -  1200, 1800 y 3600 r.p .m .). Se utilizan tu­

bos centrífugos especiales equipados con pequeños tubos capi­

lares en la  parté inferior. La altura del sedimento en e l tu 

bo capilar ee mide utilizando un proyector especial. La dis­

tribución de los tamaños de partículas se caloula a partir de 

la  relación de altura de sedimento a momentos que correspon­

den a dimensiones de partículas específicas con relaoiÓn a la  

altura despuós de que todas las partículas se hayan deposita­

do.
Los datos no representan la  dimensión de las partí­

culas últimas de las materias, representan la  distribución de 

los tamaños de los agregados y/o de los aglomerados. En el 

procedimiento MSA se dispersan 0,2 g de materia en 100 mi de 

una mezcla a l 30/70 en volúmenes de abotona y de agua. El 

mezclador utilizado ee un agitador no cizallante, con un con­

tador de revoluciones. A continuación se transfiere una pe­

queña oantidad de ésta dispersión a l tubo de Sedimentación qu
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contiene agua destilada.

Los datos de dispersión gr anuí ornó trica MSÁ para los 

productos últimos preparados en lcá ejemplob 1 a 8 eetan enu­

merados en la  tabla 7.

A partir de la  tabla 7, se puede oomprobar que la  

dimensión de las partículas de las s ílices de baja estructu­

ra que constituyen e l objeto de 1?. invención puede controlar­

se regulando los parámetros del procedimiento ta l como se ha 

descrito y discutido en lo que predede.

Tal ocmo se ha discutido anteriormente, las s ílice : 

de carácter únioo que constituyen e l objeto de la  presente 

invención pueden utilizarse de manera ventajosa ocmo agen­

tes de pulido y abrasivos en las composiciones de pasta den­

t ífr ic a . Esto es verdaderamente notable en la  medida en qué 

las s ílices precipitadas del arte anterior no pueden utilizar  

se de este modo. Cuando se utilizan lós productos de la  in­

vención en composiciones de pasta dentífrioa y ta l como se 

conoóe en e l arte, la  pasta dentífrica pueda contener por 

ejemplo minerales humidifioantes y aglutinantes para dar al 

dentífrico úna textura lis a  y una buena aptitud a l flu jo .

Las materias mencionadas anteriormente, asi como las fórmulat 

especificas de preparación son bien conocidas en e l arte ant: 

rio r y están descritas por ejemplo en las patentes america­

nas 2 994 642 y 3 538 230 y en un gran número de publicacio­

nes. Otra descripción detallada de fórmula de preparación 

de pasta dentífrica está dada en la  patente amerioana 3 726

961.
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Distribución de los tamaLos de particular MSA 

Porcentaje en peso, de dimensión inferior

Dimen­
sión
(mieras) 1 2 3

BASES

4

a - M' 
o

6 7 8

30 98 98 98 99 94 100 99 íoo

20 95 93 90 96 86 99 95 100

15 88 83 80 89 75 96 90 99

10 70 61 60 69 58 91 74 94

5 43 34 30 38 39 67 48 70

3 29 20 24 24 25 54 30 54

1 8 7 8 7 8 13 7 13

0,5 2 0 1 2 i 4 2 4

0,3 0 0 0 0 0 0 0 0

Con relación a esto se ha preparado fórmulas de pre 

paráoión de dentífricos que van de liquidas y polvos a pastas 

o cremas dentífricas muy en moda. -

Las oremas dentífricas son mas d ifíc iles  de combi­

nar con éxito debido a que exigen un equilibrio minucioso de 

agentes de pulido de humidificante, de agua, de aglutinante, 

de estabilizantes, de detersivos, de perfume, de edulcorantes 

y de agentes terapéuticos para obtener una pasta hcmógenea 

suave.

La mayor parte de las fórmulas de preparación de 

las cremas dentífricas actuales utilizan una o varias materia:; 

a base de fosfatos como agentes de pulido. Ejemplos de agenten 

de pulido a base dé fosfatos son e l blfosfato de oalcio, e l b¿
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fosfato .de calcio anhidro, e l trifosiató dé calcio, el b ifo s- 

fato de caloio transformado térmicamente y e l metafosfato só­

dico insoluble. La cantidad de materias a base de fosfato 

añadidas a las fórmulas de preparación de los dentífricos se 

sitúa entre 5 por ciento en peso aproximadamente.

LoB humidificantes mas ampliamente utilizados en la  

pasta dentifrioa son la  glicerina y e l sorbitol. Se u tiliáa  

igualmente e l propilen—glico l en pequeña oantidad en una me­

dida muy limitada. La primera función del humidifloante come 

parte de la  fase líquida oonsiste en retener la  humedad que 

da una bueña textura y mantiene un aspeoto brillante atrayen­

te cuando la  pasta se expone él aire.

El aglutinante qué se emplea tiene por objeto impe­

dir la  separación de las fases líquidas y sólidas. Los agLu 

timantes mas normalmente utilizados son los coloides de a l­

gas y los derivados sintéticos de la  celulosa de Carregeenan 

y la  oarboximetil oelulosa sódioa. Se utilizan otros tales 

como gomas. Se u tiliza  igualmente, combinaciones de estos 

a&Lutinantes.

Dado que las dispersiones de agua naturales y sin­

téticas de los aglutinantes orgánicos se exponen al ataque 

microbiano o a l del moho, se añade a la  pasta una oantidad 

relativamente pequeña de estabilizantes. Ejemplos de estabi­

lizantes utilizados en la  industria son ios ásteres de benzoa 

tos da parahidroxilo.

La función de los detersivos en la  fórmula de pre­

paración de dentífricos consiste en proporcionar una acción 

de limpieza mayor gracias a la  disminución de la  tensión su­

perfic ia l y de la  acción espumante en la  boca. Entre los de­

tersivos utilizados está e l N—lau ril sarcoeinato sódico, el
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sulfato sádico, o l aulfooulaurato, a l alquil sulfoaoetato 

sádioo y e l dioctil sulfosucoinato sádioo.

Dado que é l perfume de la  pasta dentífrica repre­

senta probablemente e l factor único mayor en la  acogida favo­

rable por e l utilizador, se aporta un gran cuidado en la  se- 

lécoián de mezclas equilibradas de diferentes esencias esen­

ciales. Estas son raramente utilizadas solas, o en pocos ca- 

sos. Las combinaciones de los principales perfumes son e l 

piro l, la  menta y e l sasafras y se les u tiliza  oon esencias 

secundarias tales como e l pimiento, la  calio firina y e l anís.

Se u tiliza  muoho la  sacarina y é l oiolamato sádico 

para mejorar e l sabor y aumentar las cualidades de perfume 

de la  pasta dentífrica. Se puede u tiliza r edulcorantes sin­

téticos en ecmbinaoián con e l fin  de obtener e l frescor ápti 

mo y la  ausencia de un gusto residual. Se obtienen sus pro­

piedades deseadas a muy bajas concentraciones y como conse­

cuencia tienen una. influencia despreciable sobre la  consisten 

oia de la  pasta dentífrioa.

Dado que e l agua es un elemento completamente común, 

es importante en la  obtenoián de fármulas de preparaoion de 

pasta dentífrica estables u tilizar agua prácticamente, pura.

Es de uso oorriente deetmineralizar e l agua que se emplea.

Los agentes terapéuticos en las oremas dentífricas 

están destinados a impedir la  alteracián dé los dientes y 

existen generalmente en forma de materia a base de fluoruros 

estannosos y de fluoruro sádico.

Se han encontrado dificultades utilizando las com­

binaciones de las materias mencionadas anteriormente en las 

fármulas de preparacián de los dentífricos aotuales. Se ha 

experimentado e l rechazo de los iones fluoruro por los agen—
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tes de pálido pue contienen fosfató y oalcio. Así, formulan 

do una composición de dentífrico, hay que elegir un agente 

de pulido que de excelentes propiedades da pulido y'que pre­

sente un elevado grado de compatibilidad oon e l sistema fluo 

yuro y que, en particular, no debe rechazar e l ión fluoruro.

Los productos que constituyen e l objeto de la  in­

vención no contienen oalcio y presentan un elévado grado de 

compatibilidad oon las composiciones a base de fluoruro uti­

lizadas en la  pasta dentífrica. El grado de aptitud a la  

abrasión del agente de pulido de la  presente invenoión puede 

controlarse regulando el índioe de estructura de las sílices  

y de las dimensiones de las partículas de los citados abrasi 

vos a base de s ílice .

Asi, segdn la  presente invención, se ha descubier­

to Una nueva categoría de agentes de pulido a base de sílice  

que presentan las propiedades deseadas de pulido y de limpie 

za cuando se formulan en una composición de pasta dentífrica.

En toda una serie de ensayos, las sílices de baja 

estructura de los ejemplos 1 a 4 se han formulado en una pas 

ta dentífrioa que presenta la  composición en peso siguiente:

glicerina 25 %

sorbitol (70 %) 15 %

agua 20 %

agente de pulido 35 %

goma industrial 1 %

detersivo industrial 1 %

esencia de menta 1 %

estabilizante 0,5 %

fluoruro estannoso 0,4 %

sacarina 0,4 %
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otros ingredientes 1/1 %

Se han* estudiado y oomperado las propiedades de ap­

titud a la  abrasión del agente de pulido de la  invención fren 

te a la  propiedad de,aptitud a la  abrasión de los agentes de

pulido disponibles en e l ccmerolo.

Se ha utilizado un abrasivo a base de pirofosfato 

de caloio como muestra de referencia y se le  ha atribuido un 

índice de aptitud a la  abrasión de 500. Con relación a la  

muestra de referencia, por medio da los agentes de pulido de 

la  presente invención, se obtiene e l índice de aptitud a la  

abrasión que está enumerado en la  tabla 8 siguiente

T A B L A  8

Agente de pulido del Ihdioe de aptitud a lá  abra-
ejemoloNS ------- ¡  — —i------r — -

1 300

2 310

 ̂ 280

4 420

Tal como se puede comprobar examinando los datos 

en la  tabla 8 , e l índioe de aptitud a la  abrasión de los agen 

tes de pulido de la  presente invención es inferior al valor 

de índice 500 del fosfato muestra de referencia. Es ventajo­

so tener agentes de pulido de índioe de aptitud a la  abrasión 

inferior ya que no perjudica e l esmalte de los dientes y con 

tribuyen a preservar los dientes de los series humanos cuando

se formulan en pasta dentífrica.

-  N O T A  -

Desorita suficientemente la  naturaleza del invento, 

así o orno la  manera de realizarlo en la  práctica, debe haoér- 

se constar que las disposiciones anteriormente indioadas son

- 4 5 "
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susceptibles de modificaciones de detallé en cuanto no alté­

ren su principio fundamental. También se haoe constar que el 

invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada 

en Norteamérica, con fecha 22 de c-ayo de 1.974, bajo e l núme­

ro 472 . 580, acogiéndose por lo  tanto a los beneficios que con 

ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que 

constituye la  esencia del referido invento y por lo que se 

so lic ita  Patente de Invención por 20 años en España, sobre: 

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UNA SILICE PRECIPITADA, 

AMORFA, FINAMENTE DIVIDIDA, DE BAJA ESTRUCTURA; caracterizán­

dose por lo  siguiente:

1s .— procedimiento para la  obtención dé una sílice  

precipitada, amorfa, finamente dividida, de baja estruotura, 

por acidificación de una solución de un silicato de metal al 

calino por medio de un ácido caracterizado porque:

1) se introduce un porcentaje molar predeterminado de lá  oan- 

tidad global aoumulada predeterminada del oitado eilioato de 

metal alcalino a U tilizar en la  reacción en un reactor apro­

piado, respondiendo e l oitado silicato de metal aloalino a la  

fórmula M20(Si02)x^ fórmula en la  que M es un metal alcalino 

elegido del grupo que se compone de sodio y de potasio y x es 

un número de 2 a 4 inclusive, e l citado porcentaje molar pre­

de teiminado de la  o entidad global aoumulada predeterminada 

del citado silioato de metal alcalino siendo cargado al cita­

do reactor se oompone a l menos de 8 moles por ciento y no ex­

cede de 50 %;
2 ) se efectúa una agitaoión continua de la  citada sbluoión 

acuosa del citado porcentaje molar predeterminado del citado 

silicato  de metal alcalino en e l oitado reactor}

3 ) se añade simultáneamente la  mezola equilibrada de la  c ita -
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da cantidad preexterminada del citado silicato  de metal alca­

lino a u tilizar en la  reacción y una solución acuosa de Un 

ácido mineral elegido del grupo que se compone de los ácidos 

sulfúrico, nítrico, fosfórico, a l citado silióato de metal 

alcalino bajo agitación en e l citado reactor a velocidades y 

concentraciones determinadas en proporción de manera que se 

engendre un aumento controlado de la  alcalinidad efeotiva de 

modo que la  aloalinidad máxima engendrada tras é l fin a l de 

la  adición de la  oantidad global del citado silicato  de metal 

alcalino en e l momento de la  aloalinidad máxima tg sea de 20% 

a 500 % superior a la  de la  alcalinidad in lo ia l de porcenta­

je molar predeterminado total acumulado de la  oantidad prede- 

terminada del citado silicato de metal alcalino a u tilizar en 

la  reacción liberada en e l recipiente de reaoción a l comienzo 

de la  reacoión;

4 ) se'prosigue lá  adición del citado ácido mineral tras de­

tención de la  adición del citado silicato de níetal alcalino, 

hasta llevar e l pH de la  masa reaccional a un valor inferior  

a 6 ,0  y la  masa reaocional, tras todas las adiciones que se 

han efeotuado, a oontener de 3 a 12 % en peso de SiOg al tiem 

po tp de fin  de reaoción, tp tiene un valor comprendido entre 

20 minutos y 4 horas, y e l tiempo tg para aloanzar una aloa­

linidad máxima, tiene un valor comprendido entre 55 % y 90 % 

de t f ;

5) se mantiene la  temperatura de reacción de la  citada masa 

reaccional de silicato de metal alcalino entre 50°C y 90°C de 

un extremo a l otro de la  reacoión;

6 ) se f i l t r a  e l citado oaldo prooedente de la  reaoción;

7) se lava, se seoa y se tritura la  oitada masa filtrada  y 

se recoge un produoto que, haciendo provisión del porcentaje
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molar del total acumulado predeterminado del citado silicato  

da metal alcalino a u tiliza r en la  ditada reacción, es de 8 % 

a 14 % inclusive, cuando e l producto a preparar debe tener Un 

grado de retención dé agua de la  torta inferior al 66 %, un 

índice de estructura inferior a 200, un índice de toma de acej. 

te inferior a 125 cm-3/100 gramos, un volómen de vaoío que va 

de 1 a 2,55 cm̂  Hg/gramo de SiOg inclusive, y una superficie 

especifica BET que va de 65 a 375 metros cuadrados por gramo 

y de 14 a. 50 % cuando e l producto a preparar debe presentar un 

grado de retención de agua de la  torta que va del 66 % al 76% 

inclusive, un índice de estructura que vá de 200 a 354, un ín 

dice de teína de aoeite que va de 125 a 180 cm^/lOO gramos, un 

voldmen de vacio que va de 2,55 a 4,1 cm̂  Hg/gramo de SiOg y 

una superficie específioa de 80 a 3*75 metros cuadrados por 

gramo.

2 *.- Procedimiento segdn la  réivindioaoión 1, cara^ 

terizado porque el total acumulado predeterminado del s ilioa ­

to de metal alcalino inicialmente oargado en eí recipiente de 

reacción comprende ai menos 8 moles por ciento y no exoeda de 

35 por oiento para preparar a este efecto un produoto cuando 

el citado porcentaje molar inioialmente oargado en e l reci­

piente de reacoión es de 8 a 14 %, presenta un grado de reten 

ción de agua de la  torta en estado hdmedo inferior al 66 %, 

un índice de estructura inferior a 200, un índice de toma de 

aoeite inferior a 125 cm^/lOO gramos, un volómen de vacío que 

va de 1 a 2,55 cm̂  Hg/gramo de SiOg inclusive y una superfioit 

específica BET de 65 a 375 metros cuadrados por gramo, y para 

preparar un producto cuando e l citado porcentaje molar in ic ia l 

mente oargado en el reactor es de 14 a 35 %, que presenta un 

grado de retención de agua de la  torta que va de 66 % a 76 %
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inclusive, un índice de estructura que va de 200 a 354* MR 

dice de toma de aceite que va de 125 a 175 om̂ /100 gramos* un 

volúmen de vacío que va de 2,55 a 4*0 cm̂  Hg/gramo de SiOg y 

lina, superficie específioa BET de 60 a 200 metros cuadrados 

por gramo.

3a .-  Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 y 2, oaraoterizado porque e3 oitado silioato de metal 

aloalino es e l silioato de sodio que tiene una relación mole­

cular SiOg/NagO del orden de 2 ,0  a 2 ,8  y e l oitado ácido min^ 

ra l es e l ácido sulfúrico y la  composición de la  soluoión de 

ácido sulfúrico es aproximadamente de 8 a 22 % en pedo.

4a.— Procedimiento según una de las reivindicacio­

nes 1 a 3 * oaraoterizado porque la  adición simultánea de la  

oitada mezcla equilibrada del oitado silioato de metal aloa— 

lino y la  oitada solución de áoido se efectúa según un prooe- 

so y a velocidades tales que lá  alcalinidad máxima de la  rea& 

oión sea de 200 a 500 % superior a la  alcalinidad in ic ia l.

$ * ,- Procedimiento según una de las reivindloacio-r 

nes 1 a 4 * oaraoterizado porque e l producto de adiolón se e li  

ge del grupo que se compone de las sales de aluminio solubles 

en agua y de los metales alcalino-tárreos, se oombina con la  

solución de ácido mineral para ajustar e l índice de refrac­

ción del bióxido de s ilio io  precipitado y para constituir un 

producto que presenta un carácter de aplioaoión particular 

para su aplioaoión oomo abrasivo y gelifloante en las compo­

siciones de pasta dentífrica transparente.
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