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EXTRACTO DEL INVENTO

Un amétodo para producir ciertos aluminosilicatom
metflicos, precipitados en golucidn alcalfna, avorfos
y finamente dividides con propiedades de intercamhio de
iones. Los productos de este invente se fabrican wmez-
clando y precipitants, en determinadas condiciones con-
troladas, soluciones acucsas dilufdas de un sgilicate
motilice alcalinoe y un aluminato metflico alcalimo. Las
variasbles iaportantegs de egte procese comprenden la
composicién guimica y la concentracién de los agentes
reactivos, las temperaturas de precipitacidn, y el pﬁ}
la secuencia y el grado de adicién de los reactivos
quimicos y la intensidad de la mezcla durante la preci~
pitacidn. Los productes amorfos de ests inventa tienen
capacidades de intercambio b&sice y de intercambio de
iones igual a y/o superior a log intercgubiadores blisi-
cos zeolfticos conocidos o adsorbentes critalines, y
éstoe gon los que se pueden utilizar para el sblandamnien
to del agua. Tambien se describe en este invento su uso
en log detergentes, '

REFERENCIAS A SOLICITUDES DE PATERTE RELACIONADAS

Egta solicitud es continuacién en parte de la Patep
te estadounidenne nfmero 322.375s; presentada 01.8 de YNo
viesbre de 1974,

PRINCIPIOS DBL IRVENTO
Azmbito del Invento

E1l prosente invento se refiere a aluminogilicaton
sintéticos amorfes y precipitados y, de forma mis parti-
cular, a la produccidn de alumninosilicatos sédicos amor-

fos con propiedades de intercambio de iones o de basms,
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teprio
Los materiales intercambiables de cationes y su
utilizacién son bien conocides por el expertos en el
arte de los ablandadores del agus. Aunque se sabe que
hay muchos productos que poseen tales propiedades, sn
general, una clase, particularsente apropiada o idénea,

de intercambiadores de iones son las llamadas zeolitas,

las cuales se producen en estado matural, deniro de la

natursleza o se pueden fabricar sintéticamente, Las zep
litas de aluminosilicato cristalino consisten de forma
estructural y bagicamente en un armazén tridisensional
de tetrahedros de 510‘ Yy 3104. Los ejemplog especificos
de zeolitas sintéticas, loz métodos para su produccidn,
asl como su utilizacidn como intercsabladores de iones,
absorventes y similares se describen en las patentes eg .
tadounidenses 2.882.243, 3.008.803, 2.962.355, 2.996.358, .
1.0101.789, 3.012.853 v 3.130,007, Otros matsrisles de
intercanbio. de base conocidos son los gels de intercau-
bio de base los cuales consisten en productos granulares
elsborados por medio de la reaccién de los compuestos de
silicato sédico y aluminio. Esto productos se han utili- =
zado, hasta cierto grado, para el ablandamiento del agua
s gran escala con el fin de separar el calcio y el mag-
nesio del agua y se pueden regenerar haciehdo pasar una
gsolucién de NaCl por un lecho filtrante de los grénulos
durcs. A este respecto se pueden ver las patentes esta-
dounidenses nimeros 1,586,764, 1,717.777, 1.848.127 y la
patente ingleaa 177.746.

Ban los Gltimos aflos me ha preparado una seris de
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pigmentos de aluminosilicato sédico, precipitsdes, amo-
rofos y sintéticos, fabricado y vendido bajo la marca
comercial "Zeolex", Los ejemplos de estos productos y
los wétodos pra su preparacién se describen en las pa-
tentes estadounidenses 2,73%.073 ¥ 2,848,346, Se ha con
probado que tales pigmentos son Gtiles dentro de una
auplia gama de aplicaciones tales como rellenos y pige
mentos de refuerzo para los compuestos de caucho, plis-
ticos, papel y composiciones de revestimiento o satinado
del papel, pinturas, adhesivos, etc. Aunque se:ha descu- |
bierto que tales pigmentos de sluminosgilicate sédico
amorfo son dtiles en tales aplicaciones, su utilizgeidn
como producto de intercambio de base o de iones ge ha
considerado hasta el presente como poco préctice debido
2 sus bajas capacidadés de intercantio,

RESUMEN DEL INVENTO

£n resuuen el presente invente se rofiere a-la pro-
duccifn de aluminosilicatos sédicos amorfos sintéticos .
que tienen unas mayores propiedades o caracterigticas de
intercaubio de bage o do iones, Tal y como bravomsnt§ se
ha observado sntes, sunque los pigmentos de iones de
eluminosilicato amorfo (segln se degcribe en la patente
eatadounidense 2.739.073) se sabe quo poseen capacidades
de intercambio de iones, los productos de este inveanto
son superiores a ellos hasta el punto de que poseen un'
anaento degde sproximadamente doa a cinco veces de capa-
cidad de intercasbio de iones scbre los pigmentos amore
fos ya conocidos y son iguales o superiores a los mate-
riales cristalinos,- tal como gon las anteriores descri-

tas zeolitas;
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En su aspecto mis amplio, los productos amorfos de
gran intercambio de ionesa, del preasente invento, ge prg
ducen mezclando y precipitando, bajo deterninadas condi-~
ciones controladas, solcuiones acuosas dilufdas de un si
licato metdlico alcalino, tal como os el.silicate sédico
y un aluminsto metflico slcalino, tal como puede ser el
aluminato sddico. Tal y como se utiliza en esta Memoria,
ol téruino metal alcalino se refiere a los metales del
grupo XIa los cuales comprenden el potasio, sadio, 6l li-
tio, el cesio y el rubidio, Por motivos de comodidad o
conveniencia, de aquf en adelante se hard alusidén al so- .
dio, -

El proceso de este invento comprende unas condicio-

nes de precipitacién cuidadosamente controladas y couo

tal se encustra en contraste directo con la conocidad crif.

talizacién, digestién, y/o técnicas de gelacién o conge-
iacién, Entre las condiciones criticas de precipitacién
se incluyen la composicidén quimica y la concentracidén de
los reactivos quimicos, la temperatura de precipitacién,
y el pH, la secuencia y el grado de adicién de los rsac-
tivos quimicos y la intensidad del nezclado durante la
precipitacién. En lo que respecta a la composicidén de
los reactivos quimicos, el silicato metflico alecalino
debe tener una relacifn nolar~8102/HzO de desde 1 s 4,
sn 1a que X es un wmetal alcalino, La composicidn y con-
centracién del aluminato, segin se expondri con afs de-
talles mis adelante, se deben controlar con el fin de
santener la solubilidad y estabilidad aiximas. La tea-
peratura de precipitacién debe sstar coaprendida dentro

del orden de desde 15 a 70%C y, preferibleaente, deade
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20 a 409C. E1 pH de la masa de precipitacién se debe
mantener por encima de aoroximadamente 10,5. Bn la -
prictica de este invento resulta erftica la secuencia
de la adicidn de los reactivos quimicos hasta el grado
de que estos reactivos no se pueden mezclar sencilla-
mente, como ocurre sn los procesos conoéidos de la cripg
talizacién, digestién o legfado y gelacién o congelacidn,.
sino que se debe mezclar de tal manera que las propor-
ciones de las eapecies idnicas reactivas individuales
dentro del 4rea de la reaccién o zona de reacciﬁn tengan
una gama de concentracidn predeterainada.
~ Segfin ge ha indicado, loa productos de aste invento

tienen capacidades altas y aunentadas de intercasbio de .
iones., Como tales resultan, en particular, idéneos para
su utilizacién en el asblandamiento del agua y en los dg
tergentes. A este respecto, entre las ventajas adicio-
nales de estos nuevos preductos se incluyen un mayor au=- -
sento de volumen {producte mfs ligereo), acondicionamiento
del producte acabade por anti-costra y anti-algutinacién,
menoe deposicién o atrapamiento de estos productos en los
tejidos, mayor cualidad de absorcién para los agentes
superficieactivos no idnicos y una mejoé sugpensién en
las aguas de iransporte (menos asedimentacidn).

Por consiguiente une de los objetos generales del
presente invento corisiste en proporcionar un pigwento
de aluainogilicato sddico amorfo, nuevoe y moderno; con
mayores propiedades de intercambio de .base o de iones y;

Un objetc adiconar congiste en proporcionar o faci-
ilitar un método para la precipitacidn de aluminosilicatos

amorfos de intercambio de iones mediante la reaccidén de
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silicatos metilicos alcalinso y aluminatos metflicos al-
calinos, on determinadas condiciones ds proceso controla-
das,

Otro objeto del prepente invento consiste en faeili-
tar un pigmento de aluminesilicato sédico amorfo para su
utilizacién en el ablandamiento del agua y que adeafs
tenge utilidad para su aplicacidn en los detergentes.

* La manera mediante la cual se consiguen leos objetos .
anteriores y otras finalidsdes se comprenderf mejor te- '
niendo a la vista la descripcién detallada que sigue a
continuacién y los dibujos adjuntos, los .cuules forman
parte de esta Meworia, y, en los wisnos:

Las figuras 1, 2 y 5 son microfotografias de inter-
cambiadores de aluminosilieato eristalinos zeoliticos co-
nocidos y producidos segin las enseiignzas de la patente :
estadounidense 2,882,243,

Las figuras 3, 4 y 6 son wmicrofotograffas de los
aluminosilicatos amorfos precipitados y producides segin
la préctica del presente invento, ’

DESCRIPCION DE LA (m) MODALIDAD(ES) PREFERENTE(S)

Segin se ha indicado anteriormente, el pregente in-
vento se refiere a la produceidn de pigmentos alusinosilie
catos sSdicos amorfos con caracteristicas sumentadas de
intercasbio de base o iones. En 1z prictica de este in-
vento el producto amorfor de alto intercambio de iones
ne prodﬁcc preparando una solucidn acuosa de un gilicato
metflico alcalino e introduciendo primero esta solucidn
en un reactor o recipiente squipadoe con mecanisazos o ne-
dios de agitacidn., También se deben instalar medios de

calentaniento tal cowo puede ser una camisa de vapor, El1
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silicato debe ser tal que tenga una relacidén molar
Siﬂilxzc de desde 1 a 4, en 1la cual la X es un metal
alcalino, La solucién de silicato alealino saf utili-
zada debe ger de una concentracién molar de 4 o menor,
A continuacién se introduce lentamente una solucién di-
lufda de un aluminato metilico alecalino, tal comn puede
ger al aluminato sddico (si se hubiera antes eumpleado
el silicato abdico), dentro de la solucién del gilicato.
Antes de esta introduccién la solucién del silicato se
calienta hasta una temperatura comprendida entrs, apro-
ximadamente, los 15 y los 7082C, Esta temperatura se
mantiene durante la precipitacién. La concentracién de
la solucidn de aluminato debe ser de 2 moles o inferior '
v, preferibelemente, de pocc mfs o menos 1 molar. El
aluminato debe tener una relacidn molar 120/A1203(en la
que X es el metal alcaline) desde, aproximadamente 1 a
poco mis o @encs 6., En la modalidad preferente la rela-
cién molar xzﬂ/AleQ debe ger de 1,2 a 1,8 para obtener
1la solubilidad y estalilidad méximas. En cualquier caso,
el pH de la masa de la reaccifn se debec mantener por en-
cima de aproximadamente 10,5 dumante la precipitacién y,
de modo preferible, por encima del ordeﬁ de degde apro-
ximadamente 11 a 13,5. Purante tode el perfodo de la
reaccién ge debe umantener un intengidad de mezclado alta,
giendo ésto, en particular importante durante la adicidn
de la solucién de alunipato diluido,

Al completarse ol yraeedimienté de la reaccidn el
pigmente precipitado se separa habitualmente del 1lfqui-
do de la reaccidn uediante filtracidén, peroc tambien se

pueden utilizar otros medios de separacién tales como el
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centrifugado, Por regla general, resulta deseable lavar
el pigmento recien geparado, con agua con sl fin de
sliminar las sales y productos similares solubles en
agua, despues de lo cual ge puede secar para obtener °
una masa friable o desmenuzabls la cual se desintegrs,’
facilaente, en un polvo fino. La temperatura de secado
eapeado sobrs el pigaento precipitado es un factor inm-
portante, ya que el secads excesivo de ests pigaento
puede reduciyr o digainuir su capacecidad de intarcanbio. 

Ain cuando se acaba de describir con detalle una
modalidad preferente de este invento, esta descripcién
no esté destinada a limitar el invento a las formas y
modslidades que aqui se deseriben, La desc¢ripcifn fre—
sente ge debe reconocer como mera ilustracién en lugar
de tener un carfcter restrictivo, ya que es evidente
para los expertos en el arte que este invento no queda
asf limitado, Por consiguiente se declara que todos los
canbios y modificaciones de los ejemplos y modalidades
aspecificas dd este invento y que en -esta Memoria se
describen son solamente conn fines iluatrativos, los
cuales no constituyen desviaciones del espiritu y alcan- -
ce de estes invento el cual gueda definide por las rei-
vindicaciones adjuntas,

Beglin se ha indicado, segin exte invento me pueden '
utilizar los silicatos sédicos solubles en el agua y lom
silicatos potésicos, pero, naturaluents gon preferibles |
los silicatos sédicos, mucho afs econémicos, ya qué 8-
sultan eflcaces en composiciones en las cuales la rela-
cién entre el 8i0, y el éxido de wmetal alcalino es deade
i hasta aproxiuadanente 4, incluyendo los milicatos alcg
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- 10 -

linos corrientes que varian desde el metasilicato ¥a,0.

Siﬂz hagta el cristal seluble con uma composicidén de

sproximadamzente N825'3;3 5102. El empleo de un silicato
que tenga bna relacidn molar Siozlﬁazﬁ de degde 2,2 a 2,8
es preferible, Los aluminatos gque se pueden emplear se
pueden conseguir en el comercio y son bien conocidos en
esta materia estando descritos, por ejemplo, en la pa-
tente estaduonidense 2,882.243 o se pueden preparar we-
diante reaccidén del Sxido de metal alcalino con Sxidos o
hidréxidos reactivos de aluninio.

Los productos de este invento ge pueden cdéjcteri-
zar kporque tienen una composicidn qufwica tfpica de
Razc'A1203'2,0-3,88102XR20 en la que X pueden tener los
valores de 2,5 a 6, Las particulas prizarias de epte re-
cién degeubierto products son esféricas y por regla gene-
ral varian entre los 400 y los j00 A. Estas particulas
primarias auwantan por concrecidn enFconglamnrados o agle
merados estables de foruwas y tamafios irregnlérea. Bstos
aglomerados se pueden degeribir diciende que son simila-
res en gu forma a "racimos de uvag" y asus tamaiios varian
desde los 2000 a los 5000 A. Estos agloqpradoe tienden s
forizar agloserados do estructura sgelta los cuales se
pueden dispersar o desmembrar facilmente por medio de
fuerzas mecfnicas,

Segin se ha cbservado anteriormente, losg proccsoa.
para generar e¢stos productos se pueden describir diciendo
que son precipitaciones cuidadosamente contreladas, en
contrate con los procesos de cristalizacién o digestidn
que estfn agociados con la preparacién de los productos
cristalinos.
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Las @iferencias que sirven para distinguir las pro-
pledades fisicas de losz diversos productos se ilustran et
1a Tabla I y las sivilitudes de rendimiento o comporta-
sients remultan facilmente svidentes por los datos que
se representan en la Tabla II,

La utilidad de estos productos como agentes de ablaxf
damiento del agua donde sus propledades de intercambio -
de bise resultan evidentes, se puede evaluar por medic
de los métodos bien conocidos correspondientes s la ca-

pacidad de intercasbio del calcio y al grado de intercam’

bio. Para asplicaciones comercigles estos productos dobong-
ser capaces de intercambiar como minimo 250 miligramos i
de CaCl / ‘gramo en lss condicionas de prueba y deben ger .
sapaces do descongestionar un agua dura de 4,7 gramos/ga«
lon (dureza del calcio) hasta 2,0 grasos/galén en 1 ni-
nuto y hasta 1 grawo/galén en 10 minutos. BEn ests dlti-
sa pruebs el intercambidador de baze se aiiade a un nivel
del 0,06% & un agus dura mezclada de Ca-Mg con uns dure-
za de 7,0 gramos/galén. Los resultados que se expresan
en la Tabla II demuestran que los productos amorfos y
senicristalinos me pueden comparar de forma favorables
con log productos cristalinos en cusnto al rendiamiento.

La Tabls IIX indién que el secado excesivo de laos
pigaentos de los Ejemplos I y II hace digminuiyr la capa-
cidad de agotamiento ¢ intercambio de estos materiales, .
El porcentaje ds LOY incluye ol xzo agltuinada mis cual-
quier husedad que tenga el pigmento,

En la Tabla IV se ilustran o dndican las propieda-
des de los productos de los Ejemplos IIX y IV, El efecto
del secado del pigmento en relacién con su ctﬁacidad de
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intercambio se demuestra empleande el producte del Ejem-

ple IV en forma de pastel o pastilla en hdmedo.
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FROPIEDADES FISICAS
Zeolita A {Fat.
USA 2.882.423)

% de Forma
eristalina
por difrac-
cidn fr bs-
yos X
Area s uperficial
BET mzfg
Absorecidn de aceite
ce/100 g
Densidad de colada
libras/pie3
Densidad de empague-
tado, Lbs/pie

Intrusi &n de mercu-

3

rio, cc/g
1% pH
% de alcalinidad
(% ¥a,0)
Tamaiio particular MSA,%
en peso menos tamaiio (u)
10%
208
30%
40%
50%
60%

100

25

19,5

34,7

1,03
11,0

1,2

3s5
5’0
6,4
7,3
759
8,4

Sri

%
N
i

Producto del 'fé,? e

Ejenplo I

Xkumorfa

96

}49
92
18,4

2,83
10,6

1,4
2,6
3,5
5,C
6,4
8,0

90

145

NN



PROFIEDADES QUIMICAS
Zooducto del Z de Zeclita A(Pat. Producte del Producto
»"fsgsmpia ¥4 USA 2.882.423) Ejesplo I del Ejemplo IX

Amorfo B0 % 20,9 - ) 19.2 19,1

b4

90 Nazﬁ % 17;7 1432 14:5
143 % de 51203 26,7 25,4 26,4
17,8 Total 101,1 99,7 99,5

2,89 &62/51283 2,28 2,74 2,54
14,7

8,2

1,3

2,4

3.4

4,7

7,3



2,0
11,0

9,8
12,0

9,0
10,4

70%
8o%

13,5

15,5

22,0

90%




9,8
12,0

9,0
10,4

70%
802

1545

22,0

90%
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Isble II

Espec. Zeplita A FProducto del Produg

Minima Ejemsplo X del Ej,IX
Capacidad de intercawbio del Ca 250 261 282 280
Grado de Agotamiento del Ca,
Dureza Ca Residual (g/galon)
1 ninute ' menos de 2,0 0,41 6,73 6,906
10 minutos nenos de 1,0 0,1 9,22 0,20
Iabla 111
P to del B Q.
£ L0X c:cos Grados del agotamiento del Ca
Capacidad de intsrcambio Durexza Ca Residual (granos/
ug/g de pigmento galén
1 uwinuto 10 ainutos
19,2 271 4,62 ) 0,13
8,0 192 1,2 0,74
1,4 141 2,4 1,6
Prodncto del Bjemplo XX
19,1 293 1,0 2,16
8,4 260 1,4 0,88

1,4 133 3,7 3,9
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Foraa A % Cristalino

por difraccidn rayos X Amorfo
Area Supexrficigl BEY,

n?/g 102
Absorcién de aceite,

cc/160 grames 145

Intrusién de zercuric
ce/gramo 2,70
Capacidad de intercambio
de Ca, =g CaCGslgraaa 202
Grado de agotamiento
del Ca, dureza resi-
dual Ca {g/galon

i minuto 2,6
10 ainutos 0, 27
% LOX {azo) 20,5
% lazﬂ
* ‘“z" 3
4 sio,
Total
SiezfA1263

2,49

234

5
b4
%
s
-
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Las ventajas adicionales de estos productos son un
volumen mayor (producto mis ligero), el scondicionsmien~
to del producto acabado por antisedimentacidén, menos de-
posicién o atrapamiento de estos productos en los teji-
dos, mayor absorcilén para los agentes superficieactivos
no idnices y una mejor suspensién en las aguas de trana-
portes {(aenos sedimentacidén).

Tal y como antes se ha indicado con brevedad, los
silicstos amorfos de gran intercasbio de iones, dnicos,
del presente invento tienen una utilidad particular para
su esmpleo en las composiciones de detergentes liquidos o
secos o para los compuestos de limpieza., A ESIE respecto
los silicatos del presente invento se pusden utilizar con
cuslguiera de las clases de detergentes convenciones, es
decir, compuestos anidnicosz sintéticos no jabonosos, ne
iénicos, y/o compuestos anfotéricos de superficie activs, .
los cuales son idéneos para agentes liampiadores. Los com—
puestos anidnicos de guperficie activa se pueden descri-
bir en términos generales diciendo que son compuestos quf
micos que contieenen grupos hidrofflicos o liofflicos en
su estructura moleculayr y que se ionizan dentro de un me- .
dio acuogo para dar aniones que contengan el grupo lioff-
lico. Bn tales compuegtos se incluyen log hidrocarburos
sulfatados o sulfonatados alquilicos, de arileo y alquils-
rilo, y las sales metilicas alcalinas de los miamos, por
sjeaplo, sales sfdicas de alquilosulfatos de cadena larga, -
sales addicas de Scidos zlquilonaftalensulfénicos, sales -
sddicas de abietenos sulfonados, sales sddicas de Acidos
alquilobencenosgulfdénicos, y en particular, aquellas en

las que el grupo alquilo contenga de 8 a 24 ftomos de car-
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bono; sales adédicas de aceites minerales sulfonatados y
sales sbdicas de los esteres del fcido sulfosuccfnico t3
les como el dioctilsulfosuccinato sédico.

Dentro de loa sgentes superficieactivos anidnicos
ngs eficaces se incluyen los 4cidos superiores alquila-
rilsulfénicos y sus sales alcalimetflicas y metflicas
alcalinotérreas como por ejemploc el sulfonato sédico de
dodecil benceno, el tridecilsulfonato sédico, el sulfato
magnésico de dodecil benceno, el sulfontate potésico de
tetradecil bencenc, el sulfonato amfnico de dodecil to-
Iueno, el sulfonato de litio de pentadecil bencena, el
sulfagato de diocctilbenceno sédico, el disulfonato de
dedecil benceno disddico, el disulfonato de di-isopro-
pulnaftalen disbdico, y similares, as{ como tambien las
sales metilicas alcalinas de esteres de alecoholes granos
de los scidos sulfdrico y fulfénico, las sales alcalino-
metilicas de los esteres de alquilarilo (4eido sulfotid-
tico) y el &cido alquilotiesulférice,

Los compuestos superficieactivos ne ifnicoa 86 pues
den deseribir smpliamente como compuestos que no ionizan
pero gue habitusluente adquieron caracteristicas hidrofi-
licas de una cadena lateral exigendada, ﬁal como el po-’
lioxistileno, mientras que le parte lifflica de la moléecul
la puede proceder de Acidos grasos fenoles, alcoholes,
amidas o sminas. Bjemplos de agentes superfiecieactivos no
iénicos incluyen los productes formades por la condensa-
cién de uno o nis 6xidos de alquileno de 2 a 4 4tomos de
carbono, tales como son el éxido de etileno o el xido de
propilens, y de forna preferente el oxfdo de etileno gb-

ic o con otros 4sidos de alquilenmo, con un conpuesio re-
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lativamente hidréBobo tal como puede ger un alcohol gra-
80, &cido graso, eaterol, o glicérido graso, una amina
grasa, una aming de arilo, un mercaptsn graso, aceite de
regina 1f¢guida, et. Los agentes superficieactivos no =
idnicos tambien pueden incluir los productos producidos
por medio de la condensacién de una o mis aminas de ale
quiloalcohol, relativamente inferiores (tales cowo la
metanolamina, etanolamina, propanclamina, etc) con un
Scido grasoc tal como el fcido lfurico, el fecido cetfli-
co, acido graso de resina 1lfquida, acido abiético, etc.,
para producir la amida correspondiente,

Los agentes superficieactivos no idnicos, particu-
larasente, ventajosos son los productos de la condensacidn
de un compuesto hidréfobo que tenga como minimo un #to-
s de hidrogeno active y un oxido de alguileno inferior
Jper ejemplo el producto de la condensacidn de un alcohol
alifftico que contenga de desde aproximadamente 8§ hasta '
aproximadamente 13 ftomos de carbono) y deade unas 3 a
unas 30 moles de dxido de etileno por mol de alcohol, o
el producto de la concensacidn de un femol alquilico que
contenga desde aproximadamente 3 hasta unos 18 &tomos de
carbono en el grupo alquile y desde upnas 3 hasta aproxi-
madamente unas 30 woles de 6xido de etileno por mol de
fenol alquflice. Entre otros detergsntes no idnicog se
incluyen los productos de la condensacidén o el éxido de
stileno con un compueste hidréfobo formado por la con-
densacién del Sxido de propileno con propilenglicol.

Los compuestos superficieactives anféteros se pueden
describir en términos generales diciendsc que son compues-

tos que tienen grupos tanto aniénicos como catidnicos
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dentro de la misma molécula. Tales compuestos se pueden
agrupar en clases correspondiendo o segin la naturaleza
del grupo formador anidnico, los cuales habitualumente
carboxi, sulfo y sulfato. Entre los ejemplos de tales
coupuestos quinicos se incluyen el propionato Necoce be-
ta amino s8dico, el dipropionato N-sebiceo beta amino
gédico, el iminodiprepionato N-lauril beta sédico.

Otros ejeuplos tipicos de estaa categorfas de agen-
tes superficieactivos anibnicos, no iénicos y/o anféte-
ros se describen en el articulo de Perry y Schwartz "A-
gentes Superficieactivos", Editores Interciencia, Hew
York (1949) y el Diario de la Sociedad Americana de Jui-
micos de Aceite, Voluuen 34, Ndaero §, Piginas 170 a la’
216 {abril de 1§57) gue aqul se incoporan como referen-
cia.

La cantidad de silicatos de intercambic necesaria
para utilizarse con el coapuesto superficieactivo pucede
variar segfn el uso final, el tipo de activo empleado,
el pH y las condiciones y factores similares. La rela-
cién activo/intercambio ideal depende del agente super-
ficieactive (activo) empleado y del uso o empleo final
para el cual se destina la compogicidén détorgente, pero
de una forma wis general, puede encontrarse dentro del
orden del pesoc de intercaubio activo/silicato de aproxi-
madamente 3:1 a 1:6,

Los ejmplos que siguen servirén para ilustrar adn
mis este invento pero no se deben considerar como limi-
tadores del mismo,

EJEMPLO X

Se equipd un reactor con deflectoreg, con un agikbae
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dor d tipo turbina que tenia paletas giratorias a 250
rpnt y 6 pulgadas de diametro, Se prepard una sclucifén

de gilicato alcalino dilufdo disoplviendo 4,45 libras de
gilieato sbdico (xazo.o.z,s Sioz) en 5,54 galones de
agua, y una solucidn dilufda de aluminato sédico'1,63320/
51203, disolviendo 10,5 libras del mismo en 4,40 galones
de agua. El reactor se cargl oon la solcidén del silicatoe
y s& pugo en marcha sl agitador. Luego se introdujo la
solucidr del aluminato, con um chorro fino, con al fin de
que chocara contra la superficie el 1fquido, vigorosamen-
te sgitado, cerca de la pared del reactor, La adicifdn del
aluminato sédico, en golucidn, se continud durante 30 xi-
nutos, Se empled en total 4,46 galones de esta solucién.
La tasperatura de lz reaccidn fué de 50%C, Se contimnd

la agitacidn del material de la reaccién durante 5 minu-
tos, y luge se separd el precipitado mediante filtracidn
y se lavd winuciosamente con agua. E1 paste o pastilla
filtrada resultante se dejd secar a 1102C con el fin de
obtener una pastilla desmenuzable que se desintegraba fa-
cilmente en polvo a2l apretarla. Esta pastilla se hizo pa-
sar una vez por un molino de filtro con dicho filtro des-
montado, con sl fin de convertir la masa de conglomerado
completamente en polvo fino, El producto obisnide fueron
7,75 1ibras. Las propiedades de este producto ge ilugtran

en las tablas I y 1I.

EJEMPLO T
Se repitié el mismo procedimiento que en el Ejemplo

I excepto que se continud la agitacién del pigmento pre-
cipitado durante 30 ninutos antes de que el piguento ze
geparara mediante £filtracidn y lavado, Las propiedades de
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este producto se ilugtra em las Tablas I y II.
EJEMPLO III

Egte ejemplo ge llevé a cabo utilizando el Aiswo

equipo y procedimiento que el que se describe en el Ejou-
plo I, Bl reactor se carzd con una soluecidn de gilicato
preparado mediante 1a disolucidn de 6,75 libras de un si-
licato gbdico ue tenfa la composicidn NaéO.2.4 Siﬂz en
8,3 galones de agua y se prepard una solucidn de alumi~

nato disolviendo 3,6 thﬂ/Alzé en 16,2 galones de agua.

El precipitades que se presentdscntonces se filtrd, secd
y pulverizé igual que se describe en el Ejemplo I, Las
propiedades de ggte producto se presentan en la Tabla
Iv,
EJ. 0 Ie
Se repitid el procedimiento del Ejemplo IIXI, El unie
co cambio fué que la temperitura de la reaccidn ge hizo
descender a 252C,
EJEMPLO ¥V
Se repitieron los praocedimientos generales de los
ejemplos I y II excepto que el silicato y el aluminato
con relaciones molares Sioz/ﬂhze de desde 1 a 4 y Nazﬂl
A1203 de desde 1 a 6, respectivamente, se svbstituyeron
por los materiales empleados en los Ejemplos I y II, Va~
riando las relaciones molares del éxido se comprobdé que
los productos con una absoreién de aceite de como mfnimo
75 cc/100 gramos y zonas superficialeg BET de como mfnimo
50 m?/gramo, se podfan producir. Los vacios de intrusidn
de mercurio fuercn superiores a los 2,0 cc/g. Las capaci-

dades de intercambio de base fueron, por lo menos, 200 mg

de Cacog/ gramo. Los grados de ablandamiento del agua fue-
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ron del orden de aproximadamente, 2,7 granos por galén
por ainuto,

Tal y como ze ha emplesdo en esta Meworis, la ex~
presién /pigmento" no se pretende gue se limite a los
materiales que portan color los cuales imparten dicho
calor a2 otras substancias o wezclas, sino gque se preten-
de que se refiera a la naturaleza amorfa, finalmente di-
vidida de los materiales,

Los aumentos de las Figuras 1 a la 6 son de 4.400,
11,000, 4.400, 11,000, 20,500 y 20, 500, respectivamente.

Todos los datos de prusba se obtuvieron mediante mé-

todos de prueba normalizados, bien conoecidos y reconoci-
dos en la industria, Por ejemplo, los valores correspon-
dientes a la absorcidn de aceite se obtuvieron segfin la
Norma ASTH-D281-31 (1966, adoptada en 1931 y reaprobada
en 10665 el pH segin la ASTN-E70-68 (1973); el area su-
perficial mediante el método de Bruner, Eumett, Teller,
Diario de la Sociedad Qufmica Americana, 60, 309-16
(1938); la intrusién de mercurio mediante el método Ma-
nual de Procedimientos ASTH 1958, Boletin de la ASTM
(1959) TP-49-54; la densidad de empaguetado por medio de
1a ASTH C493, 17, €373, 173 y la capacidad de intercaum-
bio de base y el grado de ablandauiento del agua aegin
1a DOS 2412837 (31 Octubre 1974).

EOo T As

Se reivindican como propios y nuevos, para que sean
objeto de una Patente de Invencién en Espaiia, por veinte
aitios, reivindicandose prioridad de la Patente depogitada
en Estados Unidos con fecha § de Noviembre de 1974 nf®
522.375 y Patente depositada en Estados Unidos con fecha
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10 de Octubre de 1975, los puntos siguientes:

1,~ Hétodo de produccién de un piguento de alumino-
silicato s8dico amorfo sintetico, finamente dividido con
una capacidad de intercambio de iones osencialmente au~
mentada, que se caracteriza porque dicho método compren-
de las fases necesariag para preparar una solucién acuo-
sa de un silicato metflico alealino, teniendo dicho si=-
licato una relacién molar Sioz/ﬁze de desde aproximada~
mente 1 a 4, en la gue M es un metal alcalino, somelien-
do dicha solucidn a una agitsecidn vigorisa y pdniendo
1a mencionada solucién en contacto con una solucién di-
Jufda de un sluminato metilico alcalino, teniendo diche

aluminato una relacién molar MQG/Alzc de deade aproxi-

madamente 1 a 6, continuande 13 agitagién de la masa de
resceidn formada por la adieién de dicho alumingto alca-
lino a dicha solucifn de silicato met§lico alcaline, y
manteniendo el PH de dicha reaccidén a un nivel de como
minime, 19,5, para con esto precipitar un aluminosilica-
to metflico alecalino smorfo, finaluente dividido, con '
una capacidad de intercaubic de iones igual a las zsio= N
litas cristalinas que tienren una absorcidn de aceite de;
como mfnimo 75 ce/100 gramssj un area superficial BET de
por lc menoa 50 mzfgramos; una densidad de empaquetado
nsyor de 4,53 Kg. por 16,38 cm;,»un vaecio de intrusidén

de mercurio mayor de 2,00 cc/gramo y una capacidad de
intercambio de base de como mfnimo 200 mg de CaCO 3/' gra-
mog, y un grado inigisl de ablandamiento del agua de

2,7 granos por 4,5 iitros per minuto,

2.« Método de produccifn de un pigmento de alumino-

silicato s8dicoe amorfo sintetico, segén la reivindicacidén
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1, caracterizado porque dicha agitacién iumparte a la
masa de la reaccidn una claridad y turbulencia altas
y una velocidad lineal de 91,44 & 121,92 zetros por
ninuto, .

3.~ Hétodo ds ﬁroduecién de un pigmento de alumino-
silicato sédice amorfo sintetico, segin la reivindicacién
1 que se caracteriza porque la precipitacién se realiza
a2 una temperatura comprendida entre aproximadamente los
15 y los 752C,

4.~ Método de produccidn de un pigmento de aluwmino-
silicato sédico amorfo sintetico, segin la reivindicacidn
1 que se caracterirza porque el hidrdsido metflico alca-
lino se mezcls previauente con la solucién de gilicate
metflico alcalino o con la solucidén del aluminato metf-
lico alcalino para proporcionar un exceso de !a20 durane
te la precipitacién del producto.

5.~ Método de produccidn de un pigmento de aluaino-
gilicato sddico smorfo sintetico, segin reivindicacidén
1, cows agente de lavado de un detergente sintético, que
comprende sl mezclar como agente de intercaumbio de iones
y suavizador del agua, un silicato de alumino sédico sin-
tético amorfo, finalaente dividido, con un grado de abe
sorcidén de aceite de, como minime 75 cc/l100 gramos; una
zona o Ares superficial BET de, por lo wmenos 50 n?/g;
una densidad de mupagquetado mayor de 4,53 Kg. por 16,38
cn3, un vacio de intrusién de mercurio mayor de 2,0 cc/g.
y una capacidad de intercambio bisco, de, como minimo
200 Cacoslgramu, y un grado de ablandawiento del agua de
2,7 granos por 4,5 litros por minuto, y un agente activo
de supsrficie.
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6.~ METODO DE FRODUCCION DE UN PIGMENTO DE ALUMINO-
SILICATO S80DICO AMORFO SINTETICO.
Todo conforme g¢ describe en la Memoria que antecede
y se reivindica en su Nota.
Esta memoria consta de veintimeis hoJas foliadas
y escritas a méquina por una sola cara.
Madrid, 7 de Noviembre de 1.975
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