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. la preseﬁte invencidén se refiere a un proce-
80 para preparar nuevas sflices sintéticas precipita=-
das y a un procedimiento que permite preparar sflices
sintéticas precipitadag que presenten un nuevo y dni-

5 co conjunto de propiedades ffsiocas y quimicas. Ms
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" particularmente le invencidn se rofieié 8; lg prieparadidn de-

.@lcalino con un agente de acidificaéibn. - Los.nuevos produc-

"lices de baja estructura que presentan olertas propiedades

' mileres conocidos anteriormente.

- en el comercio ¥y en general se caracterizan por lag prépieda—

~dlce de abrasién Valley bajo, una superficie especi{fica ele~

-2
eflices amorfas précipitedes de baja estructura preparadas

raciendo reaccionar soluclones acuosas de silicato de metal
§0s preparados segin el procedimishto de 12 invencién son sl

wspecificas y esto en lo que. se refiers al fndice do estruo-
sura, al Indice de tome de aceite, al fndice de volumen de
vacio j las restantes propiedades f{sices. _
Lés-nugvas eflices de baja estructura pueden epli-
cérgé_camo'agentes’da pulido y abrasivos en las composicio—
nes de pasta dent{frica que presentan caracteristicas do lim |
pleza y- ‘de pulido oorrespondientes que son superiores 2 las
de los abrasivos a ‘base de fosfato ds calidad de dentfffico
clésico y de otrog goles de. sflice, altmines y productos si-

Se séﬁe~que el &cido silfoico finemente dividide
0 lo= pigmentos de s{lice pueden prepararse por acidifioacién
de una solucidn acuossa de silicato por medio de un 4eido, tal
como el doido sulfﬁrioo. Tales productos estan disponibles

des, siguientes: una alta estfucturé; un. grado de retencidn
de agua elevado, un {ndice de toma de aceite elevado, un {n-

vada y une baja dapsidad,én estado apelmazado. En razén de
las.propiedades teles como las de indice de toma de aceite
elevado, se ha utilizado pigmentos'ampliaﬁénte Yy con éxito
como pigmentos de refuerzo en el zaucho. Sin embargo el gra.

do de retenclén de aguae elevado presehta el inconveniente de -

aumentar lag velocidades de secado y de filtfaci6n. Por otra
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uateria a base do silice que se caracteriza porque tiens una

. 58 de rafuerzo en las oomposioiones de caucho.

-3-
perto, las propiedades mencionadas anteriormente ds lad oita-
Gaa silicen ooﬂooidﬁu ¥y disponiblos en el comercio las ‘hagen
fnutilizables para varios usos. DIor e;emplo aun siendo apro-
}iadas camo cargas de refuerzo para el caucho, las sflices del -
arte'anterior no pusden utilizarse como agentes de limpileza y
de pulido en las pastaa'dentifricas. Ver la pamanteualemana
974 958, la patente francesa 1 130. 627, la patente inglesa
995 351, la pstente suiza 280 674 ¥y la patento amerioana

3.250. 680, |
Tal como se ha mencionado bravemente anteriormente,

txigte un cierto ndmero de tdéonicas conocidas .para preparar
los pigmentos a base de sflice que comprenden lsg acidif*oam
oién de una solucién acuosa de silicato. Agl en la patente
americana 2 940 830 que se ha publicado el 14 de Junic ds
"960 a nombre de r.8. THORNHILL 86 ha descrito un procodi—
niento que permite la preparacién de lag sflices fihaMQnte
divididas laes ouales convienen como agentes de refuer?o en .
_as oomposiciones de caucho. THORNHILL describe mas partinu-

iarmente un procedimiento que parmite la preparacién dy una

dimensién medis de las partioulas {ltimas de O, 015 a o, 04 mi
oras y una superfioie especifica de 25 a 200 metros ouadrados
por gramo controlando la- velocidad de adioién dal écido a un
silicato de metal alcalino ‘en el que el oaldo que resulta se
mantiene eonstantemente a-un pH superior a 7 con el fin de
llegar a las carécteristioas'dsl producto final mencionades
anteriormente. La patente THORNHILL esté baseds espeoifica—

mente sobre la preparacién de un produoto apropiado como agen

En la patente americana 3 235 331 que ée ha publinr |
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‘nor., La cantidad de agente de atidificacién y de silicato

'cedimiento a una temperatura de 80 a 90°d y tree seoado el

~por adicién simultanee de solucionss de un silioato de metal

. -4 - ‘ o !

cado el 15 de féb:ero de 1966 & rombre dé.ﬁAﬁROTH y dus’ cola-
,bdradores; ge describe.un procedimiento que permite la prepe-
racién de una éilice precipitada que estd igualmente indica~
da como utilizable como agente de'rdfuéézb para el éaubho.
Mas partioularmente esta. patente describe un procedimiento
en el que aa aﬁade simultaneamente en dl reaetor, una solu-
cién acuose de silicato de metsl aldalino. y de £cido. En la
patenté de NAD?OQH se hace resaltsr que esta adicién simul~

tanea se prosigue haste el momento en que la ¥iscosidad del

. i
medio pasa poir' un nédximo y cae & un valor sensiblemente me-

de metal aloslino se deteiminen en proporeidn tal éua Je man
tenga el pH dei caldo que resulta a un:gra§o practiéa@enﬁe

constante durante la mayor parte de la resccién y a un valor
de 10 a 12 épioximadgménxe. ‘Gener'almente e efsctlia el pro-

producto f£inal de una s{lice que puede tgnér una supexficie
especifioca de 260 metros cuadrados por gremo. Ila titulae de
la,paxenfe'hace-notar que el §noducto conviene como sgente
4o refuerzo para el caucho. | . '

‘En la patente emericana 3 445 189 publicada el 20 |
de mayo de 1969 e ncmbre de MAAT, se dascribe un procedimien
to que permite preparar 4cido eilioico fineamente dividido

elcalino y de un &oido mineral fuerte con agua, & una'tempe--
raturé que g sitia entré 70°0 y 96°C manteniendo el pH de
reeceién entre T ¥y 9. 7

El titular de la patente hace notar que el prqdﬁc-

to obtenido por el procedimiento mencionado anteriormente

o5 un dcido silfcico no gelatinoso finamente dividido que pug
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que tiene luger durante la acidificacién o la neutralizacién

-5 -
de utilizarse como osrge para el oauchb natural-y sint@tico
7 otros elastémeroe. En esta patente se expéne igualménte
que, para qus une sflice ‘pueda u&%lizarse como cerga para el
caucho natural y ﬁiﬁtético y otroh elagtémerod, su superficié
especffica y su {ndice de tome de aceite son de importencia
capital. : .
Ademés esta patente desoribe que investigaoiqnes
sfectuadas han mostrado que ei un decidd silfcico finemente
d4ividido debe presentar buenasiéropiedadeq de refuerzq paré
31l caucho, debe tener una supéfficie espeéifica de 100 al250

2/é ¥ un fndice de toma de aceite superior a 2 om3/g & 200
em3/100 g (ver columna 2, lfneas 18 a 22).. ,

En la patente americsma 4 3 730 749 que s6 ra pu-
blicado el primero de mayo de 1973 a nombre de Jemes Z., MOR~-
AN, ‘86 déspribe Bu procedimientc que permite preparax afli-
20 para la aplicacién en las'coﬁpbsiciones de refuerzo. Ep'

la petente MORGAN se sefiala que el aumento de la viscosidad

del silicato ds metal alcalino acuoso se reduce practioamon-
te-al minimo sfindiendo una centidad determineda de un ailica
to de metal aloalino. '

En los ejemplos 1, 2 ¥ 3 de esta patente 88 hace
mencién igualmente a que las tortas de filtraciég de la sflid
ce presentan respectivamente confeni@os,;n,maioria,s6lida de
18,5, 25,9 &‘25;1 por ciento.i_Esto significe que el grado
de retencidn'db,égua,da 1a torta de las sflices descritas en|
los ‘ejemplos 1, 2 y 3 es de clen menos el porcéntgje de con=
tenido en materia sélida en la forta; ﬁn otros ténminos, e} '
grado de retencién de agus de la torta de las sflices ﬁoncig
nades en los ejemplos i, 2 y 3 es réspectivaméﬁté de 81,5,
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75,1 y 74,9,  Ia auperficie especifica, el tamaﬂo medio &e
las particulas Wltimas y las oaructerfsticas de las sflices |
pera caucho preﬁaradas ségﬁn laé 3nsefianzas de los ejgmp;os

- 2’y 3 estan enumerddss en la .tablia -3 que indice iguaiménte

que las composicicnes de caucho que incorporan las sflices
de los ejempibs 2‘y 3 pfeéentén propledades cadchotosas ven
téjosae. Adamés por estd patente ae éonfirﬁa que las propie
dades caudhotosas de las silioes estan ligadas 8l grado de
ratenc;én deragua de la . torta. Una silicq con elevado grado
de retencidn de egua y de temafis de las paftiqulag y de Sue
pérfiéie §specif103 apropiédas, presénta prdﬁiéaades‘en el
pleo para oeucho mejoradas que lagrdé'una.materia correspén—
qiente pero coﬁ,un grado'dé reten&ién dg.agﬁa bajo. o este

modo las s{lices deseritas en.la patente MORGAN tienen un

.Indice de estructura mayor y por ello pusden aplicerse camo

cargss de refuerzo del oaudho.

De lo que precede se pueda constaxar que el indice

1 de estructura de una s{lioe esté ligado & las propledades de|

empleo - pare eaucho, una silice de indioe de estruotura mayor
tendré propiedades_en empleo para caucho me jorés que les.
de una sflice de fndice de estructura menor. ; .

7 Asi puds deben considerarse los diferentes tipos
ds'éilices sintéticbs, tanto desds ol punto de vista "estrug
tura’ como de “indice de estructura"

A este respecto y tal como se conooe en el estado L

de la téenica, las sflices sintéticas disponibles ern el co-

mercio son derivados obtenidos bien en fase liquida,rbien
por un procedimiento "vapor". Las sflices obtanidaé por el
procedimiento vapor se denominen sflices pirogenadas. Los

prdduétos obtenidos pbr procedimiento 1£quido 80 clééifican'
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-7 - }‘ |
en la. categoria de los geles de silice y de las silioes preci
pitadas. Asi, hay tres tipos dissintos de silices sintétiocas

en el mercados

e 8{1iges pirogenadas

Se praperan les s{lices pirogenadas haciendo reac-
¢ionar vapor de tetracloruro de ‘gilieio con oxfgeno e hidré-
£eno d'temperatura elevada. Estos:produbtda tienen éréndeé
superficies espécificas externas ¥ se distinguen de las otrae.
pilices (por ojemplo de los geles, de las silices precipita-
das) preparadas a partir del procedimiento en fase 1iquida.
CABOT y IEGUSSA son dos febricantes de s{lices pirogonadas:

24 Gelgs de silig
Los geles de silice son de dos tipos, los bidroge-

les ¥ loa aarogelee._ Se preparan los hidrogeles haoiendo

reaocionar sobre silicato soluble tal ocomo silioato de sodlo

 por medio de Acido sulfiérico fuerté. ‘El gel se lava, sin sal

Be seca, se atomiza con vepor de agua, ¥ a oonxinuacidn ge
muele. Se preparan los aerogeles a parfir de hidrogelos bru-~
tos desplazando su agua por un alcohol. A.continuacién pe
recupera el aloohol calentando el gel en un autoclave.

Los aerogeles gon mas ligeros y mas floéulosoé'que_
los hidrogeles ya que se evita la constriocién de la estructuyl
ra del gel en el transcurso del proceso de secado. Los geles

tienen grendes superficles espeoificés,'geperalmente'del or=-

den de 300 a 1.000 m?/g y &randes porogidades. Lom geles de

eflice se venden por ejemplo por H,E. GRACE y compafifa bajo
1a marca "SYLOID", por MONSANTO bajo la marca "SANTOGEL"; ¥

- por GLIDEN baao 1a marca "SILCRON".

3. Siliggs pregipiﬁgdas
Se preparan las silices precipitadas por la desesta

t
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bilizacién y la precipitacidn de la silibe & partir de ‘silice

 gue la adioién del agente acidificanfe’hésta que el M0 del

‘este modo, por regla genéral, se afiade el agente acidifioan—
te al silioato de metal aloalino para neutralizar la fraceidn

| filtrada de silice da una torta filtrada que contiene une

. del cauéhofy de los elastdmerps, en generai, cortiene de 80%
| .a 85 % de agua en su torta. -4 titdlo de eﬁemplo, ver ejempld

nacién de grado de retenocién dé ague de la torte en estado

'..3..

%0 soluble por adicién de un écido mineral y/b de sases éci—v
dos. De emte modo 'los raacti\ros qué ocmprenden un ailicato _
de metal alealino y un dcido mineral tal como el éoido Buli-
rico o bien un agente aoidifioante tal camo CO,. K

Ouandq ge afiade el ager-te acidificante al silicato
de metal alealino, en un qierto:numénfo en el trénséurso dsl

proceso la sflice hace iniciar la precipitecién. Se progi-

siliceto de netal alealino (M es el metal aleslino) de la sl
lice final sea inferior a éproximadémgnte 1 ¢ en peso. De

ds &lcali 1ligads 8l enién silioato. El ,aaldo procedsn o de
la reacoién se filtra y se lava hasta la eliminacién dol ng—
producto secundario procedente de la:reaocién; que es lg sal |
del metal slealino dél agente aoidifioan%é: Se seca la tor=
ta de filtracién y se la muele para cobiener una sflice que
tenga. el grédo de finura deseado. ; . ) i
Antes del estadio de secadé, en general la torta

cantidad de agua eorprendentemente importante. Por gjempld,

una silice que se pueds utilizar como carge paras el refuerzo

1 de la patente amerioana 3 730 749 en la que el % de humedad
de la torta en estado himedo es. del 81 5. El porcentaje de

agua.presente.en la torta filtrada ge conoce bajo la denomi-

mojado en general bajo la abreviatura de "% TRE" cien menos
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el 4 do TRE da el conteniao en-mmmefia p8lida dé la torta f£il
trada, es deoir la cantidad de gﬁlioe que puede recuperarse
en estado sélido secando la torts filtrada: E1 porcehtaje
de contenido en materia gdlida de la torta filtrada se expre
sa en porecentaje da contenido en adlido de la torta Yy en gé=|
neral denominedo por la abreviatura " TSGY, Da esto modo,
el % do TRE y el % de TSG estan ligados por la ecuacién

% ds TRE = 100 - % TSG
% de TSG = 100 - % TRE

‘81 conogcemos el valor dsl % de TRE, pcodemos calous|.
lar el % de TSG o viceversa. De ¢ste modo, una torta filt:gl
da de, sflice que tenga 85 % de TRE tendrd 100-85;6.bien 15 %
de T8G. Bsto signifiocd que 15 kilogranos de. 5flice puedeh
recuperarse & partir de diche torta filtrada por eveporacién
o secado de 85 kilogramos da-agq; a partir de cien kilogra~
mos de torta f;itrada. El peso total de la torta filirada
se compone de agud y de silice én‘éatado'sélido.' En o1 ejem
plo en el que a8l % de TRE oo de 85, tal como 56 pusde camp:g
bar a continuaoi6n, no se pueden reeuperar mas que 15 kilo—
gremos de silice en estado sdlidox :
100 kilogramos de torta filtrada = 85 kg de agua,.

4+ 15 kg de sflice al estado|
8600,

= 85 % de TRE 4 15 % de TSG

Asi, hay 85 Kg de agua aﬁadidoa a 15 kg de oontoni

do en sflice &l eatado slido o bien 85/15 (100) = 567 kg de
agua por oada 100 kg de eilioe al estado sélido.

El agua asociada al contenido en sflice de la tor=|

ta filtrada es agua de estructuru, Epte agua ooupa el espa-
clo dispoqiblo entre los agregados ‘de sflice e igualmente el
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| 4en wn elevado porcéntaje de agua, es decir.Mas 0 menos de R

' vada estructura. Las materias que contienen menosg’ del 70 %

" estd enumerado en la Tabla I.

- ’%10 -
espacio en el interior de los agregados de sflice. Tal como

3se utiliza en la presente invencién, el término "estruetura"

eoireéponde a Ja sptitud de una si{lice a retener el agua en
productos conocidos del tipo mencionado anteriormente retie-
70 a°85 %, se conocen bajo la denominacién de sflices de ele

) aprbximédamente de 50 a 70 4, Eé consideran como sflices
de baja estruotura. Este contenido global én agua de estrug:
tura es una propiedad muy importahte d¢ la silice ¥ se ancde%
tra directamente ligeda a las propiedades funcionales y a la
utilizaci6n final de la sflice, 'la centidad de agua de es-r
truotura_global asooiada a,100,kg de contenido en sflice en
estado sélido de 1la torta fiitradé borraépohde a ls deﬁdmif
nacién d "{ndice de estruotura" & a la dHreviatura 5.8,
Matem&ticamente, el {ndice, de estruotura (l S.) de
la.silioe puede calcularse, si se conocen bien los valoras
del % del ‘grado de retencidén de agua de la torta (TRE) 5 bien
del %-del- contenido en s611dos de la torta (TS6) deo 1a oitadd
silice ' .

(4 ds TRE . ds TRE
I.8. = (% ) - 'x 100 = * - - x 100
(1004 de TRE) : % de TSG
El fndice de estructura ‘de las sflices con grado

de retencién de agua en estado hémedo del orden de 80 - 85 %
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TABLA 1
Indice de emtructura de las sflices que tengan % de 85 .- 80
% de TRE 100 ~- % de TSG _1.S..
85 15 567
84 _ 16 : 525
83 o 7 488
82 18 4%
81 19 426
80 20 400

."

Lss ailices precipitadés del arte ahterior tal co-
no las desoritas en las patentes wencionadas énterioxﬁénte
fver patentes emericanas 2 940 837, 3 235 33{, 3 445 189,

) 730 749).soq sf{lices de alta estructura que tiene valores
de {ndice de estructura elevados, Tel oomo ya se he menclo=’
nado, estas siiioos pueden utilizarse como oafgas dah:efuer-

%0 en los elastémeros y en el caucho. _
En restmen la presente invencién se rofiere a la

préparacidn ‘de nuevae sflices sintéticas precipitadas Yy aun

cipitadasrqua,tiene ciertas propiedades especificas. .
La siiice que constituye eirobjeto de la presente
invencién en uns s{lice de baja estructura es'decir de valo~-
res de Indice de estructura (I.S. ) .bajos. Mientras que laé
silices del arte anterior pueden utilizarae oamo agentes de

refuerzo, las silices que constituyen el objeto de la prasenr

te invenoién son inadecuadss como cargas de refuerzo. Las
s{lices de baja estructura que constituyen el objeto de lé

presente invencién aoﬁ dnicas y forman parte de una nueva o8~

|
i

‘procedimiento nuevo y Ynico que pezmite preparar silices pre-|

tegoria de compuestos a base de sfiloce. D¢ eate modo las
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- la patente afiéricana 3 538 230 se ha indicado que las sflices

_ nen una aité ¢structura y poseen bhenas propiedades de espe+

' samlento pero préesentan propledades de abrgsiéh, de limpiezé'

| de calcio y de ‘elmina.

-mervado que sl 1a adicién del 4cido & la solucién de silicatd

- %2 -
nueves silices de la invencién son agéntes de pulido y de lim
pieza que pueden utilizarse en las pastas dentifrices.. ILas
a3flices conocitias que pueden utilizarse en las cargas de reo-

Zuerzo no tienen ninguna utilidgd eono agente$ de 1ﬁmpieza N

ie pulido en les pastas dont{fricus. Con relacién a esto, en

smorfas conooclidaes tales como las silices preoipitadas, las

3f{1ices pirogenadas y los aerogeles no convienen para su uso
sn los dent{fricoe en razén de su pequafia dimensién de parti-
cula inioial y enrraz§n de la facilidad codt 1k cﬁaﬁ ge diso-
sien en partfoulas de pequefias dimepsiéneé,'lofque conduce &
malses prqﬁiédadés‘de limpieza. . Las sflices de refuerzo tie-

y de pulido inaceptébles. Por otra perte las sflices que
sonstituyen el objeto de la invencidn son muy ef;oaces vy con
Tienen pgra_lasrpastas dent{fricas ocomo abrasivos-i preéenién
propiedades dé-limpiezavy de pulido superiores a las ds los

gbrasivos para dent{fricos convencionales a base de carbonatd

De maners general, el nuevo prooedimiento de la in-

vencién se basa en el descubrimiento segﬁn,el oual se ha ob-

se controla minuofoaamente,_los pigmqﬁtos que resultan po-
seen ol conjunto dnico de las propledades menoi onadas ante-
riormente. _ ' _ .
be’manera»mas parfiqulaf el procedimients segin la
inianci6n engloba;el medio que ccnsiste en determinar con

précisién la aloalinidad del-medio reaccional en el trensecur

30 do 1a acidifipecién ds la solueién de silicato y en mante
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- presente 1nvencién.

- 13 -

ner & un nivel superior al de la aéluc;idn de silioai;o' inicial
¥ que conduce a- la formacidn de 1lu nueva categoria de sflices
renclonadas antsriormente. Tal oomo se utiliza en iq presen~—
te invencién, el término alcalinidad corresponde a lé'oanti-
dad, en grsmos o moles de Nay0 (si se utiliza silicato sédi-
«0) ligada o asociada al enién silicato. Debe comprenderse
f'ormalmente que esto hay que distinguirlo del pH ds la masa
reaccional. Por e;lémplo, en varias phtentes anteriormerite
nitedas, se mantiens el pH de la masa ﬁea&oional a un vaipr
oonstante., En la presente invencién, el pH disminuye. En la
1ealizacién préetics del procedimiénto de la invenoi&n, y'es-
%0 de foma totalmente genersal, se carga eh 6l reactor, une -
parte ds la cantidad total de silioato tedricamente requeri—
da para reacolonar con el foido. A contimiseién seiaﬂade 8i-
nulténeamente el agerte de acidifipacién © blen el 4cido y la
fraqoién restante de solucidén de metal algﬁlino, a la sslu-
cién de silicato oargada inicialmente en el resotor. Do este|
modo queda pqr4discux1r mas ampliamente & oéptinuacién,ique
las velocidades o los grados de adioién di,lée soluéionea,dc,i
silicato y de doido estan controladas o.de?efmiﬁadap de maqé.i
ra tal que en 'ouaiquier momento- (en el trgns‘durao de la adi- &
cidn eimultanea de las citadas soluciones de deido y de sili
cato) el conjunto de la.alcalinidad sea superior &l de la al
calinidad de la solucién de eilicato ‘oargada inicialmente en | - |
el reactor, es deoir en el medio reaccional al fiémpo cero. |-
Después de que se haya agregado la solucidén total da ‘silica- | -
to, se prosigue la adioién de . ﬁoido para llevar a buen fin
la precipitaoidn ds los pigmentos a base de silice segdn la

Segﬁn otro modo de realizacidn, el agente do aoid1~
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"téonioa de precipitaoién de la presente invenoién, perm:lte

,duotos & bass ds silice que presentan un balance tnico de

mionto que permita preparar pigmentos de sf{lice pracipitada

 tes de pulido y do abrasién en las oompoéiciones de pasta -

dimiento mejorado y mu& eficaz que permife preparar un pig-

que oonvieneh; como egentes de limpieza y de- abrasién en las| -

- 14 -
ficacidn tal como el 4eido sulfirico, se mezcla preﬂ{riamen'te
con un iaroduoto de adicicSﬁ tel ceno el alumihio (que se afia-
de preferentamante en foma de ura sal de este, soluble en
agua, como por ejemplo el sulfatc de aluminio). Se ha encon
trado que lg adicién del productc de adiecidn, e.sociada a la

controlar el fndice de refraccidn del pigmentb que resulta.
Tel como 26 puede deduc_:ir de lo que precede, los

pignentos procipitados preparados seg"tin la. ihvencién -dan pro|

propieda.des £{sicas y quimicas en compa.raci&n con sﬂioes
preoipitadas de tipo clésico. _ , .

En consecuencia, la présente invencién tiene por
obJeto rrineipel propomer un nuevo procedimiento que permite
preparar s{lices precipitadas que prgsentan nuevas _prgpigda-
des ffsicas. y:quimioas. . |

| Un objeto més particular os ol ds dar un procedi-

sintéticos smorfos que son particulamente dtiles como agen

dent{frica.

Otro objeto aun consistia en proporcionar un proce-

mento de siliqe precipitada que presenta una baja estruétur_a
un grado de retenoién pequefio o un oontenido en sflice de la
torta mes elevado, valores de Qbrasidn elevados y un bajo in
dice da'a.bsor-oién de aceite.

. Ademée otro 'ob:lefo consiste en proporcionar nusvos
pigmentos sintéficos amorfos & buse ds ef1ice precipitada
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refuerzo en razéh de sus valores de indioe de estructura ba-

- 15 =
composiciones de pasta dentifrica %ranspérehte.

Otro objeto es de dar un procedﬁmiehté que permite
preparar plgmentos de s{lice precipitada, do baJa estruotura,
de bajo grado do retenci&n de agus de la torta, de superficie
espeoifioa ‘controlads, de {naice éo toma de aceite bajo, de

{fndice de abrusidén elevado y de alte densidafl en estado com=

pacto. .
Pero le presente invencidn berd més fécilmente com-

prendida por medio de los o jemplos siguientes y de los dibujos
adjuntos dados a titulo 4dndicativo y de ningﬁn modo limitativc

. La figura 1 es un gréfico que 11ustra una. distribu~
cién del tamafio (estructura) de los vacios t{picos de les nue-

vas ailicas con bajo estructura segin la 1nvenc16n, en esta -
figura se ha llevado en abscisas el diémetro de los  poroa ex~-
presado en mioras. y-en ordenadas la oantidad de merour o en
cm3 por gramo, el volimen indicado es el volimen tota..-

La figura 2 es un gréfioo que presenta el pcrcenta-
je de la alcalinidad acumulada en funeién del tiempo exp}esaé'
do en minutos en la realizacién del prdiedimiento'dafla'ife—"
sente invencién. , |

Tal como se ha menclonado Buciﬁtamentefanferiormen; 
te la presente invencidn est4 basada en la preparacién de una
nueva categoria de sflices conocldas oomo eilioee con baja es
tructure que son netamente diferentes de las silioes del arte
anterior, Ilas ailioes del arte anterior presentan oaraoteris
ticas que 1aa ‘hacen utilizables como oargas de refuerzo. Las

eilioes de la presente invencidn no convienen oamo ¢argas de

jos. Ia presante invencién da un nuevo prooedimianto que ‘per

 mite preparar silices.de baje estruotura. En los prooedﬁmienm
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|- tos del.arte anterior gue permiteh preparar silices, go ha

_aumento de la viscosldad es indispensable para preparar sfli

- slevados. Segin la presente invenoién, les silioes de baja

‘recién de la sflice- de baja estructura, de fonma que la aleali
nidad final sea superior al valor inioial dél comienzo de la

" dad inicial que existe en el medio feaccional en el tiempo

- 16'=

indicado que durante el proceso ao'precipitacién, el medio

reacolonal pasa por una viscosidad méxima. Parece que este
ses de refuerzo que tengan valores de fndice de estructura
astruotura se preperan por acidifioaoién de los silioatos ds

metal alcalino efectuada en condloionés controladas cox cui~
dado. No hay crecimiento significativo de la viscosidad a

todo lo largo del procedimiento de preparacién de las citadaj
8

‘nuevas sflices de baja estructurd. - La alcalinidad de la ma

reacoional se regulae a lo largo de todo el proceso de prepéd-

reacoién, principalmente, del ordén de 20 a 500 % o més.

- E1 prooedﬁmiento de la invenci6n puede resumirse
como sigue ) : : . : .o
a) Adieién simultdhea de une solucién de siliocato de metal
aloalino y de une. soluclén aouosa de wn 4cido mineral s un
medio reaccional bajo agitacidén que contenga un nivel desea—
do de silicato dé metal alcalino para dar la alcalinidad re—
querida.
b) Las velocidades de adioi6n de silicato de metel alcalino
v de &cido mineral se determinan en proporcidn de manera ds
dar un aumento gradualmente controlado de la alcalinidad efqg
tiva durante el proceso.
¢c) La alimentaoidn gimulténea del silicato hasta que la al-
calinidad final sea sustancialmente superior a la alcalini-

cero ¥
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d) Mantenimiento de la'témperatura dgrreaqpidn entre ?OOC y
90°¢ de un extremo al otro de todo el proceso y: se pro:sigua
ia acidificacién tras la detencidn de la adioién de silicato
gara mantener vn pH del caldo de la reaccién al menos de 60.
n) La cantidaé da silicato y de écido utilizadas es, prefe~ ‘
‘sentemente tal, que ol caldo que‘reaulta, tras haber hecho
#odas las adlolones, contenéa casl 3 a menos ds 12 % en peso 5
le 810, y preferentemente de 4 4 eproximademente a 8 % en pe
30 aproximadamente de S510,. | '
X9 El caldo prooedente de la reaccién ge filtra, se lave hag
ta eliminacidn de todo aub-producto procedante de la reacci6n
g0 8608 ¥y 86 muele al grado de finura deseado. 3

‘El silicato de metal slcalino u%ilizado, normalmen
te debe ser de oamposicidn.Mzo(Sioz)x, férmula en.la ous ¥ o5
un metal alcalino y X es un némeso de 2 o més, habitualmente
comprendido entre 2 ¥ 4, comprendiendo loa nﬁmerosrfracoioqg
rios. Se puede utilizar silicatos de sodlo o de potusic ¥y
otros silicatos de metales alcalinoso, pero el silicato sédai
co es preferible porque es mas sconémico. En la realizacién |-
préotica de la invencidn se pueden utilizar numerosos éoidos
minerales y otros agentes de scidificacidn adbiles como el
00, ¥ los 4cidos orgénivos. Ejemplos de écidos minerales
que se han encontrado partioularmente aproplados comprénden_
los foidos fosPérico, nitrico, clorhfidrico y sulfirico. En-
tre estos se profiere el &cido clorhfdrico y el doido.sulfﬁ~
rioo y partioularmente se prefiere el doido sulfirico porque
es ol &oido mineral imds econdmico de utilizar. Cuando el éci
do minbral es un éoidé dibésico, es decir el dcido sulrﬁrico,
la conoentracién de la solucién de foido debe ser del orden |
8a22%y preferentamente ds 10 a 15 % en. peso aproximadamejf
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’ . . ; i K S .
Otros doldos tales como los &cidos mono o tribvési-

¢og deben tener su concentracidén ajustada de mahera que sean

equivalentes en nonmalidad (x) al dotdo dibésioo. Sq piensa

.que la baje ccnoentraoidn ds doidc mineral eyuda a redupir al

minlmo las reacciones localizadas me jor que las conoentraoio-

nasg elevadas de la solucién de sil*ca{o de metal alcalino Yy

83 prefiere para.preparar sflices de baja estructura. Por

otra parte, con el fin de reducir &l minimo los efectos de
fyertes concentraciones de dcido localizados, es preferible
que lé'solﬁoiéﬁ:da silicato de metal;aléaliqo.y_la solueién
de- cido mineral sean {ntroducidas én purtos diemetraluente
opuestos de-la papille acuosa con - el £in de smer répidamente-.
dilufdos con la mezala reacecional ahtes de due téengan lugar

1as reacciones localizadas entre la oonoentraoién alevada de

deido y del silicgto, Dicho de otro modo, preferentemente se

efiade. las soluciones de silicato y-de deido.en log diferentes
puntos de la papilla de la reaccidn con el fin de evitar la
reaccidén entre las alth'conceﬁtracioﬁés'loéaiiza&as del §ili
cato y del 4eido. | _ |

La soluoidn de silicato de metal aloalino g la: solu
oién soucsa de un éoido minersl se afiaden simultaneemente a
vQLOcidades controladas durante un 1l4pso de tiampé‘prolonga-
do, al medio regoqionél que contiene une cantidad deséada de
siliceto de metal aloelino pare der le aloalinided requerids
al comienzo de la iéaccidp. El grédo de auménto:de'alcalini-
dad, es decir elvconténido en,Nézo, del medio réaoeional, eé-
+4 céntrolado pdr unidad de tiempo dé modo que cuando la adi-
cién de silicato es éetenida, le elcalinidad global en este

,maﬁento sea notablemente superior & la alcalinidad existente
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‘e ol medio reaccional en el tiam“o cero. .Se ef;ctﬁg la adi

‘deido. ?or ejemplo si se requieren 100 moles -de silicuto de

total- acumulado predeterminado del gilicato de metal alcali-
,no, es dacir el que hay que oargar inicialmente en el reaobor

- 19 -

nién de silicato al mismo tiempo que la del agente de acidi-
2{cacidn durante una duracidén de tiempo aproximade de 55 & '
90 % (%,) del tiempo do reaccién global (ff), aiéndo este
tltimo de 20 minutos a 4 horas aproximadsmente. .

Pasando ghora & otros detalles aspeoificoe on la
realizacién préotida ds la invencién, una fraooién predoter-
minada de la. oantigad global de silicato de metal alcalino a
utilizer en ;a rescoién (es decir teéricaments la requerida
para reacoioﬁérjcﬁn ol dcido, se oarga eén primer lugar en el
~eactor en forma de solucién de este y se calienta 1a soluQ
olén a wa t$emperatura dei orden de so°c & 90°C . aprorivadanen|
te, preferentemente del orden de 70 a 90°C aproximsdamente
bajo egitacién contimua. La alcalinided inicial de le colu-
vién de silioatd.'es_deoir las moles de ¥0 (M = metal aloa~
lino) 115&6&3 gl anién silicato debe ‘ser dé &l menos 8,2 mo-
%es por ciento con relacién al peso totaljdé silicatc de me-—

el elealino tedricamente requerido para reaccionar con -el

metal. aloalino para reaccionar con el doido, se deben enton-
ces cargar en el recipiente do reaccién, 8 moles del silica~ |
0. '

La oonoentracidn de la aolucidn da silicato de me—
tal aloalino puode ser del orden de 8-a 15 % en peso de aili-
ocato aproxﬁmadamente.' El porcentaje molar predaterminado del;

puede oomprandar wia centidad ds al menos 8 moles por oiento

(tal como. se ha mencionado antariormente) hastd una ocantidad.

qﬁa no exoceds & 50 por clento.
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silicato de metal alcalino, es decir la cantidad tedrioamen~

0 no era necesario. Tras la adicién de log reactivos, la ma

- 20 -

- El zgente de aoiditicacidh o blen el éoido, por equ
rlo el 4oido sulffirico y la fraccién restante de la solubidh
¢e silicato de metal alcalino, se cargan a continuacidn simul

téneemente en el recipiente de réacbi6n gegin un procedimien—
to y con un grado tal que la alcalinidad de la masd reaccio-
hél aumente. Con relaoién a esto las goluciones &e silicato
y de £cido se afiaden a una velocidad tai que se obtenga un
atmento controlado de la aloelinidad de manera tal que la al<
oalinidad méxima engendrada desde el final de la adicién de
*a cantidad global del silicato de metal aloalino hasta el
romento de la méxima elcalinided, lo-que corresponde & by
sed del 20 % sl 500 % superior a 1a:a;paliﬁiﬁad inieial del
po:oen'taje molar .pfedeteiminadq dsl total general dé la canti
dad pfédetenmina@a.dél silicato de metal aloalino & vargar en
el recipiente de reaccién_al comienzo de la reageién. ILos
productos que préSéntan propiédédeé ekpecificas particulares
ge obtiensn cuendo se aumenta la aldalinidad de manera tal qus -
la a;lca.’l.iﬁid'ad méxima sea de 250 & 500 % superior a la-eica~

Tras haber afiadido al reactor le cantidad total de

te requerida para feaccionar con el écido, s6 prosigue la adi
cién de . oido. para terminar la precipitacién ¥ para reducir
el pH de la masa reacoional acuosa a menos de 6 0. Si es pre
ciso se puede utilizar un exceso de docido, Sin embargo en la

realizacién précfioa de la invencidn, se ha encontrado que eg

sa reéooional dsbé contener sproximadamente ds 3 & 12 % en pe
so de 510,. De un extremo al otro dé la reaccién y de 1la pre|

cipitacién de 5102 se mantiena la masa reaccional a una tempe
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| tructura que presenta una smplie gama de prdpieda_des predetex|

" torta de monos de 66 %, un Indice de estructura de menocs de

- 2] -
ratura que se sitia aproximadamente entre 50°C Y 90°G ;brefe-
rentemente entro 70% y 90%. A ﬁnal de la resccién se fil

tre la masa reaccional y se recup"ré. la torta de fil’craoién '
un estado mojado que comprends la sflice cbtenida. En' efec-. 7
40 se lava. la materia filtrada (pera eliminar las sales procs
r‘lentes de la reaooién tales como sulfato sédico), so procede 5

A un secado y & un molido o triturado.

Un resultado notable de la prasente invencidn resul
ta del hecho que se hace va.riar la cantided de solucién de s;l
licaﬁo introducida inicialmente en el recipiefite de reacdidn,

se puede ob‘tener una nuevea oategoria de silioato de buja es-

minadas. FPor e:]emplo,'oua.ndo el porcentaje molar de la Irao-
cién del total general predateminado de silicato de meval al -
calinoe que se introduce inicialmente en el citado rec:lpiente
de reaocién es aproximadsmente de 8 % a 14 % incluaive, sl
producto qua resulta con un grado de retencién de agua & la

200, y wn indioe de tome de aceite de menos de 125 om3/100 &
un voltmen de. vacio que va de 1 a 2,55 cm3 Hg/gremo de vao:to
inelusive, y waa superficie especifica ‘BET que va de .65 a 3'75
metros cuadrados por gramo. Cuando el porcenta;]e molar :I.ni-
ciel es de 14 & 35 %,el producto’ presenta un grado de reten~ |
cibn de a,gua de .la torta que va de 66 % a T6 % :anlueive,
indice de eatruotura que va de 200 & 354, un fndice de toma
de aceite que va ds 125 & 175 om3/100 gremos, un volémen de
vacfo que . va de 2,55 & 4,0 om Hg/gramo de 8102 ¥ una superfi-
cle espeoifica BET que va de 80 a 200 metros cuadrados por '

gramno.

' Se'glin lo que preceds, se puede ver qué el prooedi-

<
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| ka discutidc anteriormente, en un modo de realizacién el inai

1izacién, se mezcle previamente el. écido con una soldcién del.

| producto de adicién, es decir el aluminio (preferentenente en

'etc), & continuacién se utiliza la mezela de doido y sdl meté

| be gexr féoilmente apreciado por el técnico en el arte, no hay

- 2 -
niento da la presente lnvenocidn dun una nuava aategoria de pxg
duetos que Presentan un e jemplo dnieo partioular de propieda— |
des fisicas y quimicas. Estas comprenden Por ejemplo un indi
ce de toma de aceite oomprendido entre 75 y 180 cm3/100 gra-
mos, un indioe de estructura de menos de 354'y que; se sitda en
ei intérvald que va de 125 a 354, una superficie especffica
LET de 65 a 375 metros cuadrados por gramo, un grado de reten
cién de agua de la torta del orden de maghitud que va de 55
£ 76 i Y volﬁménes de vacfo que van de 1 & 4,1, Tal como se

ce de refraceién del producto precipitado puede regularse por
le adicién dé un elémento de adieién (tal oo el aluzinio,

el magnesio Yy productos similares) pera dar un agente de puli'
do o un sbrasivo para ung oomposicién de pasta dantifr;ca

transldeida o transparente. De este modo eri este modo de reg

forma de sal soluble en agua, tal como el sulfato de wiuminio

lica para scidificar la solucidn amoucsa de siliceto de metal
slcalino, Se ha encontrado que la adicidn del producto de
adiciGn pueds éumenéar e superficie éspécifica del producto,
pero no altera las otras propiedades de este.

- En la puesta en préctioa de la invenoién, se obtie-
nen igualmente Ventajas muy importantes al nivel del prooedi-
miento. Si bien 6 hen désorito foimes de realizacién & ti-
tulo inxéfpretativo; no se ha piefenéidb limitar la invencién
a les mismas, . Por ejemplo, .g9. puede fécilmente preparar un -

producto destinado a un uso especial, . Igualmente, Yy esto de~
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requisitos de instalacidn especiales en el procediﬁiento deg
srito en la presente invencién. Uon relacidn a esto, el reag
sor debe ester equipado con dispositivos calentadores, por
sjemplo una cemisa de vapor oon ei £in de mentener la tempersg
tura de reaccidn'deéeada;'y debe haber dispositivos de. aglta-
»ién apropiados para engendrar un fuerte reflujo sobre la ma-
3a del liquido y para evitar las zonas de elevada concentra-
3ién de los reactivos que penetran en el eparato. Igualmen-—
te se pueden preveer oubas de almacenamiento (para los reac~
tivos) unidas el reactor por conductos provistos de disposi-
tivos de regulecién del caudal. El reactor puede estar equié
pado con un conducto de descarga que conduzea & un filtro que
pusde ser de concepsién clésica. Tal como se ha mencionado
anteriormente, se lava y se seca la materia filtrada. {Le
puede lgualmentb efectuar tales operaciones en un apereto clf

sioco. . .
Los ejemplos sigulentes servirén para ilustrar me-

jor la presente invencidén, pero no deben comprenderse como

que estén destinados & limitarld,
EJEMPLO 1 :

En.un.reaotor de acero inoxidable de una capacidad
de 151 litros; con oamisa de calentamiento con vapor de égua,
sé afiaden 6,8 litros de solucién de.silicato sédico (3,78 por
ciento de Nay0, 9,52 ﬁor clento de S10,) de peso especifioo
1,121 que obnfiéne 42 gremos de Nazo por litro.

La alealinidad inicial del medio reacoional al
tiempo cero es de 285,6 gramos de Na,0. Se calienta el me=
dio reaccional a una temperétura de 88°C bajo agitacién cén—-
t{nua. En este momento se afinde simultanesmente una concen-

tracién a1 10 % de doido sulfiirico (peso especifico 1,066) y
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una solucidn de silicato sddice, ul medio reaccioﬁal:a velo-
cidades de 550 ml/minuto de deido y de 1330 ml/minuto de si-
licato de sodio al mism§ tiempo que se mantiene la temperatu |
ra de reaccién a 88°% 4 1°C. ' |

So afiaden estes dos soluciones al medio reaceional
en un ldpso de tiempo prolongado tal como se indica en la ta
ble. En un clerto momento cuendo la alcelinidad total (frag
cién Naéo de siiicato) an.el medio reascéionsl es sl menos .dos
veces superior a su valor inicial en el medio reaccional, se
cetiene la entrads de solucidn de silicato (ver tabla) pero
ee.prosigue,la admisién de dcido hasta que el pH del caldo
sea inferior a 6,0. Se hace hervir el caldo procédente de la
reaccién & una temperatura de jo0°%¢ durante una duracién de
veinte ninutos y se regula de nuevo el pH de reaocién a.un
valor inferior a 6,0. El1 caldo que resulta contiene 6 % de
5i0,, se filtra, ge lava hasta la eliminecidn dal subproiuc-
to prooeéente de la reaccién (sulfato sédico) y se recupera
la torta ds filtracién. Se seca una parte de la torts de fil
tracién a una temperatura de 105°C hasta obtenocidn de un peso
nonstante con el fin de determinar el grado de retencidn de
agua de la torta y el porcentaje de contenido en sélido de la
torta de f£iltracidn de la sflice de baja estructura., Se se- |
ca el resto de la silice en un horno y se muele la materia sg)
ce al grado de finura deseado. Se samete la siliée al esta=
do seco a diferenxas ensayos fisico-quimicos ¥ se obtienen
los 6atos siguientes-

' % TRE = 65,1 .
indioe de estructura = 186,5
fndice de tome de acelte = 96 em3/100 gremos

voldmen de vacio = 1,67 em3 Hg/gramo de sflice
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superfiole especffioa BET = 230 metros cuadrados pbr grg

mo. .
Se ha calculado el Indice de estructura utilizando

la ecuacidn siguiente:

% do TRE
" (100-% TRE) |
La superficie activa dei producto final'esté deter-

x 100

I.S.

minade por el método de sbsorcién del nitrégeno descrite por
BRUNAUER, EMETT y TELIER (BET), en el periédico "JOURNAL OF

THE AMERICAN CHEMIGAI: SOCIETY" voldmen Co, pégina 30, publi-
aado en 1938,

El {ndice de toma de aceite del producto final pre~
parado & partir del ejemplo 1 se determina por el méioio de
desprendimiento por frotamiento. Este eaté basado sobre wn
principio de mezclado de aceite hasta que se forme urna pastea
rigida del tipo mastic. ' A |

Midiondo la cantidad de aceite requerida para dar
una mezole pastosa que se rize ouando se la extlende, 83 pue |
de calcular el valor del Indice de toma de aceite requarido
por unidad de pes¢ de sflice pars séturar la ocapacidad de
sorpeién de la sflice. E1 cdloulo dai'vélor de toma dée acei-
te se efeotia como sigue: |

4 em3 do aceite absorbldo x 100 a3 de acel

tome de aceite = - : ® te/100 g de
peso de la muestra, gramos sflice -

R volimen de vac{o de la sflice se ha determinado
utilizando el porosimetro AMINCO-WINSLOW, Este aparato es
una méquina totalmente nidréulios utilizada pere medir la es
tructura de vacfo de diferentes materias.

Se fuerze al mercurio en los bacfos en funcién de .

la presibn y se ocaleula para oada presién el.volﬁman des merou
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rio des;cziazado por gramo de muesira. Los aumentos de vold-
men (em3/g) e cada presidn se llevan cén relacidn a los au-
sentos de dimensién de vecio en c¢oncordencia con los aumentos
de presién. ' '
Los détos siguientes extan referidos para la sflice

de estructura baja del ejemplo 1 (tabla 2a).




- 27 =

TABLA 2
Tiempom, miny |Silicato sddi |HyS0, afia Moles de % ‘de al¢alinidad
tos co afladido ea do en Na; ’
(cantidad de litros litros (cantided (cantidud de con-
conjunto) (cantidad de |(cantidad ° | de conjun junto)
conjunto) de conjunto) | to) _ '
0 6,80 o . 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 3,20 199, 1
20 | 33,40 11,00 . | 10,72 232,0
25 40,05 13,75 12,24 - 264,9
20 46,70 ! 16,50 13,77 298,
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 | 3300 | P93 202,4
65 35,75 6,35 137,4
70 38,50 3,35 | 72,5
5 41,25 0,35 : 7,6
75,5 ' ‘ 41,53 0,05 1,1

% Se detiene el flujo de la solucidn de siliocato. Tal como se puede compro
bar, la alcalinidad del conjunto, en este momento, es de 397 % del walor
iniclal en el medio reaccionsl.
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ZABLA 238

Presién por en-
cima de la pre-
gién atmosfdri-

Didmetro de los
poros -

Volumen introdu
cldo acumulado

Volumen introdu—
eido .

ca g/cm3 (mioras) (em3/g)- (em3/g)
100 0,00 0,00
70 0,00 0,00
50 0,00 0,00
30 0;04 0,04
20 0,10° 0,06
464 10 0,24 0,14
1 687 5 0,36 0,12
3234 3 10,44 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 o,%A
123 761 0,1 1,37 0,28
246 241 0,05 1,59 0,22
482 110 0,025 1,67 _6,08




10

15

20

25

30

- 29 -

Los datos anteriores hescen resaltar que existen
vacfos en el producto final del e jemplo 1, de dimensiones
que se sitdan entre 0,025 mieras y 30 micras. El volimen
global del vacfo es de 1,67 om3 & mercurio/gremo de mues~
tra.

Para presentar ventajas funcionales en las compo-
3ici$nes de paaéa dent{frica el iioducto finai debe tener un
voldmen de vacio tan bajo como sea posible. Las carges de
sflice de refuerzo disponibles er. el comercio preparadas se-—
gin los procedimientos del arte enterior mencionadas ante—
riormente tienen un volimen de vecfo global en exceso de 4,5
om? Hg/g:ramo do sflice. La distribucién de la ‘dimensiép de
vacfo de la sflice que constituye ol objeto de la presente
invenoidn estéd representadas en ls f;gura 1 y se encuentra
netamente definida por factores iaferiores a los de lss sfli
ces del arte anterior. ' |
EJRMPIO 2 |

Se repiten los métodos. operatorios del ejemrlo 1,
eicepto que se procede & los cémbios aigﬁiéntes: Se diluye
une solucidn de silicato de peso espeqifico 1,30, que se com
pone de 8,9 % de Na0 y de 28,7 % de 510,, con una cantidad
suficiente de agua para preparar una solucién.diluida de i~
licato de peso especifico 1,101 (y que se compone de 2,98 %
de NaOy, 9,62 % de S10,). Esta solucibn de silicato se uti
liza'oomo medio reaccional y contiene 32,8 gramor de Nag0
por litro. El doido éulfdrico utilizédo tiene una ;ohcentng
cién de 11,4 %'y un peso especifico de 1,076 a una temperatus

ra de 20°C. En este ejemplo se utiliza un agente de acidifi

cacién mezclado afiadiendo siete volimenes a1.15,4 % de sulfes

to de aluminio de peso especifico 1,092 ooh cien volumenes de
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foido eulfdrico. Este egente de 201dificsoidn se hfinde si-
ﬁulféneaménte ocon el silicato, al medio reaécionai'que con=—
tiene 7,57 litros ds silicato sédlco que tiéne un peso espe—
affico de 1,101. 1Ia veldcidad de adioién de 4oido es _ de
613 m1/min y la del silicato de 1,480.m1/hin; Se deteémina
en proporcién la adicién de siliesto de tal manera gue al
“inal de le adioidn del silicato, la aloalinidad sea &1 me-
nos 120 % superior e la alealinidsd inicial en el medio reag
rional. La temperatura de reaccidn Y los restantes pardme-
ros de tré:bamiento son similares a los del ejemplo 1. ILa
velooidad de adicién de las dos soluciones al medio reacolo-
nal ¥ el cambio de alcalinidad en funeién dél*tiempo 86 enu~-
mersn en la tabla 3,

. El producto final obtenido a partir de esta sxpe-
rimentacidn se somete a ensayos en cﬁanto a las diferentes
propiédades fisico~quimicas que son las siguientes:

% de TRE = 66,6

Indice de estructura = 199,4
Indice de toma de aceite = 148
volimen de vacfo = 2,55

superficie espesci{fica BET = {75.
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TABLA 3
Tiempos, mi- | 3ilicato sé- | H2S50, affadi Moles de Napg0 |% de élcalini—
nutos dico afiadido | do eft litros | Cantidad dé  |dad T
Cantidad de en litros - | Cantidad de | conjunto (o Cantldad de con
conjunto (o0 |Cantidad de | conjunto (o acumulada) junto (o acumu-
actmulada) conjunto (o acunulada lads) '
acunulada ;
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 37,117 12,24 4,33 108, 2

25 44,51 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,f77 24,48 4,72 118,0

45 14517 = 27,54 4,81 120, 2

50 30,60 0,99 24,7

51 31,21 0,23 5,7

% la adicldn de silicato es discontinua.

EJEMPIO 3

Se efeoctda otra experiencia segdn un recorrido simi-

lar al modo operatorio del ejemplo 2, con la excepcién de que
al medio reacoional se affaden 7,57 litros de silicato sédico

5 que tiene un peso eapecifico de 1,138 y que se compone de -3,69%

de Nay0 y de 11,89 %-de Si0,. Se callenta el medio reacclonal
a una temperatura de 80°C bajo agitaocién contf{nua. ILa alcalini

dad global iniocisl en el medio reaccional es de 41,9 gramos de
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Na,0 por litro, Se afiaden las soluciones de silicato y de
dcido al médio reaccional a las velooidades respectivas de
1480 ml/mn y ds 613 ml/mn.

Se detiene la adicién do silicato cuando, en el

| transcurso del procedimiento, la alecalinidad ge eleva & 308%

de su valor inicial en el medio resccional. Se affade el agen
e de acidificeacién hasta que la alcalinidad al final de la
sarga ocaige por debajo del 4 %, d¢ la alealinidad inicial
axlstente en el medio reaccional. El producto final de este
ejemplo se somete a estimacidén en cuanto a las diferentes
propiedades fisioo-quimieas ¥ se obtienen las oaracterfsticas
siguieﬁtes:
| % do TRE = 61,4

indiee'de estructura = 159

indice de toma de aceite = 90

volimen de vacio = 216

superficle especi{fioca BET = 373

Las caracteristioas obtenidas en la realizacién ex~

perimental del ejemplo 3 estan enumerades en la tabla 4.
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TABLA 4
IT:tempos, minp Siiioato sé- |H2SO, afindido |Moles de Naep0 | $ de aleali-
Gontidad do  |on idimos | Oantisad. de | bembidad de gig%gdad de
conjunto {o Cantidad de conjunto (o | conjunto (o oonjunto (o
acumulada conjunto (o acumulada) acunulada) acunulada)
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 8,23. - 159,8
60 36,84 4,39 85,2
65 39,91 0,55 10,7
65,5 40,22 0,16 3,1
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EJEMPIO 4

Se realiza este ejemplo de forma similar a la del
eJemplo 3, con la excepcidn de quo en est¢ ensayo se aflade
¢l resdctor oon oamisa de vapor deé ague, como medio reacoio-
ral, 7,57 litros de silicato sddino que tenga un peso eepe-
v{fico de 1,120 y que se compons 3e 4,52 % de Nag0 y de 8,74
§ de S10o. La odncentraoién.de Naz0 en gramos por litro en
«l medio reaccional es de 50,6, Ya molucién se somete & uhe
agitacién continua a la temperatura de reaccidn de 80°C. Se
ufladen simulta.neemente las solucliones de silica'co y de doido,
gl medio reaccional., .Se mezela previemente el éoido sulfiri-
00 con una solucidn sl 15,4 % de sulfato de aluminio en una
relacidén de 160/7 en volimen antés de afiadirle simultenesmen-
te con el silicato al reactor. '

Se interrumpe le adiciéd dé silicato cuando la al-
calinidad final justamente antes de la interpupéién de la
adicidén ds silicato es al menos de 400 % de le alcalinidad

nal procedente de esta experiencia se scmete & estimacidn a
las propiedades fisico-quimicaé ouyas caraocteristiocas sutan
enumeradas a continuacién:

% de TRE = 56,2

{ndice de estructura = 128,3 -

indice de toma de aceite = 80

volumen de vacfo = 1,53

aupérficie especi{fice BET = 303

El grado al cusl la alcalinidad cambia cada cin-

co minutos en el transcurso del proceso completo estéd enume-

rado en la_tabla_S.




TABLA S

Tiempos, minu- |Silicato sé- H2864 afladi- |Moles de Na 0 4 de aloas

o et | S | ESAT foirana oo | St
conjunto Centidad de conjunto (o |oonjunto (o de conjun-
acuwnulada conjunto (o acumulada) acunulada to (o aou

| acumulada) 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‘ 12,90 207,17

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

.25 44,17 15,35 17,03 274,28

30 51,97 18,42 19,59 315,4
35 59,37 21,49 21,82 35154

40 66,77 24,56 24,05 387,3

45 4,17 27,63 26,23 423,2

50 30,70 22,44 . 361,3

55 33,77 18,61 299,17

60 36,84 14,77 237,8

65 39,91 10,93 176,0

70 42,98 7,09 114,2

75 46,05 3,26 52,5

78 47,89 0,54 8,7
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' ' Segin lo que pfecede se puéde coiprobaf que el pro-
ducto presenta un éaréoter nuevo ¥ dnico que coustiituye el
cbhjeto ds ;a preeeﬁte invenoidn, pudde preparsrse regulando
14 rolacién eloalifitdad finel/alcalinidad iniolel en el medlo
reaccional. lLa Potma en que esta aloalinidad cembia en fun-

cién del tiempo de reacciln se nuestre pot la figura 2 en la

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

A partir de la figura 2 Be puede Pféoilmente comprg
bar que se obtiene un producto de fndice de estructuta mas
elevado cuando la relacién aloalinidad finael/alcalinided ini-

cial en ol medio reesccional es relativamente menor.' Er. otros

-términos, un. producto de {ndice de estructura menor Puade ser

preparado con mayor- facilided segdn le presente invencién
ouando la relscién aloslinidad finel/alcalinidad inicial en
el medio reaccional se mantien; é un grado relativamente ele-
vado. '

Por ejemplo, en el ejemplo nimero 4, la aloalinidad
Pinal méxima es de 423,2 por ciento contrd 100 % de la alce~
linidad inicial en ol medio reaccional. Esta relacién tal
como 56 obtiene en el ejemplo 4 se oonéidefa'como my elava-
da y tal como se ha mencionado preoedenxemente,:un prbceﬁi—
miento en el que la relacidén de alcalinidad se mantiene &.un
grado elevado, da un producto final de ind;oe de .estructura
relativemente menor. Esto esté confirmado por el hecho de

que el indice de estructura en el ejemplo 4 es muy bajo ¥y pa-

| ra ser exactos es de 128,3.

En el éjemplo 2, la relacién aloalinided final/ales
linidad inicial en el medio reaccional en un cierto instante
cuando se interrumpe 1la adiocidén de silicato, se encuentra que

es relativamente baja. Le aloalinidad méxima aloanze solamen
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te 120,3 % de su valor inicial.‘ Esto se debe!a que?el produg
S0 final obtenido a partir del ejemplo 2 presents un fndice
de estruoturs relativamente superior al del producto final
del ejemplo 4. El1 {ndice de estruotura de la sflice preﬁapg’
da en el ejemplo 2 es de 199,4.

_ En toda una serie de otros enseyos =e repiten todos
los modos operatorios de los ejemplos 1 & 4, con la excepoidn
de que se hace variar el porcentaje de la solucilén global de
silicato cargada en el reactor. Se comprusba que 80 pueds
hacer variar el {ndice de estructura de las sflices haciendo
veriar el porcentaje de silicato en ¢1 medio reacoional al
tiempo cero (RXN). El gilicato utilizado'en estos éneayos
presenta un peso. ereoifico de 1,16 y se compone do 4,98 % d?
Na20 y de 13,02 % de 510,. ILa solucién de silicato contiene
57,8 gremoe de Nago,por 1itro. E1 decido sulfdrico utilizado

1,106. Se determinan las proporciones de adioién de s;lica-
to y de fcido al medio reaccional de tal manera que ¢l cambig
ds aloalinidad por unidad de tiempo se eﬁcuentra regulsada en
los limites dssaadoé. los restantes pardmetros de tratemien
o son similares a los descritos en los ejemplos 1 & 4. >Los

resultados de estos ensayos estan dados en la tabla 6.
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T ABRLA 6

Bjom | % do si- _ Indide | Voltmen | Superfi-
plo | licato en| % TRE | I.S. | de toma de cie. espe~-
¥2 | medio RXN|. de acel | vacfo |cifica
' ‘te BET
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 | 557 | 125,7|. 87 1,53 114
| 12 50 | 78,0 | 354,0| 180 4,10 | : 200

Ia medida del tamafic de las partfoulas del producto

que constituye el objeto de le invencién me efectda aplicando

el procedimiento de andlisis de tamafio de partfculas y utili-
zando el aparato MSA, Este es un método.de gedimentacién ba-
sado sobre la ley de Stockes. La ley de_étockes,se_refiare

a la velocidad de sedimentacién con relacién a la dimensién
de las partfoulas seéﬁn la epuaoiéﬁ siguiente: '
18,37 x 102 Vo b

(p-p,) & 62

t =

férmula en la que:

t = tliempos en segundos para depositar una distancia h en cm
Uo= visqosiaad gbsoluta (poises) del Ifquido de pedimentacién
p = densidad partioular, g/em3 | 7

Po= dénsidéa del lfquido de sedimentaéién, g/6m3

d = temafio de las partfoulas, mioras

| & = constante de gravitacién, 980 om/meg.
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Esta ecuzeidn muestra que el tiempo para'ﬁépositar
una distancia duda es inversamente proporcional al cuadrado
d» la dimensidn de las partfculas y es funoién de la viscosi-
dad del 1fquido y de las densidades de las:partioulas y del
1{fquido. El procedimiento MSA utiliza a la vez la gravedad
¥y la centrif@gaoién para ﬁepositar las partfculas. Se utili-
za la centrifugacién para las particulas finas con el fin de
teoner un tiempo conveniente para la operacién., Por ejemplo,
se tiene nocesmidad de 24 horas para une partfcule de und mi-
cra de densidad 2,7 para deposltar 10 cm en agua.

Para les determinaciones de los tamaﬁos de particu~-
las, MSA utiliza una combinaoién de tiempos por medio de una
de las cuatro centrifugadoras especiales conh velocidad oone~-
sante (300, 600 - 1200, 1800 y 3600 r.p.m.). Se utilizan tu=-
bos’centrifﬁgos especliales eduipados con pequefios tubos oapi-
leres en le parté inferior. La altura del sedimento en el tu

$ribucién de los temafios de particulaes se caloule & partir de
1a relacidén de altura de sedimento & momentos que correspon—
den s dimensionee de partfculas especificas con relacién a la
altura despuds de que todas las partioulas ae hayan deposita-

do.
Los datos no representan la dimensién de las parti-

oules ¥ltimes de-las materias, representan la distribucién de
los temafios de los agregados y/o de los aglamerados. En el
procedimiento MSA se diapersan 0,2 g de materia en 100 ml de
une mezcla al 30/70 en voltmenes de acetona y de agusa, El
mezclador utilizado es un agitador no oizallsnte, con un con-

tador de revoluciones. A continuacién se transfiere una pe-

quefia oantidad de esta dispersién al tubo de sedimentacidn qup
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productos §ltimos preparados en lce ejemplos 1 a 8 estan enu-

deserito y discutide en lo que prsdede.

" dent{frico una texturs lise y una buena sptitud al flujo.

contiene agua destilada.
Los datos de dispersién granulométrioa NSA para los

merados en la tabla 7.

A pertir de la tabla 17, se puede somprobar que la |
dimensién de las partfculas de les s{lices de baja estructu-
ra que constituyen el objeto de 1 invencién puede controler-

gse regulando los perdmetros del procedimiénto tal como se ha

Tel como se ha disecutido anteriormente, las silices
de cardoter dnico que constituyen el objeto de la presente
invenc;dh pueden utilizarse de manera venfajosa como agen¥
tes de pulido y‘abrasivoe en las compogioiones de pasta den-
tifrica. Esto es verdaderemente notsble en la medida en que
las s{lices precipitades del arte anterior no pueden utilizain
se de este modo. Ouando se utilizan los prodnctoé de la in-
vencién en composiciones de paste dentifrica y tal como 88
conode en el arte, la paste dentifrica puede bontener por

ejemplo minerales humidificantes y eglutinantes para dexr el

Les materias menoionades anteriormente, asi como las férmuled
especificas-de preparacién son bien conocides en el arte antg
rior ¥y eatan descritas por eJjemplo en las ﬁatentea america~
nas 2 994 642 y 3 538 230 Yy en un gran némero de publicaciow-
nes. Otra desoripeidn detallada de fdnmula de preparaoién
de pasta dentifriea esté dada en la paténte amerioana 3 726
961.
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TABLA T

Distribucidn de los tematos de partfoulas MSA

Porcentaje en peso, de dlrensién inferior

Dindlen-'- ' Ejempelo n8g -
sién , i .
(micras)| 1 2 3 4 5 6 7 8

0 |98 | 98 | 98 | 99 | 94 |100 | 99 | 100
20 |95 | 93 | 9 | 96 | 86 | 99 | 95 | 100
15 |88 | 83 | 80 | 89 | 75 | 96 | 90 | 99
0 |70 61 | 60 | 60 | 58 | 91 | 14 | 9
5 |43 | 34 30 8 | 39 61 | 48 70
3 |29 | 20 | 24 | 24 | 25 | 54 | 30 | 54

1 8| 7| 8 7 8 | 13 7 | 13
0,5 | 2| © 1 2 | 1] 4 2
0,3 | o| © 0 0 0 o | o

Con relacidén a esto se ha preparado férmulas de pre
paracién de dentifricos que van de liguidas y polvos & pastae
o cremas dent{fricas muy en moda.

Las oremas dentifricas son mas dificlziles de combi-
nar con éxito debido a que exigen un equilibrio minucioso de
agentes de pulido de humidificente, de aguz, de aglutinante,
de estabilizantes, de detersivos, de .perfume, de edulcorantes
vy de agentes t'er'aﬁéuficos ‘pare obtener una pasta hmﬁdgeﬁea
suave. |

La mayor perte de las férmulas de preparacidén de

las cremas dentffricas actuales utilizan una o verias materia
a base de fosfatos como agentes de pulido. Eaemplos de agente ]
de pulido a base de fosfatos son el bifosfato de ocaleclo, el bj
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" Gico insoluble. ILa cantidad de muterias a base de fosfato

| tinantes mas normelmente wtilizados son los coloides de al-

perficial y de la accién espumente en la boca. Entre los des
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Posfato de calels anhidro, el trifostatb db oaleio, el bifos-
fato de caloio transformado térmicemente y el metafosfato sb-

sfindidas a las fénﬁulae'de preparacidén de los dent{fricos se
gitda entre 5 por ciento en peso aproximagamenté. _

ioe humidificantes mas ampliameﬁte utilizados en le
paesta dentf{frica son la glicerina y el sorbitol. Se utiliza
igﬁalmenfe el propilen-glicol en pequefia cantidad en ura me-
dids muy limitada. La primera funcién del humidificante comg
parte de la fape lfquida consiste en retener la humedad que
da una buehe textura y mantiene un aspeocto brillanté atrayen-
te cuando 1a'pasta,ae expone &l aire.

El aglutinante que sé empléa tiqné pér_objbto impe-
dir 1a'separaoi6n de les fases liquidg? y sélidas. Los aglu

gés ¥ los derivados gintéticos de la celulosa de Cerregeenan |
¥y la oarboximetil celulosa sddica. Se utiiizap otrosltéies
como games, Se utilize igualmenté.combinaciones de eatos
aglutinantes. | S

 Dado que las dispersiones de agua naturaleé'y sin-
téticas de los aglutinantes orgénicos se exponen al ataqﬁe
microbleno o al del moho, se afiade a la pasta una cantided
relati&amente pequéﬁa de estabilizantes. EJjemplos de estabi-
lizentes utilizados en la industria son los ésteres de benzog
tos de paréhidroxilo. '

La funcién de los dotersivos en la férmula de pre-

peraolén de dentifricos consiste en proporcionear uﬁa ecoién

de limpieza meyor gracias a la disminucién de le tensién su-

tersivos utilizados est4 el N-lauril sarcosinato sédico, el
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Benta probablemente el factor dnices mayor en la acogida favo-
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sulfato sédico, ol sulfooulaurato, el aljuil sulfoacetato
sédico y el dioctil sulfosucoinato sédico.
Dado que el perfume de la pasta dentf{frica repre-.

rable por el utilizador, se aports un gran cuidado en la se-
lécoidn de mezoles equilivradas de diferentes esencias esen—
claeles. Estas son raramente utilizadas polag, 0 en pocos CEm
sos. Las combinaciones de los principales perfumes son el
pirol, la menta y el sasafras y se les utlliza con esenclas
secundarias talées oomo el pimiento, la’ caliofirine y el anis,
Se utiliza mucho la sacaring y el cioclemato sédioo
para mejorar el sabor y aumentar lae,cualidades de perfume
de la pasta dentifrica. Se puede utilizar edulcorantes sine-
téticos en ocombinacién con el fin de obtener el frescor épti
mo y la ausencia de un gusto residual. Se cbtienen susrpfo-
riedades deseadas a muy bajas concentraclones y,oamo,consée
cuencia tienen una influencia desprieciable sobre la consisten
cia de la pasta dentifrica.
Dado que el agua es un elemento completamente ccmﬁn 
es importante en la pbtenoién de férmulas de preparacidn de
pasta dent{frice estables utilizar agus praétioamenta pUra.
Es de uso corriente desmineralizar sl agua que se emplea.'
Los agentes terapéuticos en las oremas dentifricas
estén destinador & impedir la alteracidén deé los dientes ¥
oxisten generalmente en forma de materia & base de flaoruros
estannosos y de fluoruro sédico.
Se han encontrado dificultades utilizeando 1aa.oom— '
binaciones de las maﬁérias mencionadas anteriormente en las

2érmules de preparacién de los dent{fricos aotuales. Se ha

oxperimentado el rechazo de los iones fluoruro por los agen-
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tes de pulido qus contienen fosfato y oaleio. Asi, formulen
do una camposioién de dentifrico, hay que elegir un. agento
de pulido que de excelentes propledades de pulido y que pre=
wente un eleva&o grado de compatizilidad con el sistema flug
™uro y que,; en particular, no debe rechazar el ién fluoruro.

Los productos que constituyen el objeto de la in=
venoién no contienen celcio ¥y presenten un elévado grado de
compatibilidad eon les composiciones & base de fluoruro uti-
lizadas en la pasta dentf{frica., El grado de sptitud e lé
gbresién del agente de pulido de 1lé presente invencién puede
controlarse regulando el {ndice de estructura de las silices
¥ de las dimensiones de las pafticulas de los citados &brési
vos a base de silice. - .

Asi, segln la presente invencién, s¢ ha descubler-
to una nueve catagoria de agenteq de pulido & base de silice
qﬁe presentan las propiedadés deseadas de pulido y de limpie
za cuando se formulan en una composioién de pasta dentifrica.

En toda uns serie de ensayos, las sflices de baja
estfucﬁura de los ejemplos 1 & 4 se han formulado en una pag

ta dent{frica qile presenta la camposiocién en peso siguiente:

glicerina 25 %
‘gorbitol (70 %) 15 4
agua © 20 %
egente de pulido 35 %
goma industrial 1%
detersivo industrial 1 %
esencia de menta 14
estabilizente 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 Bp~-

$itud a la abrasién dsl agente de pulido de la invendién fren|
te a la propiedad de. aptitud a la abrasién de los agentes de

pulido disponibles en el oomercio. .
Se ha utilizado un sbrasivo a base de pirofosfato

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

{ndice de aptitud a 1a sbresién de 500. Com relacién a la
muestra de referencia, por medio ds los agentes de pulido do
la presente invencién, se obtiene 91 Indice de aptitud a la

abrasién que estd enumerado en la téble 8 siguiente

TABTLA 8
Agente de pulido dsl | Indice de aptitud a la abra=-
¢jemplo N . sidn
1 ' 300
2 310
3 | 280
4 420

Tal como se puede comprobar exeminando los detos
en la tabla 8, ol fndice de aptitud a la abrasidén de lcs agen
tes de pulido de la presente invencién es inferior al valor
de {ndice 500 del foafato muestira de referencia, Es ventajo-
so tener sgentes de pulido de fndice de aptifud a la abrasién
inferior ya que no perjudica ol esmalte de los dientes y oon
tribuyen & preservar los dientes de los seres ‘humanos cuanﬁo

gse formulan en pasta dentifrica.
-NO T A =

Desorita'suficientemente la naturaleza del invento,
as{ oomo 1la manera de realizerlo en la préctice, debe hacer-

se constar que lae disposiciones anteriormente indicadas son
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gugesptibles de modificaciones de detalls en ouanto no elte- |

ren su principio fundamental, Tarbién se hace constar que ol

| invento corresponde & una Solicitvd de Patents, presentada

en Nortéamérica, con fecha 22 de mayc de 1.974, bajo el nime-
ro 472,580, acogidndose por lo tarnio a 1os beneficios que con
ceden los Convenios Internaéionalea en vigor, siendo lo que
constituye la éaencié del referidg invento y por lo que se’
solicita Patente de invencidn por 20 afios en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION IE UNA SILICE PREQIPITADA,

{ AMORFA, FINAMENTE DIVIDIDA, IE BAJA ESTRUCTURA; ceracterizén=

dose por lo sigulente:

18,- Procedimiento para la obtencidn de una silioe
precipitada,.amorfa, finemente dividida, de baja estructura,
por acidifioacidén de una solucién de un silicato de metal al
calino por medio .de un 4eido caraoterizédo porqﬁe:.

1) se introduce un poraeentaje molar predeferminado de ld ocan~

tidad global acumulads predefefminada del oitado silicato de

metal alcalino a utilizar en la reaccién en un reactor apro-

'piado, respondiendo el cltado silicato de metal aloallao e la

f6rmu1a.M2o(8102)x, fdnmula en la que M es un metal alealino
elegido del grupo que se compone de sodio y de potasio y z es
un ndmero de 2 & 4 inclusive, el eitado porcentaje moler pre-
determinado de la cantidad global.acumulada predeterminada
del citado silioaxo de metal alcélino giendo cargadé al olta-
do reactor se ocompone al menos de 8 moles por clento y no ex-
cede de 50 f;.

2) e efectda una agitacién continua de la citade solucién
acuosa del oi%ado porcentaje molar predeterminado del eitado
silicato de metal alealino en el ecitado reactor;

3) se afiade simultenesmente la mezecla equilibrade de la clta-
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" 4) se'prosigue 1la adipién del citado 4ecido niineral tras de-

7 - 41 =

da cantidad preceterminada del citado silicato de metal alca~
lino a utilizar-en le reacecién y tma solucién acuosa de un
écido mineral elegido del grupo qus se compone de los &cidos
ewlférico, nitrico, fosférico, sl citado silisato de metal
elcalino bajo agitacién en el citado reactor a velocidades y
concentraciones determinadas en proporoién de menera que se
engendre un aumento controlado de la alcalinidad efectiva de
modo que la aloalinidad méxima engendrada tras el final de
la adicidén de la cantidad global del citado silicato de metal
alcelino en el momento de la alcalinidad méxime ty sea de 20%
& 500 % superior a la de la aloalinided inicial de porcente~
je molar predeterminado total acumulado de la cantidad prede—
terninada del citado silicato de metal alocalino a utilizaf en

la reaccién liberada en el recipiente de reaccidén al comienzo

de la reaccién;

tencidn de la adieién del citado silioato de ﬂétal alealino,
haste llever el pH de la masa redceionsl & un valor inferiér
8 6,0y la'masa reaccional, tras todas las adiciones que se

han efectuado, & oontener ds 3 a 12 % en peso de 5102 al tiem
PO t, de fin de reaccidn, tp tiene un valor comprendido entre
20 minutos y 4 horas, y el tiempo tp para aloanzar una aloaw
linidad méxima, tisene un valor comprendido entre 55 % .y 90 %

de trj |
5) se mantiene la temperatura de reaccién de la ciltads masa
reaccional de silicato de metal alcelino entre 50°C y 90°C de
un extremo al otro de la reaccidn; _

6) se filtra el citado caldo procedénté de la reaccién;

7) se lava; se geoa y se tritura la citada,mésa filtrada y

ge recoge un.producto.que, haciendo provisién del porcentaje
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grado de retencién de agua de la torte que va del 66 % al 76%

 volimen de vacfo que va de 2,55 a 4,1 om? Hg/gramo de £403 ¥

'Q'GIIIO- '

‘| mente cargado en el reactor es de 14 a 35 %, que presenta un

_ ‘48 - ,
molar del total scumulado predetérﬁinédo ael citado silicato
de metal alecaline a utilizar en la ¢iteda reacciép, es e 8 %
a 14 % inclusive; cuando el producto a preparar debe tendr un
grado de retencidén dé agua de la torta inferior el 66 %, un
iadice de estructura inferior a 200, un indice de toma de acei
%3 inferior a 125 cm3/100 &ramos, un volﬁmen de vac{o que va
de. 1 & 2,55 cm3 Hg/gramo de 810, inclusive, y una suberficie
especi{fica BET que va de 65 a 375 metros cuadrados por gramo

¥ de 14 a 50 % cuando el producto & praparar'debe presentar un

inclusive, un fndice de estructura que v a8 200 & 354, un fn
dice de tama de aceite que va de 125 a'180’dm3/100 gremcs, un

una superficile eépecifioa de 80 a 375 metros cuadrados por

2%,- Procedimiento segin la réeivindiceoién 1, cérqé
terizado porque el total acumulado predeterminado del silica=-
to de metal alcalino inicialmente cergado en el recipiente de
reaccién camprende al menos 8 moles ‘por ciento y no exceds de
35 por ciento para preparar a este efecto un producto suando
el citado porcentaje molar inicialmente cargado en el reci-
piente de reacoidén es de 8 a 14 %, presenta un grédo de reten
cidén de agua de la torta en estado h¥medo inferior sl 66 %,
un {ndice de estructura inferior a 200, un Indice de toma de
aceite inferior a 125 om3/100 gremos, un volimen de vaoio qus
va de 1 & 2,55 am3 Hg/gremo de S10, inclusive y una superficie
especf{fica BET da_65 a 375 metros cuadrados por gramo, y para

preparar un producto cuando el citado pordentaje molar inicial

grado de retencién de egue de la torta que va de 66 %a76%



10

15

20

25

por gramo.

- 49 -
inclusive, un Indice de esiructura que va de 200 a 354, un in
dice de toma de aceite que va de 125 a 175 om3/100 gremos, un|
volimen de vacfo que.va de 2,55 a 4;0 cm3 Hg/gremo de 810, ¥
una superficie especifica BET de 80 & 200 metros cuadrados

38, Procedimiento segir. una de las reivindioacio-
nes'1 y 2, caraocterizado porque el éitado silioaxéjde metal
sloalino es el silioato de sodio que tiene une relacién mole-
cular 510,/Na,0 del orden de 2,0 & 2;8 y el oitado éoido ming
ral es el deido sulfirico y la composicidn de la solucién do
deido sultﬁrico es a?roximadamente de 8 8 22 % eﬁ pes8o.

48,- Procedimiento segér una de las reivindisacio-
nes 1 a 3, oarscterizado porque le. adioién simultdnes de la
citada mezola equilibradé del citado silicato de metel aloa-
lino y la oitada solucién de 4oido se efectda segin. un proce-
80 y a velooldades tales que ls alcalinidad méxima de la reag
oién mea de 200 & 500 % superior a la alealinidad iniclsl.

58,- Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1 & 4, caracterizado porque el prodﬁcto de adicidn se eli
ge del grupo que me compone de las sales de aluminio solubles
en agua y.de los metales aloalino-térreos;.se combina con la
solucién de decido mineral para ajuster el Indice de refrac-

cién del biéxido de silicio precipitado y para constituir un

producto que presenta un ocardcter de aplicacién particular

para su aplicaoidén como ebrasivo y gelifioante en las oampo-

siciones de pasta dentffrice transparente.
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_ 68.- Procedimiento pare la obtencidn de une sflice
precip_itada, amorfa, finsmente dividida, de baja estructura,
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente Me-
qnoria e ilustrado en los adjuntoe dibu:joa.‘

Esta Memoria consta de 50 Hojas, escritas a méqui

ne por una sola cara. .
9 ENE
Madrid 19 ENE 1076

SOCIETE FRANCAISE DES SILICATES SPECIAUX "SIFRANCE". |-

5 GDIEL ACEDD Y HORE)




AR,
§N 7 7 "310VIIVA  VIVOS3
e % % £ £ Y y?
-~ \ahow A ea3oy 7300 200 sgo0 $00 10 b s L L E s o 02 0 05 0L
- Dt TIR 3~ 8200 SO0 10 €0 a0 Lo L € ] ot 07 0t 0% oL ool 0
S O S9 09 S5 05 s O7 S 06 Sz oz s O 8§
L°old
L o0t 150
00z
101
g
S
-00€
27914
1 007
5 pPad %Y
.U’r.\,m. °
vOINO_ WIOH RERNTTEN

XNVID3dS S3LVOIUS S30 3SIVONVHd  31L3100S




SOCIETE FRANCAISE DES SILICATES SPECIAUX “SIFRANCE.

IS5
400 1
FIG.2
300-1
ey
A
110 +
2001

0;5 T 100 'Z

S

0 : 4 :

00 70 % 30 20 10
70 %0 30 20 10 5
ESCALA VARIABLE,

3 1 07 05 03 01 005 o
1 07 05 03 01 005 0025 0On




A%

400 1

300 1

200 +

100 -

0 + :’: ' ol

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75

n/ |
- *
viauyrid

o1 005 0025
005 0025 0012

/C L RCERS Y KU

>y
7
a

2 /2;72?‘“

7



	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



