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Il invento se refiere a un »rocedi-
miento para la preporacidn de tamices moleculares zeoli
ticos del tipo A a base ce aluminosilicatds cristalinos
que contienen acua de nidratacidn con por lo menos 93,5%
en peso de pariiculas con wn didmetro inferior a 45 pm,
por cristalizacidn kidrotériica de una mezcla sintética
de aluninato y vidrio solublés, a los tamices molecula-
res que pueden obtenerse; entre otras cosas, segin el pro
cedimiento, y a la utilizacidén de éstos.

Loe teaices moleculares zeoliticos
con sus propiedades especiales vara el intercambio de
iones y la adsorcidn ya son conocidos desde hace mucho
tiemvo. Su sintesis e basa en calentar a ftemperaturas
entre 50 y 300¢ a una mezcla sintética acuosa con los com
ponentes a Hazo x bA1203 X cSiOe. Dependiendo de la com
posicidn de la mezcla ce partica, de la temperatura de
reaccién y del tiempo de reaccidn se obtienen compuestos

& 3 HrLlae ey ¥ i .
de la férmwla ~eneral LaxAlx51y02(xéy) n HQO, que son

diferencicibles basdndose en sus espectros de rayos X.

Il sodio puede ser reemplazsdo en estas sintesis por
otros ilones monovalentes o éivalentes. Asi, por ejemplo,
la memoria de patente clemana 1.030.017 indica un proce
dimiento para lo preparseidn ¢el teaiz molecular 4 con

la férla sumatoria empirics 1,0 4 0,2 ko a0

g

A1203 : 1,65 + 0,5 510, : Y K0, en Conde Il significa
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un catidn metdlico, n simifica la valeacie del mism

e Y sipnifica un valor hasta ée 6. In la preparacidn
del tipo A se emplea en genéral una nmezcla sintética,
en la cual se presonten Si()2 Ng A1203 (por ejemplo en
forma de vidrio soluble o zluminato de sodio) en la pro
porcidén molar 2:1, 7y z-ua vy d6xido de metal alcalino
(por ejemplo Ha20) en la vroporcidn molar 17,5:1. &s
comin 2 los procedimicatfos conocidos el hecho de que

en la sintecis se obtienen cristales cuyo didmetro me-
dio se encuentra nor encima e aproximadamente 2 u,
teniendo una parte considerable, usualmente entre 3 y
125 en peso, un grano de tamefio limite situado por enci
ma de 45 um. e desisna a esba porcidn como grava;

la miswe es determinada sesin la norma DIN 53.580 por
tamizado himedo de acuerdo con Iocker.

Para la utilizacidn como agentes de
adsorcidn, coro soportes para catalizadores o como ine
tercambiacores de iones, los tauices moleculares son
transformados en cuervos moldeados mediante un agluti-
nante apropiado. La preparacidn de los cuerpos moldea—
dos significa un elevado gasto Géenico al tiempo que se
disminuye el efecto como consecucncia de la poreidn de
aglutinante. Tawbién, debido a los larros caminos de
difusidn ge decelern intensamonie le velocidad de reac~

cidn, 1o cupl hace complicado el cceado de liouidos ore
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ganicos. Ademds Ge ello, por ejemplo al eliminar meta
les o bien metales radiocactivos desde aguas de aporta-
cidn y de escape se deben de separaf el intercambio de
iones y la precipitacidn. Por lo tanto es oportuno em-
plear en tales casos de utilizacidn un tamiz molecular
en forma de polvo. Tembién en el caso de barnices se
emplea sélo polvo de tamiz molecular.

‘ El invento tiene la misidn de propor
cionar un procedimiento con el cual puedan sintetizarse
tamices moleculares zeoliticos del tipo A, en forma de
polvo, previstos para la utilizacidn en calidad de ine-
tercambiadores de iones, yor ¢jemplo para ablandar el
agua, sin formacidn de poreciones de grava (particulas
mayores de 45 am), con famafios de granos definidos. Ia
ausencia de grava es indispensable para la utilizacidn
prevista, entre otras cosas, dentro del marco del inven
to como sustitutivo de fosfatos en agentes de lavado y
de limpieza. Los procescs de lavado y de limpieza, es-
pecialmente los realizados en mdouinas, exigen en efec-
to que el tamiz molecular permanezca en suspensidn (por
causa de una pequefia tendenciz a la sedimentacidn) en
el bailo de tratamiento, con el fin de hacer posible una
eliminacidn total del mismo wnor enjuagado tras haber
transcurrido el nroceso,

'
Es obtejo del invento un procedimien



10

15

20

25

25.8.75

to para la preparacién de tamices moleculares zeoliti-
cos del tipo A a hase de aluainosilicatos cristalinos
que contienen egua de hidratacidn con por lo menos
99,5, preferiblemente 99,9, y especialmente 99,995 en
peso, de particulas con un didmetro inferior 45 um
mediante cristalizacidn hidrolérmica de una mezcla sin-
tética de aluminato y vidrio soluble, el cual procedi-
miento estd caracterizadé porque, antes de la precipi-
tacidn dei producto previo amorfo, se mezclan intimamen
te los componentes de la mezcla sintética que se presen
tan en una proporecidn molar entre 3102 ¥ A1203 por deba
jo de 1,9:1 y preferiblemente en una proporcidn molar
entre agua y dxido de metal alcalino de por lo menos
3011, se atempera en condiciones.de eristalizacidn 1la
gusyensidn de aluminiosilicato, deaspués de la cristali-
zacién, y se somete a cizallamiento durante la cristali
zacidén y/o durante el atemperamiento.

Por 1o tanto, el procedimiento est5
basado en las sisfuientes medidag esenciales que en coo=
peracidn hacen posible la sintesis nrdcticamente cuanti
tativa de un producto con el grano de tamafio limite de-
seadd y con tamaiios de granos determinados:

A diferencia dé procedimientos cono-
cidos se emplea en la mezcla sintédtica una proporeidn

]

de dxido de aluminio considerablemente mayor. Se procu



10

15

20

25

25.8.75

ra que la precipiteacidn se efectie a partir de wna mez-
cla sintética cue Laya sido mezclada intimamente, con
el fin de zarantizar una Torsacidn uniforme de gérmenes
o nicleos. Una medida indispensable es ademds una elam
de atemperamiento realizada a continuacidn de la crista
lizacidn, durante la cual se mantienen en general condi
ciones usuales para la cristalizacidn. Ademds de ello,
auranue la cristalizacidn o durante ambas etapas del pmw
cedlmlenuo deben actuur fueraas de cigzallamiento sobre
la suspensidn de aluminiosilicato. Un contenido espe-
cialmente bajo de grano de tanaiio limite puede lograrse
gi se acoplan las medidas mencionadas con una utiliza~
cidn de una concentracidn de metel alcalino reducida en
comparacidén con procedimientos conoeidos, en la mezcla
sintética.

La disminucidn de la porcidn de grano
de tamaro limite producida de isual modo por el atempe-
raniento como por la concentracidn reducida de metal al
calino resulta sorprendente, toda vez que, tal como es
sabido, el ateuperamiento al igual que la disminucidn
de la concentracidn conducen en el caso cristalizaciones
a la formacidén de cristales de mayor tamaio, y por comsi
eniente los efectos que puedeﬁ lorsyorse en el presente
sistema se desarrollan en sentido opuesto a lo que cons

tituye la teoria actualmente predominante.
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Las medidas previstas de acuerdo
con el invento para cl ajuste del grano de tamafio limi-
te ¥ su proporcién pucden escogerse de manera que se
obtenga un didmetro medio deseado de particulas de los
cristales.

El didmetro medio de particulas pue-
de tener valores desde por debajo de 1 um hasta de 15
pa.y es deterwinado sobre todo por la intensidad de ci-
zallamiento que actia durante la cristalizacidn. Para
la misidn prevista se;in el invento se ha nostrado como
conveniente un didmetro medio de partfculas de alrede-
dor de 8 pm en unidn con el grano de taumafio limite situa
do por debajo de 45/un. Al disminuir las dimensiones
del grano de tamafio limite la curva de distribucidn
aplanade en el sentido hacia particulas de grantamafio
ge aproxima a una distribucidn ideal segin Gauss. Un
ajuste dptimo, vy por lo tanto acowodado a la préctica,
de la proporcién del grano de temafio Limite deseado, gque
de acuerdo con el invento puede ser disminuida hasta
0,01% en peso e incluso todavia a valores situados por
debajo de éste, me losra dlo con la cooperacidn de las
medidas esenciales para el procedimiento, A partir de
investigaciones del comportamiento de sedimentacidn
hay que esticer gue el grano de taumafio limite puede disg

ninuirse de acuerdo con el invento hasta valores de a17
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rededor de 20ﬁun.
La mezcla sintética puede contener
3102 N A1203

1,6:1, especialmente de alrededor de 1,3:1, y agua y

en proporciones molares entre 0,8 hasta

dxido de metal alecalino en praporciones molares entre
35 y 50:1.

Un modo de procedimiento especialmen
te. favorable consiste en qgue para la precipitacidﬁ del
producto previo amorfo se dispone previamente por lo
menog una cantidad de agua o de solucidn de aluminato
que hace posible un efecto de agzitacidn, y simultdnea-
mente se hacen aluir con intensa agitacidn, especialmen
te en la zona de mdxima turbulencia, solucidn de alumi-
nato de sodio ag{ como solucién ge vidrio soluble.

Por el término "cizallemiento®, tal
como se utiliza en el sentido del presente invento, hay
que entender cualquier solicitzcién mecdnida desmenuzan
te de particulas discretas cuc se encuentran en suspen-
sidn, que se base predominantemente en un verdadero efec -
to de cizallamiento. ¥l cizallaaiento puede llevarse a
cabo de un modo discontinuo o de un modo continuo. Se
prefiere el modo de travajo con recirculacidn, en el.
cual el producto que ha de ser cizallado es gsometido va
rias veces, de modo sucesivo, al efecto de fuerzas de

cizallamiento. Una medida de ello es la denominada fre
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cuencia de caudal de circulacidn, cque indica los numeros
de ciclos de trabajo por hora (dimensidn: h"l).

Como aparato de cizallaniento se pre
fiere un agitador d¢e turbina, nor ejemplo el agitador
de turbinas EKAT0. HNo obstante, puede efectuarse el ci
zallamiento también con un avarato disolvedor de discos
dentados, con una bomba dispersadora, con una bomba cen
trifuga o con otros aparatos similares.

La energia de cizallamiento que ha de
ser consunida en las condiciones de trabajo de acuerdo
con el invento para lograr el grano de tamafio 1imite de
seado, no tiene prdcticamente importancia en comparacidn
con la enersia de cizallamiento que es necesaria para ob
tener une disminucidn drdstica del tamailo medio de par-
t{culas (véase la solicitud de patente mds antigua
P, 23 33 068.9). Inesperandamente, se puso de manifiesto
que en el casgo de efectuarse un correcto ajuste del gra
no de tamafo limite y de las vproporciones del grano de
tamaiio limite, ol didmetro medio de %articulas puede en -
contrarse también por encima de 2 pm sin que resultase
empeorada una propiedad importante para la técnica de uti
lizacidn, a saber la nosibilidad de eliminacién por lava
do Ge los ablandadores zeoliticos utilizados de acuerdo
con el invento en agentes de lavado. Asi, en el caso de
emplearse un agitador de turbinas, éste ya puede ser he=
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cho Tuncionar con un consume de potencia de 0,4 a 2,
preferiblemente Ge 0,6 a 1, especialmente 0,8 de KW/m3.-
liientras gue la cristalizacién se

puede llevar a cabo en el presente caso por ejemplo a
949C, se ha manifestado como conveniente llevar a cabo
el atemperamiento a una temperatura entre 85 y 105¢C en
las asuas madres de cristalizacidn, siendo favorables
tiempos de atemperamiento entre 0,2 y 6, preferiblemen~
te entre 0,8 y 1,5 horas, y especizlmente de 1 hora.

' El tienpo Ge atemperamiento comienza
a partir del momento en el cual la cristalizacidn se ha
terminado, lo que puede ser reconocido por el desarro-
1lo de una mdxime capacidnd de intercambio de iones, por
el hecho de que se ha alcanzado una mdxime intensidad
de lineas de rayos X y por el logro de una adsorcidn de
aproximadamente 22,5y de vapor de agua. In la préetica
se Goma como base un valor empirico determinado con ayu
da de una optimizacidn de receta. ’

Con el fin de hacer dptimos a los
productos del procedimiento pare una deterninada finali
dad, se deben acomodar entre si especiaimente las condi~
clones de atemperamiento ¥ we cizallamiehto, mientras
que et lo que se refiere a la proporcidén molar de
A1203/8102 o taubién en lo gue se refiere al contenido

de metal alcalino en la mezcla sintétice es suficiente

- 10 -
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en lo esencizl observa los limites indicados,

Un cizallamiento que actie hasta el
final de la fase de cristalizacidn puede ser intensifi-
cado de manera tal que se pueda disminuir a valores
muy pequeiios el didmetro medio de particulas. De este
modo también son disminuidos los valores para el grano
de tamaiio limite y su proporcidn porcentual en el pro-
ducto. La influencia del cizallamiento sobre los didme
tros medios Ge particulas y el grano de tamaio limite
o la proporcidén de grano de tamafio limite, por lo tanto,
no permite reconocerse cono dirigida en igual sentido
en todas las condiciones del procedimiento; asi, por
ejemplo, en el caso de la utilizacidn vroferente de con
centraciones mds bajas de metal alealino en la mezela
sintética crece el didmetro medio de grenos mientras
que las dimensiones Jel grenc de tamaiio limite y 'la pro
porcidn del grano de tamafio limite se hacen menores. Un
cizallamiento llevado a cabe durante la efapa de atemps
raniento tiene sin embarzo exclusivaicente influencia
sobre el zZrano de tamelio limite y la proporcidn del mig
mo.

Ademds de ello, el invento se oxtbien
de a un tamiz molecular zeolftico del fipo A con por lo
menos 99,5, preferiblemente 99,9, y especialmente 99,99%

de partfculas inferiores & 45 pm, ¥ un espectro de par-’

- 11 -
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ticulas, que contiene

Fraccidn Proporcidn .
(Hm) (4 en peso)
3 < 15
<5 <035
¢ 10 _ < 82
¢ 15 . < 96
420 < 100,

preferiblemente

Fraccidn Proporcidn
(pm) (& en peso)
<3 4 - 15
(5 11 - 35
¢ 10 50 - 82
¢15 79 - 96

gue puede ohtencrse entre obras cosas de acuerdo con
las medidas de procedimiento descritas.

Finalmente, el invento concierne a -
la utilizacidn del tamiz molecular como intercambiador’

de iones, por ejemplo para el ablandomiento del agua,

- 12 =



especialmente como sustitulivo de fosfutos en agentes
de lavado y de limpiesza.
Los productos de acuerdo con el inven
to tienen la venteja Ge gue va en el transcurso de su
5 preparacidn estdn libres de grava. Cuando se utiliza a
los mismog como ablandadores en arentes de lavado y de
limpieza, éstos por consisuiente pueden ser mantenidos
con facilidad en susneasidn en log edrrespondientes ba-
flos de tratamiento, asi cbmo gser climinados por enjua- .
10 gado de modo total con especial facilidad desde mdqui-
nas lavadoras y de limpieza y el sisteme de alimentacidn
de las mismas.
Il invento es explicado éeguidamenﬁe
ayudéndose de ejemplos de realisacidn.
15
Ljemplo 1

7 kg Ge hidraio himedo usual en el
comercio, un déxido de aluainio hidratado con un conte-

20 nido de apua, deteriinable medionte la véréida por cal-
cinacidn, de 42,5%, son disuelios en 50 litros de una
lejia de sosa al 12 en peso a 1002C. La soluwidn trang,‘
parente obtenida es enfrimda a SO0, El. tratamiento

ulterior se efecitda en un recipicnte de vidrio de 60

25 litros, que esid equipado con un mecanigno agitador.

25.8.75 - 13 -
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Fl consumo de potlencia puede ser medido mediante un am
perimetro concectndo delante éel sparato. ILa velocidad
de agitacidn »uecde ser rcrulada de modo continuo y sin
escalones., Tl asitador cs w turboagitador IKATO sepin
la norma DIN 28,131, con un didmetro de 15 em. EL reci
piente de agitacién tiene un didnetro de 40 cm y posee
4 ryompedores de corriemte, cada uno de ellos dispuesto
en un dngulo de 909, »

La precipitzcidn se efectda afiadiendo
dosificadanente, con un tubo, que termina a aproximada—
mente 0,5 cm por encime del disco del agitador de'turbi
na, 8,8 litros de vidrio soluble, que contiene 26,5%
en peso de $i0, y 8% en peso de ﬁaéo. )

Antes del comicnzo de la precipita-
cidn se disponen previamente en el recipiente con meca-
nismo de azitacidn 15 litros de solucidn de aluminato.
El resto es afiadido dosificadamente a la nezcla de reac—~
cidn al mismo tiempo cue el vidrio soluble. Im precipi
tacidn estd terminada después de 30 minutos. El produc
t0 precipitado es amorfo frente a los rayos X. In la
nezcla de reaccidn los componentes estén presentes en

las proporciones molares:

HEO : Ha20 = 33

y 510, : A1203 = 1,3

-14 =
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Al final de la precipitacidn el agi-
tador consume una energia de 0,8 KW/h3. Entonces, con
ayuda de vapor, la solucidn de reaccidn es llevada a 909G,
Bl transcurso Ge la cristalizacidn cue comienza eaton-
ces es observado con ayucda de la capacidad de fijacidn

de Ca. Como capacidad de fijacidn de Ca se entiende la

“capacidad de intercambio de iones de 1 graiio de producto

secado durante 2 koras o 200¢C. Yara la determinacidn,
esta cantidad es afladida & 1 litro de agua que contbilene

CaCl
2
filtra y se valora por complexometria la cantidad de 0al

correspondientenente & 300 my de Cal. ILueso se

nue queda en el acua. La diferencia con respecto a los
300 mg originales constituye la capacidad de fijacidn de
la zeolita. Ia cristalizacidn estd terminada cuando ya
no varié adicionalmente la canacidad de fijacidn de Ca.
Esta, después de un tiempo de resccidén de 80 minutos,
alcanza el valor de 16,4 y entonces permanece constante.
Después Ce heberece efectuado la orig
talizacidn, la temperatura cs awacntoda a 959C y es man
tenida on atemperamiento coan cizallamiento durante 30
minutos mds. HEL producio cristalino obtenido ez lavado
luego a pil 10,0 v deswuds cde ello es secado a 2002C en
la estufa de secado. Dicho wvroducto tiene el diagrama
de rayos X de la zeolita A, tal como se indica en la me

moria de patente alemana 1.028.017.

- 15 =
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Para evaluar ¢l grano de tamafio 1imi
te se lleva a cabo un tamizado himedo de acuerdo con
la norma DIN 53.580. Ih cste caso, la muestra suspendi
de con agua es puesta en movimiento turbulento en un apa

rato de encayo de iiocker mediante arua rociada desde bo

"auillas rotatorias, siendo climinadas nor enjuasado las

porciones ¥inas o través de la tela del tamiz de eumsayo,
mientras que las porcionés gruesas quedan sobre el tamiz
de ensayo. El residuo existente sobre el tamiz es seca
do y pesado. Como tela Ce bvamiz de ensayo se utiliza
un tamiz con una anchura de mellas de 45 um, de acuerdo
con la norma DIN 4.188.

Fl producto preparado tiene una pro-
poreidn de grano de tameiio 1imite mayor de 45fun, deter
minada de este modo, de 0,010,

Pare caracterizar adlcionalmente al
producto sirve un andlisis de¢ touallos de granos en una
bdscula de sedimentacidn., La muestra a medir es disper
sada en asua con ayuda de un Ultre-Turrax, y luego se
efectia la sedimentacidn. Resulta la siguiente distri-

bucidn de tamasios de Franos.

N —

.....



Fraccifn Proporecidn

(jam) (;; en peso)

<3 7,9
<5 14,9

5 <10 60,4
&5 85,9
< 20 95,9
c 25 99,3
< 30 . 100,0

10

Ljemplo 2

5,5 kg de hidrato himedo-con un con
tenido de agua ée 42,5% son disueltos en 50 litros de
15 lejia de sosa al 10% en peso., El recipiente de reac—
cidén descrito en el ejemplo 1 es equipado con un agita~
dor de propulsor de 15 cm de didmetro de acuerdo con
la norma DIN 28.131. Durante la precipitacidn y la ciis
talizacidn el consumo de enersia del mecanismo agitador.
- 20 es de 0,3 KJAnB. Igual que en el ejemplo 1, se disponen
previamente también en el preswnte caso 15 litros de 1a
solucibn de aluminato con el fin de garantizar, ya al
comienzo de la adicién de vidrio soluble, una actividad
suficiente del mecanimao agitador. Il resto de la lejfa-

25 - de aluminato es ailndido dosilicedemente en el franseurso

25.8.75 - 17 -
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de 30 minutos. Al miswo tiempo se afiaden directamente
sobre el nropulsor 5,8 litros de vidrio soluble con
26,5% de 5i0, vy 8 Ge Nago. Lae mezcla sintética obte-

nida de este modo, con una proporcidén molar de

510, A1203 =1,3:

¥ HéO : Na20 39

eg luego crisielizada a ‘932C. Después de 90 minutos

se alcanza una capacidad Ce Fijacidn de Ca. de 168 mg

de €a0/g y se termina la reaccidn. Iuego, el propulsor .
es cambiado por un turbecaritador, tal como se deécribe
en el ejemplo 1, ¥y con una aportacidén de energia de 0,8
KW/MB se efectla el atempermriento a la misma temperatu
ra, a saber 932¢, bajo la zcecidn de energia de cizalla-
niento, Después de 1 hore se interrumpe la reaccidn, €
producto es lavado a pH 10,0 ¥ Juezo es secado por ato-
mizacidn. Se obtiene una meolita del tipo A pura segin
un andlisis por rayos X, que en la determinacidn de &sra
va de acuerdo con Kocker (norma DIN 53.580) ya no tiene
ningung proporcidn conmensurable de particulas mayores
de 45 pm. Ia precisidn dimcnsional del método puede ser
establecida con un valor de 0,001%; Un andlisis de ta
mefios de granos en la bdscula de sedimentacidn manifies

ta la sigulente distribuecidn de tamafios de granods

- 18 -
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Fraceidn Proporecidn

() (% en peso)
< 3 15,3
<5 35,2
.10 82,6
¢ 15 95, 3
¢ 20 100,0

Andlogamente al ejemplo 2 se preﬁara
unz mezcla sintética que contiene los componentes
810, ¥ A1203 en la proporcidn de 1,311, ¥ azua y 6xido
de sgodio en la proporcidn 39:1. Después de terminada
la etapa de precipitacidn se emplea durante la crista-
lizacién, para efectunr el cizallamiento, un turboagitg'
dor de 10 cm de didmetro. Il consumo de energia es de
0,6 1ﬂ/h3 ¥y la tewaperatura de cristalizacidn es de 90%C.

Después de 110 ninutos la capacidad de fijacidn de Ca

‘de la zeolita cristalizada alcanza un valor final de

161 mg de Ca0/g. ILuego el mecanismo agitador es cambia
do por un agitador IIG~ de 3 etapas de la firma EKATO,

¥ la mezcla sintéiica es atemperads con asitacidn (nine-
pin eizallmaicnto) durante 4 horas a 929C con un conguw
mo de energfa de 0,1 Kﬂ/hB. H producto obtenido es

- 19 -
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zeolita pura seszin un andlisis por rayos X, v tiene
una proporcidn de ~rano de tamafo limite de 0,135, de-
terminable mediante el anarato de iocker, y el siguien-
te especiro de tanaiios de £ranos deterainado con una

bdscula de sedimentacidbn:

Fraccidn Proporcidn
(jam) (ﬁ en peso)
{3 4,2
5 10,8
<10 50,3
<15 78,6
< 20 93,3
£ 25 96,1
<30 99,5

Ejemplo 4

5,5 kg de hidrato himedo usual en
el comercio son Gisueltos en 50 litros de lejia de so-
sa al 1l en peso. Ia solucidn de alwainato obtenida
es bombeada dentro de un reciniente de reaccidn de 60
litros a través de un Static iixer~{ Delante de la
instalacidn wezcladora se alicfen Gosificademente 8,2 li-

tros de vidrio soluble, Después del proceso de nezcla-
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do penetra en el recipiente de reaccion una mezcla trans—
parente como el agua. Junto al fondo del recipiente de
reaccion la solucion es filtrada con succion y bombeada
con cizallamiento reoifculando en cantidad de 40 h~' a
través de una bombe centrifuga. La bomba tiene un consu-
mo de energia de 1,8 KW/m3, La mezcla gintética, que con-
ftiene una proporcidn de SiOZ:A1203 de 1,6:1 y una propor-
cidn de Hp0:Nay0 de 37:1, ez llevada a 952C, Despuds de
50 minutos estd terminade la cristalizacidn, Despuds de
ello la temperatura se aumenta a 1052C y se efectia el
atemperamiento, prosiguiendo el cizallamiento,'durante

30 minutos, EL producto obtenido tiene una proporcion de
grave de 0,03% por encima de 45 um, determinada de acuer-
do con Mocker, ¥y poses el siguiente eSpectr6 de tamafios

de granos determinado con la bdscula de sedimentacion:

Fraceidn Proporecicn
() (% en peso)
<3 8,5
<5 16,2
<10 63,5
<15 86,4
<20 97,8
<25 99,6
<30 100,0

- 21 -
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Ejemplo 5

4,5 Kg de hidrato himedo usual en el
comercio son disueltos en 50 litros de lejia de sosa al
8% en peso, Luego se mercla intensamente la solucidn,
correspondientemente al modo de procedimiento utilizado
en el ejemplo 1, con 4,3 litros de solucion de vidrio
soluble, Despues de ello, la cristalizacion se lleva a
ogbo a 92¢2C con accidn de fuerzas de cigzallamiento del
modo descrito en el ejemplo 1, siendo de 1 KW/m3 el con-
sumo deenergia,

Despues del final de la cristelizacidn
ge lleva a cabo él atemperamiento con la misma energia
de cizallamiento y a una temperatura de 942C, La zeoli-
ta A, pura segun un andlisis de rayos X, obtenida, no
contiene practicamente nade de grano de tamafio 1imite

de 45)mn y posee el sigulente espectro de tamafios de gra-

nos: ‘ .
Fracecion Proporcidn
(pm) (% en peso)
<3 6,3
<5 13,1
<10 50,3
<20 96, 8
<25 100,0
- 22 -



Todos los intercambiadores de iones
zeoliticos preparados sesin los ejemplos 1-5 pueden
reeuplazar por lo menos parcialmente a los fosfatlos
hasta ahora habituales en los arentes de lavado usuales,

5 Los agentes de lavado preparados de este modo ne dan
lugar a ninguna sedimentacidn reconocible a siMple vig=
ta sobre articulos lavados. _

Bsta solicitud que corresponde a la
vresentada en la Remiblica Federal Alemana, el 2 de

10 Octubre de 1974, bajo el He P 24 47 021.1, se acoge a
los beneficios del Articulo 51 del vigente Rstatuto so=

bre Propiedad Industrial.

15
REIVINDICACIONIS
20
Los puntog de inveacidén propia y
nueva que se presentan para cue sean objeto de esta so=-
licitud de Patente de Imvencidn en HEspaiia, por VEINTE
afios, son los ¢ue se recogen en las reivindicaciones si
25 gulentes:

25.8.75 - 23 -
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- 1&,~ Procedimiento para la prepara-
~cidn de un tamiz molecular zeolitico del tipo A a base
de aluminosilicatos cristalinos que contienen agua de
* hidratacidn, con por lo menos 99,5, preferiblemente
5 99,9, especialmente 99,99% de particulas con un didme-

tro inferior a 45 Jm oy un espectro de particulas que

contiene
Fraccién . Proporcidn
10 (Fm) . (% en peso)
| {3 e
{5 {35
{10 { 82
V {15 ‘ {96
15 ( 20 £ 100,
' preferiblemente
Fraccidn  Proporcidn
(ym) - (% en peso)
(3 4 -15
20 {5 11 - 35
(10 . 50 - 82
(15 79 - 96
{20 93 - 100

por cristalizacidn hidrotérmica de una mezcla sintética

25 de aluminato y vidrio soluble, caracterizado porgue, an

17-2-T7 - 24 -
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tes de la precipitacidén del producto previo amorfo, se

mezclan Intimamente los componentes de la mezcla sinté

- tica, que se presenta en una proporcidén molar entre

3102 y A1203 por debajo de 1,9:1 y, preferiblemente, en
una proporcidn molar entre agua y dxido de metal alcali
no de por lo menos 30:1, se. atempera la suspensidh de
aluminiosilicato después de la cristalizacidén, en con-
diciones de cristalizacidn, durante 0,2 a 6, preferible
mente 0,8 a 1,8, especialmente 1 hora, realizéndose el
a$emperamientq a wna temperatura comprendida entre 85 y
1052C en las aguvas madres de cristalizacidn, y se some-
te dicha suspensidén a cizallamiento durante la cristali
zacidn y/o durante el atemperamlento.

28,- Procedlmlento segin la reiviadi
cacidn 12, caracterizado porque la mezcla sintética con
tiene SiO2 y A1203 en proporciones molares entre 0,8 y
1,6:1, especialmente de alrededor de 1,3:1.

. 38,- Procedimiento segin las reivin-
dicaciones 18 6 ‘28, caracterizado porqgue la mezcla sin-
tética contiene agua y dxido de metal alecalino en pro-

porclones molares entre 35 y 50:1. )
8,~ Procedimiento segﬁn las reivin-

dicaciones 12 g 38, caracterlzaao porgue para efectuar
la precipitacidn del producto previo amorfo se dlspone
previamente por lo menos wna cantidad de agua o de so-

lucidén de aluminato que hace posible un efecto de agi--

_ o5 -
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tacidn y se hacen afluir simultdneamente solucién de alﬁ
minato de sodio as{ como solucidn de vidrio'soluble con
intensa agitacidn, especialmente en la zona de méxima
turbulencia.

58,~ Procedimiento segin las reivin-
dicaciones 12 a 42, caracterizado porque se somete a ei
zallamiento con recirculacién. -

' 68.~ Procedimiento segin las reivin-
dicaciones 12 a 52, caracterizado porque se somete & ci
zollamiento mediante wn agitador de turbinas, un disol-
vedor de discos dentados, una bomba dispersadora, una
-bomba centrifuga o aparatos similares. . )

78.- Procedimiento segin la reivin-
dicacidn 68, caracterizado porque los agitadores de tur
bings se hacen funcionar con un consumo de potencic de
0,4-2, preferiblemente de 0,6-1, especialmente de C,8
KW m3.

88.~ Procedimiento para la prepars-
cibén de un tamiz molecular‘zeolitico.

Tal y como se ha descrito en la_Me-

moria que antecede y para los fines que se han especi-

ficado..
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Esta Memoria consta de veintisiete

ho jas escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid, 99 ff1977

5
P. A,
Al ey
Poriz::,’ de E!Z:zbum,
10
15
- 20
25
17-2-77 - 27 -
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