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EXTRACTO DE LA DESCRIPCTON

Se deseribe un método para la produceidn de materinles
de intercambio con base cristalina inorgénica que tienen a}
tas capacidades totales de intercambio y unas tasas inicia-
les especificas de intercambio que producen comcentraciones
residuales bien definidas para los elementos del Grupo XX -
de 1la Tabla Periddica. Bl método de la invencidén incluye el
concepto de controlar la velocidad de adicién de los reac-
tantes y otras variantes de la reaccidén con el fin de impe-
dir la formacidén de estructura de gel y para proveer un prg
cipitado ds particulas discrstas que una disposicidn preo-
rientada de e¢lemsntos que as predispone a la estructura -
eristalina fin;l. Se describe, sdewis, el reciclado del a-
gua de cristalizacién con el £in de obtener un sistena tota}l
nente cerrado. Al evitar la formacién de la estructura de -
gel es posible sliminar unas fases y equipos de proceso vo-
luainosos y costosva. Al variar la pecipitacidén y las cond}
ciones de cristalizacién, es posible controlar el tamaiio fi
nal de los cristales, El reciclado permite la recuperscidén
de loa valores quimicos del agua de cristaliszacién y reduce
el coste de fabricacién. Igualsente, se eusenta de forma ip
portante el rendimiento., Las foses de proceso especificas e
importantes incluyen lo siguiente: formacién de los reacto-
tes, purga de purificacién de loa reactantes, precipitacién
cristalizscidn, decantado y recocido, separacién de los so-
lidos y reciclado del agua de cristalizacién para obtener -
un sistema cerrado. El reciclado incluyes la concentracién y
la desalinixacién, El método de la invencidén incluye, ade-
wls, unas fases de proceso particularmente exclusivas que -
comprenden la sparacifn de los sllidos y el lavado contra -
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corriente,

AKTECEDENTES DB LA INVENCYON

Caxpo de la Invencidn

La presente invencién se rsfiers a los materiales de ip
tercambio de base cristalina inorgénica sistéticos, Més pap
ticularmente, la invencidn s¢ refiere a un proceso pars la
sistetizacién de los materiales de intercasbio de base corig
talina con tamafios especificos de cristales y que tienen u~
nas capacidades de intercambio total altas y unas velocida-
des iniciales especificas de intercambio, que arojan unas -
concentraciones residusles ie bien definidas pars loas ele-
mentos del grupo II de la Tabla Periddica. Es importante hg
cer constar que la cinética del intercasbie de los produce
tos producidos de acuerdo con la presente invencién ss pro-
duce con efectividad a bajas concentraciones del asaterial -
de intercambio de base.

Bl _arte anterior,~ Los materiales de intercambioc de cj
tiones, y su utiligacién en muchas areas. Aun cuando se co-
nocen muchos productos qus poseen propiedades de intercambio
los silicatos aluminicos del tipo ceolitico se sabe que ex~
hiben preferencias por tipos o tamalios particulares de wole
oculas, de forma que sgon altemente apropiados para los fines
de separacifn y de intercsmbio, Por sjemplo, la totalidad o
una poroidén del sodio normalmente contenido en una estrusty
ra de ceolita tipica puede somsterse a intercambio con un -
deteraminado numeroc de diversos otros cationes.

En ol momento presente hay un ciero numero de aateria~-
les de intercambio de base cristalina de sluminoe-silicato -
comercialmente obtenibles y conocidos, que se kpueden reprg
sentar por la férmula general de
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uz/nG:AL203118102:!B§0
en la que M repreaents un catién; n representa la valencia
del catiény X los mols de 8102; e Y los wmols del nzo. Los
ojemplos especificos de los silicatos d> sluminio sintéti- -
cos se describen en las patentes de los E-tndo- Unidos nts.
2.882.2433 2.962.355; 3.010,789; 3,012.853; 2.882.244 y -~
3.130,007,

A pesar del hecho de que hay tales productos cristali-
nos conocidos y que ss encuentran en el comercio, en gran -
medids los proeo-o-'para la producccién de los productes de
intercazbleo sintéticos son del tipo de lotes y se limitan -
por las desventajas inherentes que los mismos llevan anexss.
Los esfusrzos por deaarrollar unos sistmsas continuos conep
cialuente factibles o loa niat?mal del tipo de lotes econd-
micos han sido seriauente oatoiﬁadon por la formacién de u-
na estructura de gel durante el ciclo de reaccién, A causa
de la formacién del gél se precisa disponer de aparatos y -
raalizar fases de proceso que con muy voluminosos y auy cog
tosos. Igualmente, en tales procesos pueds haber un arras-
tre de gel al producto cristalino finel. El gel es un dilud
yente inerte y una impureza que reduce gravewsnte la capaci
dad especifica o de volusmen unitario del producto. No hay
ningun método conocido para la separacidén de eate contami-
nante de gol. La preasente invencién supera las citadas des-
ventajas del arte anterior.

RESUMEN DE_LA INVENCION

Bn resumen, la presente invencién se refiere a la pro-
duccifn de silicatos slunfnicos de intercambio de base crig
talina inorgénica sintéticos dotados de tamaiios especificos
de cristales y que tienen sltas capacidades totales de inter
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canbio, Los productos de la invenclidn no solo tienen altas
capavidades de intercambio total, msino qus tienen unas velg
cidades de intercanbio iniciales sspecificas y arrojan unas
unas concentraciones residuales bien definidas para loas elg
mentos del Grupe XI de 1a Tabla Periddica, Bs importante hy
cer constar que la cinética del intercambio de los produce
toa obtenidos de acusrdo con la presente invencién se prody
can con efectividad a bajas concentraciones del material de
intercambio de base, La presente invencidn se dirige, ade-
nfs, a un proceso nejorado para la produccién de materiales
de intercambio de base oristalina inorginicos, al tieampo -
que ss obtienen reducciones de importancia en los costes de
1a eparacidn, ;

En sus sspectos mis amplios, el método de la invencidn
incorpora el concepto de prevencién de ls formacién de una
estructura de gel, con el fin de ofrecer un precipitade de
partioulas discretas que tenga una disposicidén preorientada
de los elementos que so predisponen a la estructura crista-
1lina final. El método de la invencién implica sdeafs, unas
£ases de procestd Gnicas, incluyendo el reciclado del aguas ¢
do eristalizacién com el fin de obtener un sistema totalmep
te, cerrado, Bl reciclade psrmite la recuperacién de los vy
lores quinicos del agua de oristalizacién y sisve para redy
oir los costes de fabricscidén, El reciclado elimina igualsmep
te los problemas que sn cuante a la ecologia se relacionan
oon los efluentes de estos procesos,

Las fanen del proceso especifico de la presente inven-
cidn incluye los siguientes: (a) la formacién de los reac-
tantes; (b) la purificacidn del reactivo que suministra la
fuente de alumina antes de su: utilizacidn en la reaccién,
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(e) 1a precipitacién de un material intermedio smorfo en cop
diciones controladas con el fin de evitar la foramacién del
gel, (d) cristalizacién estftica y/o dinfwica, (o) el decag
tado y el recodido, (f) la separacién de los sélidos, y (g)
el reciclado del agua de cristalizacién. El reciclado inel§
ye la concentracidn y la desalinizacién. De acuerdo con una
realizacidén particularsente ventajosa del método, el produg
to es recuperadv y el agua ds cristalizacién ae recicla por
medio de una efectiva separacidn de los sélidos, de partion
lar efectividad, y la fase de lavado contra corriente,

El proceso de la inveneién implica una precipitacién =~
cuidadosaments controlada y unas condiciones de cristaliza-
cifn que eviian la préctica comercial que implica la forma-
¢ién de un gel, el envejecimiento al ambiente y la crista-~
lisacifn. La esctructura del gel se evita en la préctica de
1a presente invencidn. Las condiciones criticas de precipi-
tacidn incluyen la composicién quimica y la concentracidn -
de log reactivos, la teuperatura de precipitacidén, el pH de
la precipiticidn, la secuencia y la velocidad de la adicidn

. de loa reactivos, i 1la intensidad de mezclado durante la -

precipitacién. En la prictica, de la presente invencidn, la
sccuencia de la adicidn de los reactantes esx igualaente cori
tica hasta el extrewo de gue los reactivos no se pueden meg
¢lar gidplemernte, cowo en los conotidos procesas de gelacién,
sino que tienen que ser controlados de forma tal que las -
proporciones de las especies iénicas reactivas individuales
de la zona de reaccién tengsn una gama de concentracién de~
terwinada de antemano.

Loa productos de la invencidn tienen altas capacidades

de intercambio de iones y, en consecuencia, tendrdn un amplio
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espectro de &ress de utilizacidsn donde deterainados cationes
deban ser retirados de las corrientes del procese o efluentes
sin interferir en el squilibrio ecollgico de las aguas natu-
rales, Por ejosplo, se han hecho auchos intentos por retirar
los fosfatos de los fosfatos de los procescs de lavado o de
linpiado con ol fin de impedir la eutroficacién de las aguss
naturales, es decir, un aumento en el crecimiento de algas y
en el consumo del oxigeno., El producto de esta invencidn ase
puede utilizar como un sustituto del fomfato en todos los mg
teriales utilizados en los procesos de lavado o de limpiesa.
Aun cuando son insolubles en agua, los materiales de la invep
eidn suavizan el agua dura y sejoran la accidn limpiadora de
un sistema detergente, Gracieas a su fino tamaiio de los oris-
tales, se pueden lavar o retirar con efectividad durante cua}l
quier ciclo de aclarado. Los silicatos aluminicos cristalinos
de la invencidn estd formados por waterias sintéticas de naby
ralsaza aineral que no requiersn oxigenc para su descomposi-
eidn biclogica y que se decantan gradualmente en las plantas
de purificacidn o aguas naturales. BEn consecuencia, un amplio
objetivo de eata invencidn es el de provesr un proceso para
1a sintetizacién de los materiales de intercambio de base -
eristaling inorgénica,

Otro de los bojetivos es ol ds proveer asteriales de in
tercanbio de base cristalina inorginica que tengan altas ca-
pacidades totalos de intercasbio y velocidades iniciales es-
pecificas de intercambio gue produzcan concsntraciones resi-~
duales bien definidas para los elementos del Grupo IX de la
Tabla Periodica,

Otro objetivo mfs es el de ofrscer un proceso comercial
mente atractivo para la produceidén de silicatos aluminicos =
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mnetflicos alcalinoa sintéticos pars su &tilizacién en tuodos
loa procesos de limpiexza y/o lavado que precisen agotes sli-
minadores de la duresa. ,

Otro de los objetivos adicionales es el de proveer un -
proceso que resulte comercialusnte atractivo para producir -
silicatos aluminicos metalicos alcalinos sinteticos. para la
retirada de rastros de aetal de los afluentes, de las fibri-
cas © inatlaciones de tratariento de los desperdicios y de -
los procesos industriales. _

Otro objetivo adicional es proveer un proceso comercial

wente atractivo para la retirads de rastros de metal en los

procssos de purificacién del agua.

La forma en que se logran los bojetivos citados y otros
de acuerdo con la presente invencidén se comprenderf mejor a
la viasta de la descripcidn detallada que sigue y de los diby
Jos; que forman parte de la memoria descriptiva.

BREVE DESCRIPCION DE LOS RIBUJO3

Con el fin de facilitar la comprensidn de la presente -
invencidén se harf referencia ahora a los dibujos que se ad-
Juntan y a las figuras en relacién con las realizaciones prg
feridas de la presente invencidn.

Los dibujos y las figuras no deben considerarse como 1j
mitadores de la invencién, sino que se dan unicamente a tity
1o de ejemplo,

En los dibujost

La figura 1 es ung ilustrscién diagranftics de una dis-
posicidn apropiada del sparato pars llevar a cabo la realisy
cién de un método particularmente ventgjose de la presente -
invencién,

Las figuras 2, 3 y 4 son micrografias electrénicas de -
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exploracién que smestran los sjexplos de alguna parte de la
gama de tamafios de cirstal que mse pueden chtener por la prag
tica de la presente invencidn.

Las figura § es una micrografia slectrinica de explora-
oidn de una ceolits del arte anterior que se conoce con el
nombre de Ceclits A,

Como ya se ha comentado arriba, la pressnte invencién
s8¢ refiere a la produccidn de silicatos aluminicos sinteti.
cos qus tienen unas altas caracteristicas de intercambio de
base o cationico, En la préctica de la invencién, el produg
to cristaline -o'produoo mediante la preparacién de una 80~
lucifn acuosa de un silicato metalico alcalino y con la in-
troduccién de esta solucidén en una vasija reactora dotada de
los medios apropiados para agitaciéin y caleantamiento, El -
silicato debe ser de tal clase gue tenga una selacién de -
nols saozlxzo de 1 a 4, en la que X es un metal alcaline cg
no por ejemplo el asodio, el potasio o el litic. La solucidn
de silicato debe ser de una concentracién que vaya deade 3
molas o menos, y preferentemsents menos de¢ 1 mol, y ss caliep
ta precianente a una teaperatura que esté en la escals dos-
de alrededor de los 250C a los 838C,

A continuacifbn, se introduce una sclucidén de un aluming
to metalico alcalino, como por ejemplo el aluminato de sodio,
on la solucidn de silicato. La concentracidn de la solucién
de aluminagto debs ser del ordsn de aproximadaments 4 mols o
menos, y preferenteasnte menos de 2 sols. El aluminato debe
tener una relacién de mols xzo/anzoa que vaya desde alrede-
dor de I hasta 6, en la que X es un metal alcalino, El alu.
minato metalico alcalino se caliente igualmente, preferentg
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aente a una temperatura gue sea del orden de salrededor de -
252C hasta B32C. Las concentraciones especificas de la soly
cidn de los reactivos y la meagcla de reaccidén total se dan
nis abajo.

El pH do la masa de reaccién qus comprende el silicato
¥y el aluminato deben mantenerse por encims de alrededor de
10.0 durante la precipitacidén, y preferenteasnte del orden
de deade alrededor de 10 hasta 14, Bl NaOH pueds gor previg
mentes mezclado con la solncidn de aluminato con el fin de -
controlar el pH. La agitacién debe ser mantenida durante tp
do el curso de la precipitacidn, La temperatura de precipi-
tacidn debe wmantensrse en una escala que vaya desde alrede~
dor de 252C hasta 839C y preferentemente serd del orden de
entre 302C aproximadamente hasta 72,52C, Esta Gltima escala
es uno de los parametros uis importantes del proceso para -
controlar sl tamafio fino del cristal,

Una vez que se ha compltado la reaccién, el precipita-
do es cristalizado, sea dinfimica o estaticamsnte, y se sepg
ra y recupera del agua de crigtalisacifn, En ung realizacién
particularaente ventujosa, esto implica unicamente la sepa~
racién 4o log solidos, combinada con el lavado contra co-
rriente, Log licores filtrados (procedentes de la fase de sg
paracidn de #8lidos y lavado) se concentran, como por sjem-
plo mediante evaporacidnj se procesan para retirar las impu_
rezas salinasg, cowo por ejsplc RaCl, los complejos decolo-
rantes organicos, el lodo ferruginoso: a continuacién, ge -
reciclan a la vasija de formacién del aluminato metalico a}l
calino,

Como se ha visto, en la préctica de la invencién se evi
ta la formacidén fr unsa estructura de gel. Esto se logra ng
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diante el control de las varisntes de reaccidn o de precip}
tacién, Es importante hacer oonstar, llegados a este punto,
que en un precipitado las particulas individuales se agre-
gan a los grupos supercoloidales que aparecen en ls solucidén
como agregados ¢ precipitados vigibles. Con los gels, las -
particulas se agregan ds forms que llenan la solucidn total
y ol volumen del liquidc queda totalmente ocupado e inmovie
lizade dentro de la qgtructura de geol,

El producto recuperado de la separacidn de los solidos
8¢ puede lavar para retirar las impurezas solubles en agua,
despues de lo cual se seca, preferentemente mediante el sg
cado por pulverizacién., Bl producto secado comprende una ma-
sa friable que puede ser reducida facilmente hasta foraar -
un polvo fine.

Volviendo ahora a otros detalles mks de 1la invencidn,
los reactivos incluyen: una fuerts de silice, como por ejem
plo el silicato metflico alcalino {preferentemente el sili-
cato de godio), y uma fuente de alumina que se suministra «
como aluminato metélico slcalino, Se pueds eaplear el hidrg
xido de sodio en la regulacidén del pH., El silicato metalico
alcalino se smplea comn golucidn diluyente del miemo, estapn
do la couposicidén de la solucién de silicato dentro de la -~
escala que va desde aproximadamente 1 hasta el 7% de ¥a,0 y
del 6 al 12% de aiaz. K1l aluminato se emplea, adembs prefg
rentesente como soluoién diluida del misme, teniendo la wo-
lucién una composicién que va desde alvededor del B hasta ~
el 14% de Ns,0, y del 9 a1 15% de A1,0,. Las sscalas prefe-
ridas comprenden desde el 10 hasta sl 14% de ¥s,0 y del 9 -
al 13% de Alzoz. La reaccidén implicita en la préctica de la
presente invencidén puede ilustrarse con las siguientes ecug
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ciones tipicasi:
[ Ka0 o b nzosj + [e a0 + & sxoz‘j+ ® B0 jomomy

(a0 o AL, o 2 840, . x HO] + fe ¥a0.¢ AL,0,1+h H,0
donde X= 2 a 7,
H at e 1.0 a 3,0 )
d ; cuando 2 = 0,5 a 1.3
e =35 & 290 b
a+c )

9..‘;;.9..0.3 a 3.0 )

) d
- . cuagndo - = 1,3 a 2.5
2+ o 39820 ; b
por ejesplo, una reaccidn preferents es como siguel
.33 fli9 Ray0 o a10,] + 0.8 (¥a,0 « 2.5 810,]

320

1

Ny
Ve

5 L J [ ] L] 0
15 Nazﬂ Alzos . 28102 Xﬂzo + 2.33 tho e« 0.33 Alz 3

{Producto intercambio catién) /Producto quimicos reciclado)
donde X= 2 a 7.
Haciendo shora referencia a la figura 1, la solucién de

silicato de sodio se forma en una vasija como ae indica en
20 general con sl numsrol, teniendo dicha vasija una camisa de
vapor 2 y un medio apropiado para agitar 3. La solucidn de
silicato se pusde preparar mediante la simple introduccién
del silicato y el agus en 1la vasija hasta que se llega a la
concentracién que se ha comentedo ufs arriba. El silicato -
25 puede ser afiadido come solido © se puede suministrar s la vy
sijal como solucidn concentrada del mismo, El oxido metalico
alcalino adicional se puede ailadir a la vasija 1 para obte-
ner y/o ajustar la relacién de sioz/xazo hasa que se encuepn
tre dentro de una escala operable, La solucién acuosa de si

30 licato ge puede calentar, antes de su introduceién en la ya

I'd
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sija de precipitacidn a través del conducto 4, hasta una -
temperatura del orden de desde alededor de 258C hasta 838C,
La solucién de silicato se puede calentar igualmente despues
de su introduccién en la vasija de precipitacidn-digestién
15 que estk dotada de una caniss de wa-por 17,

El sluminato metalico alcalino se forma en una vasija
spropiada que se indica en general con el numero 5. Esta -
vasija incluye, sdemfs, los medios para calefaccidn y agi-
tacién que se indican en general con los numeros 6 a 7, reg
psctivamente, Por lo gque se refiere a la formacién del alue
minate, lom licores reciclados, el hidroxido de sodio y el
trihidrateo de alumina se introducen a través de los conduc-
tos 31, 8 y 9, respactivasente, z la vasija de formacién §
aientras que se mantiene un mezclado o agitscidén intimos. =
Como ze comentard con mayor detalle més adelants, los lico-
res reciclados sirven para proveer una fuente de A1203 y -
n.zo. La mescla del lote de aluminato seré sometids a esta
agitacidn continua durante un periodo del orden de alrede-
dor de 20 ainutos, mientras que la solucién sze mantiene a -
una temperatura que esté en la escala de entrs alrededor de
los 94%C hasta los 120%C,

En la précties de la invencidn, y nuevaments con refe-
rencia a la figura 1, la solucién de silicato metalico alog
lino o solucién acusa se introduce en priser lugar en la vg
sija de formacién 1 a través del conducto § hasta la vasija
de precipitacién-digestién 15, Como ya se ha indicado més 3
rriba, el silicato tiene que estar a uns temperatura que eg
té en lg escala de entre aproximsdamente 258C hasta 832C y
se pusde precalentar en 1a vasija 1 o calentar en la vasija
15. La solucién del aluminato metalico alcalino se hace en-
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tonces pasar desde la vasija de formacidn 5 a través del -
conducto 11, de un mecanismo de purificacién 12 y luego al
interior ds la vamija 15, Esta fase de purificacidn_es muy
importante en razén a que retira el hierro y los complejoa.
organicos vegstativos que interfieren con el desarrollo y -
1a formacién de las especies de cristal apropiadas. Las esg-
pecies de cristal y la pureza son parametros criticos de la
funcionslidad y rendiasiento del producto. Durante la adicién
de la msolucidn de aluminate purificada, la @ temperatura de
precipitacién tiene quo mantenerse en 1a escala gue va den-
de entre 258C g 83%C,

Esto puede oxigir el calentamienta o sl enfriamiento -
del aluminato, La agitacidén continua se prevee en la vasija
15 durante la adicién del silicato y la posterior adicién -
del aluminato., Como se ha indicado mfs arriba, un aspecto -
eritico de¢ la invencidén es la secusncia de 1la adicién de los
vresctivos. Asi pues, los resctivos, (es decir, el silicato
y el aluminato) no pueden ser mezclados simplemente, sino -
que deben ser entremezclados de forma tal que las proporeig
nes de las especies ionicas reactivas individuales de la 29
na de reaccidn tengsn una gasa de concentracidén deteraminada
de antemsno. La secusncia de la adicién implica, como se ha
dicho ufs arribs, la introduceidn del aluminato al interior
de lx solucién de silicato.

El aluminato se ailade a la solucién del gilicato a un
ritno controlado de forsa tal que el tiempo de adicién s no
soa inferior a 10 minutos ni superior a 60 minutos, La vasi
Ja de precipitacidén-digestién 15 estf dotada de un medio de
agitsecidn 16 para someter a la mass de reaccidén acuosa a un
mezclado continuo, Bl tamaiio final del crristal es controlg
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do, en una sedids considerable, por el grade de mexclado -
durante la fase de precipitacién.

La composicién de la mezcla de reacoidn, expresada en
terminos de la relacién del mol de 8xido con loms materiale
de reacuidén acuosos de los que se producen los materisles
de intercambio de base cristalina sintetica de la presente
invencidn, es como sigue:

Una relacidn H&O/lioz desde 1.0 hasta 3.0 y una rela-
cidn de nzo/xzo desde 35 hasta 200 cuando la relacién de -
8102/A1203 on do 0,5 a 1.33 la relaciln de 120/8102 de 0.8
a 3.0 y una relacidn de nzo/xao desde 35 hasta 200, cuando
la relacién de 3102151203 on desde 1.3 a 2.5, en las que X
os un catidn netalico alcalinoe seleccionade de un grupoe que
consiste en sodio, potasio y litie,

Una vez que se ha completado la precipitaciln, la fase
de cristalizacibn se inicila en la vasija 15 mediante el cg
lentamiento de 1la masa de reaccidén a una temperatura del -
orden de deads alrededor de 788C hasta 109,59C. Esta fase
s prosigue, sea en condiciones estaticas o dinsmicas, du-
rante un periodo de tiempo del orden de desde alrededor de
1 hasta 8 horas. Dsbe entenderse que las variaciones inhe-
rentes dentro de estas condiciones controlan las especies,
ol tamafio ¥ la pureszs de los cristales.

La sasa acuosa gue coutiene el producto cristalizado
se gomete a continuacién a decantacidn y recocido, A este
respecto, la decantacién puede comprender la retirada del
agua de oristalizacidn (A) que sobrenada en la vasija 15,
a través del conducto 18, La parte £lotants se hace pasar
1a parte flotants se hace pasar s través del casbiador de
calor 19 donde se enfria y es devuelts a la vasija 1§ a -
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través del conducto 20. Antes de la decantacidn, la masa
que contiene el producte cristalizado pusde dejarse asep
tar para que forme la fame flotante. El recocido es impogp
tante con el fin de evitar las fases cristalinas espureas
(couo, por ejemplo, la sodalita hidroxilada) y para con-
trolar ¢l crecimiento de los ecristales. A continuscidén «
del recocido, la mass acuosa se hace pasar a través del -
conducte 21 hasta una zona de geparacién de solidos que -
congigte en una corea porosa continuaz 25. El vacio comtrg
lado Ee aplica a las diversas seccionea de la correa por
aedio de una fuente apropiada de vacio (que no se muestira),
La mezcla acuosa se alimenta al interior de la correa a
una velocidad controlada, a través del dispositivo de dig
tribucidn 22. Despues de la foraacién de una torta del ny
terial cristaline de slumino-silicato en la correa 25 y -
la recoglida del agua de cristaliszacidn, la torta se pone
en contacto con el agua de lavado de reciclado que sale ~
de los conductos de alimentacién que se indican en el nu~-
wero 26, Esto da lugar a que se produzca un filtrado de -
licor debil que se cosbina con los licores del filtrade -
gue producen el agua de cristalizacidn que pasas s través
del conducto 29, una unidad gara la retirada de lodos 27
¥, & continuacidn, a un concentrador 30, El agua potable
de lavado es distribuida a la torta justaaente anteg de -
llegar al extrsmo de descarga de la correa. Como as mues-
tra en los dibujoa, el agua potable de lavado se convier
te en el lavado de reciclado a través de los conductos 24
vy 28 ¥ los distribuidores alimentadores 26. La unidad de
concentracién puede couprender los evaporadorss de fase ~
sencilla o multiple que g¢ indican en 30. En esta unidad,
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los licores filtrados se concentran hasta el extremo de ~
que las cantidades controladas de agus se retiran para maj
tener todo el sistema en squilibrio sobre la base de voly
man, De esta foram, todos los valores quimicos de los licg
rea pusden ser reciclados, con lo que se reduce el coste
de la materia prima y se evita la contimingcién al elimi-
nar los eflusntes de licor residual y otros problemas si-
milarea de disposieidn de los miamos.

La torta humwda, que se recupera de la correa conti-
nua 25, se recoge y bosbea (o se traslada por otros medios)
hasta un aparato de secado apropiado, como por ejemplo un
sscador pulverizador. El producto se puede mider y envasar
a continuacidn. El equipo particular que se precise para
secar y moler el producto pueds ser de diseilo convencio=
nal, del tipo quq es bien conocido en ssta técnica.

Como ya se ha dicho mfs arriba, ls presente invencidn
incorpora el concepto de un sistema cerrado total que ime.
plica el reciclado de los licorex de proceso., Asi, a cone
tinuacién de la concentracién de los licores filtrados (en
sl evaporador 30), los licores concentrados gque coaprenden
los valores quimicos recuperados son reciclados a través
del conducte 31 hasta sl deposito § de formacién del alumj
nato metalico alcelino, A este respescio, sin smbarge, la -
mass concentrada se hace pasar en primer lugs a través de
un aparato de purga 32 en el que el cloruro ée sodio (ai
ol metal aloalino es sl s0dio) es retirado. La unidad de
purga pusde utilixar las celulas del tipe de membrena, la
oristalizacidn fraccional, o sparatos similares, etc., cp
%0 o8 bien sabido sn esta téecnica.

"La necesidad de¢ 1la purga arriba citads surge del he-
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cho de que las materias primas de clase couerciasl de la -
presente invencidn se producen tipicamente en los processa
que dan lugar a la contaminacién por haluros (generalments
él cloruro) de las materias primas. El reciclado sin efec-
tos adversos del proceso os posible golamente si las iapy
rozas de haluros (cloruro) son retirada.

BEn la forma en que se usa ont el presente, el téraino
talta(s) capacidad(es) de intercambio total® se refiere a
los materiales que tienen una capacidad total de intercag

bio de por lo aenos 250 ag de CaCl, por graso de aatérial

de intercambio de base inorganica :ristalina.

Los materiales de la presente invencién tienen una -
tasa de intercambio inicial de duresa de por lo mencs 2 -
grauos por gramo por minuto, y son capaces de reducir un
agua de dureza norsal a un nivel de menos de 0,3 gramos -
por 4,346 litros.

Loa sateriasles de la presente invencién fenen un ta-
mafio medio de cristal gue esti en la escala qm va dende -
0.25 hasta 8.0 micrometros, una alta afinidad de intercas
bio de loa elemsntos de rasiros de wmatal, y son capaces -
de producir concentraciaenes residuales de dichas trazas -
s de uetal del orden de partes por billén.

En la forma en quo ss utiliza en esta mesoria, ol -
téraino Ycristalisacidn® ss pretende que se entienda come
sinonimo de %cristalizacién®, Debe sntenderse, ademfs que
los tarminos “recocer®*, precocido® y similares incluyen el
proceso tontinuo répido, el proceso inmedisto para reti-
rar los licores de equilibrio, enfriamiento y)o el proce-
80 de decantado rfépido del agua de cristalizacidn flotan-
te y procedimientos equivalentes ainilares pana detener -
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el crecimiento cristalino e impedir la formacién de fases
cristalinas espureas.

Como sera comprendido facilmente por todos aguellos
que sean expertos en esta técnica, la presente invencidn
ofrece un proceso que es facilumente adaptable a una ope-
racién economicaj ofrece el resiclado total de los licow
res de proceso para recuperar los calerss quimicos de los
nismos; y puesto que no se forma gel alguno, es directo e
implica unas fases de proceso dirsctas aun cuande altamep
te efectivas y practicas (desde el punto de vista comercial).

Aun cuando se ha descrito una realizacid sspecifica
preferida de la presente invencién en la descripcidn de-
tallada que antecede, asta descripcién no ae pretende que
lisite la invencidén a las formas y ralisaciones particu-
lares que se han desorito en la presente. Bata descripcidén
debe ser reconncida como ilustrativa antes que como res-
trictiva, y resultardi evidente para aguellos que sean ex-
pertos en esta técnica que la 1nvoneiéﬁ no queda limitada
de ests modo, en Consencumncia, la invencién se declara =«
a todos los cambios y modificaciones de los ejesplos y -
realizaciones especificos de la invencién que se han des-
crito en el pregente a sfectos de ilustracién, que no cong
tituysn apartamiento alguno del espirituo y del alcance de
la invencién que se define en las reivindicaciones que se
unen a la pragents,

Las realizaciones de la invencidén para la que ae rei-
vindica una propiedad o privilegio exclusivo, ae definen
on la forma que sigue:
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REIVINDICACIONES

1.~ Proceso perfeccionado para la sintetizacidn de -
los materisles de intercambio con bass eristalina inorga-
nica de alta capacidad, para producir materiales de sili-
eato aluminico de intercasmbio deo base cristalina que ten-
gan unas capacidades totales de intercambio de iones y ve
locidades especificas de intercambie inicisl, comprendien
do dicho método las fases de preparacidn de una solucién
acuosa de un silicato metalico alcalino, teniendo dicho -
silicato una relacién de umols de 8102/120 que va desde a-
proximadamente 1 hasta 4, en donde X ¢s un metal alcalinoj;
somster dicha soluciém a una agitacién vigorisa y poner en
contacto dicha solucién con una solusidn acuosa de alumie
nato metalico aloalino, continuando la agitacién de la my
sa de reaccidn formada por la adicidn de dicho aluminato
metalico alecalino a dicha solucién de silicato metalico al
ealino mientras se mantiene la temperatura de dicha mana
de reaccidn en la escala de entre 258C y 832C, y el pH de
dicha masa de reaccidn a un nivel de por lo menos 10,0 con
el fin de precipitar de esta forma d un intermedio de si-
licato aluminimo metalico alcalinc amorfo y pigmentario -
finamente divididoj; se recuece 1la masa de reaccién que -
couprende ol producto eristalino con el fin de evitar la
posterior cristalizacidn de la misma y proveer un material
que tenga una estructura cristalina predeterainada; recue
poracién del material de intercambio solido de base cris-
talina de ls masa acuosaj y reciclar los liquidos de pro-
ceso acuosos de dicho material de intercambio de base orig
talino, de los que ha sido recuperado, con el fin de pro=

veer una fuente de aluminato uwestalico alcalino eapleado en
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la precipitacidén de dicho silicato aluainieo.

2.~ Proceso perfeccionade para la sintetizacién de -
los materiales de intercambio con bame cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se ha des~
orito en la anterior reivindicacién 1, en el que dicha =~
agitacién de la masa de reaccidn durante la producecidn -
del intermedio de silicato aluminico metalico alcalino a-
morfo sw altera con el fin de controlar el tamgiio medio ~
del cristal del producto desds 0.25 hasta 8.0 atcrometros.

3.~ Proceso perfeccionsdo pars la sintetigacién de -
los materiales de intercasbio con base oristalina inorga~-
nica de alta capacidad, de acuerdo com lo que se ha dos-
crito en la reivindicacién 1 en el que la cristalizacién
del intersmedio precipitado se lleva a chbo bajo variadas
condiciones dinamicas con sl fin de controlar el tamaiio -
medio del oristal del producto de 0.25 a 8 micremetros.

4.~ Proceso perfeccionado para la sintetizacién de -
los materiales de intercasbio con base cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se¢ ha des~
erito en la reivindicacién 1, en el que dicho intermedio
de silicato sluminico se precipita a una temperatura que
esti entre los 25%C y los 83%C.

Se= Proceso perfeccionado para la sintetizacién de -
los materiales de intercambio con base cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se ha desc-
crito en la reivindicacién 1, en el que la separacién de
los solidos por la cual se recupera el producto cristali.
sado de la masa de reaccién acuosa comprende el hacer pa-
sar dicha masa de reaccidn que contiene el producto cris-

talino al extremo delantero de una corrsa continua, poro-
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sa y rotativa, y poner en contacto sl producto cristalino
recogido en dicha correa con un liguido de lavado, con-
prcndiindo por lo menos una porecidn de dicho liquido de -
lavado los licores reciclados recogidos del liquido filtry
do recuperado cerca de la parte intermedia y del segundo
extreno de la citada correa continua.

6.~ Procaso perfeccionado para la sintsiizacién de -
los materiales de intercaubio con base cristaling inorga~
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se ha des~
erito en la reikindicacidén 1, en el que dieﬁo internedioc
de silicato aluminico se precipita a una temperatura de
entre 259C y 832C, en combinacidén con unos grados varia-
bles de agitacién durante la precipitacién y cristaliza-
eibn,

7= Procego perfeccionado para la sintetizacién de -
loa materizles de intercambio con base cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con 1lo que se ha des-
crito en la reivindicacién 1, comprendiendo dicho metodo,
ademfs, ®l1 paso de la solucién de aluminato a través de
un mecanigmo de purificacidn, con anterioridad a su intrg
duccidn en la molucidn de silicato, con el fin de retirar
los lodos ferruginosos y los complejos organicos vegetati
vos del mismo,

8.= Paroceso perfeceionado para la sintetizacién de
los materiales de intercambio con base cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo gque se descri-
be en la reivindicacién 1, teniendo dicho material cris-
talino altas capacidades de intereambio total y velocidaw
des especificas de intercambio inicial que dan como resu}

tado unas concentracionss residuales bien definidas para



10

15

20

25

30

- 23 -

los elementos del Grupo II de la Tabla Periodica, y un tg

mafio medio de cristal ern la gaama que va desds 0,25 a 8.0
aierosetros.

9.~ Proceso perfeccionado pars la sintetizacién de -
los asteriales de intercamblo con base coristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se describe
en la reivindicacidn 1, teniendo dicho materigl cristalino
altas capacidades de intercambio total y velocidades espg
cificas iniciales de intercasbio que arrojan unas concen-
traciones residuales bien definidas de slesentos metalicos
en trazas y que tiene un tamaiio medio de oristal en la eg
cala que va desde 0,25 hasta 8.0 aicromstros,

10,- Paroceso perfeccionado para la aintetizacién de
los materiales de intercasbio con base cristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo que se describe
on la reivindicacién 1 que tiens un tamafio medio de crige
tal en la gama desde 0,25 hasta 8,0 micrones, una alta a-
finidad de intercambio para los elementos metalicos en «
trazas, y que es capas de producir concentraciones residug
les de dichas trazas de netal en el orden de partes por
billén,

11.~ Proceso perfecvionado para la sintetizacidn de
los materiazles de intercasbio con base oristalina inorga-
nica de alta capacidad, de acuerdo con lo gque se describe
en la revindicacién 1, que tiene un tamafio modio de cris~
tal on la gama que va desde 0,25 hasta 8.0 micrémetros, u-
na capacidad de intercaambio total de por lo menos 250 xug
de c.co3 por gramv de material de intercambio de bame inog
ganica cristalina, uns tasa inicial de intercambio de por
lo menos 2 gramos por grame por minuto, y que sea capaz de
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reducir une dureze normal del agus @ un nivel de menos &
0.3 gramos/4;546 liros.

12+~ Proceso perfeccionsdo pera ls sintetizacién de =
los moteriocles de intercamblo con base cristelina Inorgs
nice de alta copacfdad; seglin relvindicacliones de 1 o 11
caracterizado porque para le produccifn de materlsles de
silicoto sluminoso de intercemblo de base cristsline que
?enga'bnas altos copacidedes de intercambio total de los
lones, unas velocidaedes Inlclales especiflicas de Interca
bio que produzesn concentraclones residuales blen definl
das para los elementos del grupo !l de lo Tobla Periodi=
co y trazes de me%al; y un temolo de cristal en ls gems
que va desde Q.25 hasts 8.0 mlcroma*ros; camprendliendo =
dicho métodos te preperecién de uns soluclén acuoss en -
un sllticato metélico olcalino; teniendo dicho siliceto -
una relacidn en mols de 5i02/x20 que va desde 1 haste 4;
en la que X es un metol alcalino seleccionado del grupo
que conslste en sodlo; potasto y litio; He &ntroduccidn
de diche solucidn de sllicato metdlico slcalino en une -
vesi]a de precipltecién~digestidng la preparscién da une
solucidn acuose de un sluminato metéllico olcalino; ls sg
perocidn de los complejos organicos vegeistivos y el hig
rro de dlchs soluctdn de aluminoto y ls nintroduccién s
continuacidn de diche solucién de sluminato en lo solu-
cidn de sllicato met8licoc alcalino mientros se somete =
la mezcla ecuose & un 8 agitacidn vigoross; estondo for=
mada dicha mezcla scuoss por la edicién dg dicha solucién
de sluminato a dicha salucldn de silicato, comprendiendo
uns mezele de alliceto aluminoso metéilco alawd Ino/agua

cuya composicidn expreseds en terminos de oxldo-relsciones
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mola; as como sigues

relocidn de XgO/SiO2 desde 1.0 hosts 3.0 y une relocidn

de Hy0/%g0 que va desde 35 haste 200, cusndo le reloeclén
de 5109/A105 ve desde 0.5 haste 1.3;

Lo ralocién de X50/510; que vo desde 0.8 hosta 3.0 y una
relaclén Hz0/X50 que ve desde 35 hosts 200, cusndo le re
lacién de Si09/Al,04 va desde 143 heata 2.5

man%enléndo el pH de diche mezcle acuose & un nivel de =
por lo menos 10.0 pars praciplter con alls un Intermedlo
de sillcato aluminoso amorfo finalmente dividldo; plgmen
torfo; de cristalizecidn de diche Intermedio precipitado
medisnta el calentemlanto de lo mezcla acuosa que contlg
ne dicho preclpitado o una tempereture en lo escela que

va desde 789C haste 11096; la retirsde del sgua de crise
talizacién flotente formads por lo porcién superioer de =
diche masa ocuosa, que contlene el producto criatslizade

desde lo vosija de precipltocinmdigastidn; y pasando di

cha flotaci&n 8 través de unos medios de refrigeracién v

devolviendo o continuacién el ague de cristelizocifn dsf
enfriade s o mase scuosa que contiene el producto crise
tolizado con el fin de con ello recocer y enfrier sl mlg
mo; con el fin de detener el posterlor crecimiento del =
crls?al; y pars produdir un moterial que tenge uns eatric
turo cristsline determinada de antemeno; la recuperocién
del producto cristslizado de la mese acuoss heclendo pa=
sar dichs mase hacls el extraomo delontero de una corres

conf!nue; poross y ro*uitva pars former con e!lo; en dl=
cho corres rotatlve, uns torts humeda del producto criss
tollzodoy poner sn contacto le torte humeda del producto

cristalizado en dichs correa con un {Tquido de lovado, «
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comprendiendo por lo menos 1 une porcifin de dicho Ifqui~
do de lavado los licores de reclclado recogidos de los -
{fquidos de filtrado recuperades cerce de la parte Inter
medie ¥y de la segunds porcifn extrems de dicha corres =
continue; ls recupersctdn y secado de o torte humeds
qge comprende ol silicato aluminose eristaline de dichs
porcidn extrems de s clteda corres contlnus; la recogi=-
do y combinaclén de los !icores de proceso desds dichas =
cerree; la retirade de los complejos orgenicos vegetatl-
ves vy el hlerro de diches llcores de proceso; le concenw
troclén de dichos licores de procese con el fin de reti-
rar el agqus de los mlsmosy hacer posor dichos licores can
centrados ol Interfor de una zona de purlficecidn con el
fin de retirar de los mismos los clurpros metdlicos alcs
linos; vy al reciclado de los licores de proceso concen=
trados & lo vesi]a en lo que se prepers la solucién de ~
aluminate matdlice alcal!no; ofreciendo dichos licores =
de proceso de recicledo una fuente de aluminets metélico
slcolfrno empleado en la precipitacifn de diche Intermedlo
de slllceto sluminica.

13+~ Proceso perfecclionado pare la sintetizecién de -
log materlales de intercambio con besa cristsling inorgp
nicas de alte copacldad; segin relvindlcoclones 1 & 12 cg
racterlzeds porque pars producir meterlsles de silicato
cluminico de Intercemble de bsse cristalins que +engan -
altes capacidades de intercamblo total de los lones, In-
cluyendo una capacidad totel de Intercembio de por lo me
nos 250 mg de CeCO3 por gramo d¢ materfsl de Intercambio
de base Inorganica cristaline; velocidades de Intercamble

iniclial especifices que errojon concentraclones resldus=
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les blen definfdos pars los elemantos del Grupoe 11 de le
Tabla Pericdtco; y pora los meteles de frazc; Incluyendo
uns velocidad Inlcial de Intercombla de por to menos 2 =
gremos por gramo por mlnu*o; sfendo cepez de recudir un

aguo de dureze normal o un nivel de menos de 0.3 gromos/
4;546 !Ifras; y slendo cepoz de producir una concentrec=
clén resldus! de metoles de trszs del orden de porte por
bilidn; y que tenga un temafio de cristel en lo escals -
que vo desde 0«25 hosta 8.0mlcronau; comprendiendo dicho
métodoj Is preporacién de une solucidn acuoss de un sill
cato metdllico olccltno; tenlendo dicho sllicato una relg
cidn de mols de $103/X%50 que vo desde 1,0 hosta 4.0; en

ls que X es un metal alcellino seleccionado del grupe que
cansiste en sodio; postaseio y litie; le fntroduccidn de

dicha solueldn de silicato met8lico alcelino en una vasl
]a de preciplitocién=digestion; la prepsrocidn de uno so=
luelén acuosa de un sluminato metbllico ulcalino; tenlen=
do dlcha slunlnete uns relocidn de mols de X30/Al503 que
vs desde 1.0 hasta 6.0 en la que X es un metol slcellno

selecclonodo del grupe que consiste en sodio; potoslo y

Ittioy lo seporaclién de los complejos organicos vegetetl
tivosyde hlerro de dicho soluctén de slumineto y le pos=
tarlor Introducelén de dlcha soiucién de alumineto en lo
solucién de silicato metélice alcelino micntras se some=
te lo mezcls scuoss o uns ogltocldn vigorosey comprendim
do dichs mezcla acuosa; formado por la adicldn de dicha

soluglién de alumlnsto s diche solucldn de sillcaio; une

mezcle de slilcoto sluminico metdlico alcalino/agun cuya
composicién de repcc!&n; axpresods en terminos de relsw

cloney oxido~mols, es como sigues
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donde x= 2.0 o 7.0

X40
...g..."a"'c = 1,0 a 3.0
5‘02

cuan dﬁ 8 ' 02 d :
2 - - 1 ‘3
HO . ¢ =350 200 KQ%'fosa

Xzo a2 ¥ ¢

it St il Nt 3 St S St

y donde

90 wad e =0.80 3.03

)
cuando Si0 - 2.5
HpO w _.8_._ =358 200 ) 2md w1302
X0 st e A'gﬁs

manteniendo el pH de dichs mezcle scuosa a un nival de p
por lo menos 10.0 con el fin de precipltar con ello un =
intermedlo de siliceto aluminoso sforfo pigmentarlio fing
mente divididoy la cristolizecidn de dicho intermedio =
precipitado mediante el calentemlento de fe mezclo ocuo-
ss que contlene dicho preclpltado hasts una temperstura

que es¥§ en lo escals que va desde 782C haste 1102C; ls

retirade del sgua de cristelizecidn flo#ondo; formeds en
la porcidn superior de diche mase ocucsa que contiene el
producto cristellzedo de la vasi]s de precipitecidnediges
t16n; y el paso de dicho flotante & trevés de uwn medlo =
de refrigerscidn pora e continuacifn devolver el oguo de
cristallzaclidn asf enfrioeds a lc mosa scuose que contiens
el praducto cristelizedo pars de esta forma recocer y en
frier ls mlsma; con el fin de detener el posterior crecl
miento del cris%al; y pare produclr un materlal que tenw
ga une estroctura cristailne determinada de ontemano y =
un temafio que esté en le escals que va desde 0.25 haste

8.0 mlcrometros, la recuperscidn del producto cristalizg
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do de la mosa scuosa heclende pesor dicha mass hocia el
extremo delontero de una corres roia&lva; contlnus y po=
rosa pora con ello formur; an dicha corres rotetiva, uns
torts humeda del producte crlsfo!fno; poner en contacto
ls torta humeda del preducto cristalizodo en diche corres
con #n Ifquido de Iuvudu; comprendiende por lo menos uns
porcidn de dicho liqulde de lavado las licores reciclo=
dos recogldos de los |fquldos flltredos recuperados cer-
ca de la porcidn intermedia y segunde final de dichs co-
rrca continus; recuperande y secende la torts humeds que
comprenda el sllicato aluminteo cristaling de dichs se-
gunda porcldn extorne de dicha correes continua; recogiun
do y cemblondo los llcores de proceso procedentes de di-
cha correo; retirondo los complejos organicos vegetatl-
vos y de hlerro de dichos llcores del proceso; concentrm

do dichos licoras de procesoc con al fin de retirar el -

ggua de los mlsmos; pasando dichos llcores concentrades

s una zono de purlflcacién con el fin de retirer las In-
purezas Incluyendo los cloruros metdlicos alcalinos y =~
las soles de holuros de los mlsmosy y reclclar los lico-
res concentrados de procesa s lo vosija en ls que se pre
pars la solucién de aluminato alcslino, ofreclendo di-
chos licores 1 de proceso de recicledo uns fuente de oly
mineto meté&lico olcalino que se emplea en ls precipite~
¢lén de dicho Intermedio de silicete slumlinosc.

14+ Proceso perfeccionade pars la sintetizacldn de -
los materiales de intercambio con base cristsline Inorgg
nlca de alta capucidad; seglin se describe an la reivindl
coclén enterlor 13; en el que dichs soluclén de silicate

met8lico slcaline tiens una concentracidn iniciel de no
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m8s de 3 mols.

15.= Proceso perfecclonsdo pare la sintetizacién de =
los meteriales de Intercamblo con bese cristallina inorgg
nics de alts capucidad; segin se describe en la anterior
teivindicacién 14 en el que diche solucidn de gilicseto =
metdllco slcalino tlene une concentracién Iniclsl de no
mbs d& 1 mola.

16e= Proceso perfeccionade pars la zintetizocifn de -
tos materfales de Intercembio con base cristalina inorgg
nica de alte capse?dad; segln se describe en la relvindl
ceclién 13 en al que dicha soluclén de eilicato metélico
alcalino se coliente previamente a una tempersturs qyu «~
ve desde los 25¢C hasta los 8392C.

17+« Proceso perfecclonado pors la sintetlzaclén de -
los materlales de intercambio con base eristalins Inorgg
nica de alta capac!dad; seqfin se describe en la refvind]
cactdn 13 en el que dicho sluminato slcaling tiene une ~
concenireciln Inlelfel que no es moyor de 4 molsge -

18e= Proceso perfecclonado pare la siniétizecidn de =
tos materiales de Intorcambio con base cristellins Inorgg
nice de elfe cepacldad; aegln se describe en lo anterior
relvindlcact8n 17 en el que diche olumineto metélico al=
cslino tlene uno concentraclén Iniciel que no es mayor de
2 molse

19+~ Proceso parfecclionsdo pora la slntétizacién da -
los moterlales de Intercombio con bace cristalline inorga
nica de alte capocidad, meglin se dascribe en lg relvind}
caclén 13 en el que el alumlnate metélice alcalino se ca
|tenta previaemente & uns temperaturs que va desde los =

B32C.
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20.= Proceso perfeccionsda pera lo sintétlzocidn de =

los materiales de Intercambio con bese cristallna inorgl

- nlce de alte capaclded, seglin se describe en lo refvindl

caclén 13 en el que el pH da dichs mezcla acuoss se mon=
tlene entre 10.0 y 14.0 durente lo precipltacin del in=
termedlo de allicoto sluminoso emorfo.

21.= Proceso parfecclonado pera la sintétlzaclén de =
los moterialas da Intercambio con baza criataline Inorgd
nice de olba copucidad; seqln se describe en la anterfor
relvindicaci®n 20 en el que el pH se mentlene por el Nath
premezclado s lo solucién whuminosa.

22.« Proceso perfecclonado pern la sintétizacibn de =
los materiales de Intercemblic con base cristoellina Inoryg
nica de alte aapocldad; segln se describe en la relvindl
caclén 13; en el que la temperaturs de preclipltacién se
montiene entre los 25¢C y los 232 C.

23.w Proceso perfeccionado pare o sintétizecidn de ~
los materloles de intercoablo con base cristeline Inorg?
nice de alte capac!dad; sagln se describe en |5 anterior
relvindicoclién 22 en e! que ls tempersturs de preclpito~
ctén se montisne entre 300C y 72',sec.

244~ Proceso perfecclonsds pers la aintétizeclién de -
les materliales de intervomblos con base cristalina Inore
gonice de olts Gopacfdad; seglin se describe en ls reivin
dicocidn 13 en el quo la solucidn sllicato metélico alca
Hno ttane und composictén que vo desde el 1 hosta 75 de
NogO y dal 6 al 12% de 510

25.= Proceso perfecclonado para la sintétlzoclidn de -
los materlales de lntercomblo con base cristelina lnorgg

nice de olts capacldod, scqln sa describe en la reivindl
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coacldn 13 en of que ls solucldn do olwalneto metéllco ol
calinoe tlane uns tomposlcién que va desde el 8 hastu ¢l
14% de NagO y det 9 al 152 de Aly04e

26+ Progeso perfaccionado pars la sintetizoclién do ~
los materiales de interceombio con bose cristeling ingrgy
nice de slts capaclded; sagfin se descrlbs en la anterior
reivindicacién 25 en el que la solucifn de aluminato me~
t4l1co alcalino tiene una composteidn que ve desde el 10
haste el 14% de NegO y del 9 al 13% de A’zQ,,

27 o= Proceso perfeccionade pare la sintellizacldn de =
los materteles da Intercembio con base cristeline lnoryg
nice de alta capacidad; segfin se dascrlbe en la relvindi
cecidn 13 en el que lo mezcla del lote de aluminnte metd
fleo aleeltno; os sometlda & uno mezcla continua vy & fon
do y & agitaecibn por un periocdo del orden de los 20 miny
+os; alentras que lo solucién se mentlene e una tempere-
tura que vo desde los 939C hasts los 1208C.

28~ Proceso perfecclonado para e sintétlizacién ds -
los meterlales de intercemblo con base cristoling Inerga
nice de alts capacldaé; segiin se describe en le raivindl
cecidn 13 en el que dicho alumineto es ofiodido a diche =
soluclén de sillceto o uns tese controlade con el fin da
que el tiempo de adicidn no ses Inferior a 10 minutos nl
mfs prolongede de 6Q minutos.

294~ Proceso perfeccionsdo pere lo sintétlizacifn de =
los materlisles de Intercomblo con bese cristsline inorgg
nico de oftn cepecidad, seqln se describe en Io raivindl
caclén 13 en el que dicha mssa de reaccibn scucsa es so=
metide & un mezclade conténuo durente v & lo lorgo de le

precipltacidn para controlaer el temefio finel de los crig
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tales.

30~ Proceso perfecclonado pora le sintétizeclén de =
los materloles de Intercemblo con base cristsline lnorgg
nice de alte capncidcd; segln se describe en la relvind}
coclén 13 en el que lo crigtallzecidn de dicho Interme~
dlo precipltodo se lleve o cabo a une tempercturs que va
desde los 782C hasto los 11096; a lo farge de un perfodd
de tlempo que se extlende desde 1 haste 8 horsse

3lew~ Procese perfecclionado psro o sintétizecifn de -
los materinlas de intercambio con base cristslina Inorgg
nlco de alts capecidod; segiin se describe cnlia relvindl
cacidn 13 en el que el lovado de dichs torts humeda se ~
hace medlante una corriente contrarla del citade (fquids
de lavados

32+~ Procaso perfeccionado pora le sintétlzocién de »
los matariales de intercambio con base cristollns Inorgp
nlce da olte copocidad; sagfin se describe en lo relvind]
cacién 13 en el que lo mezcla del lote do sluminato metd
llco alcaline es somatide & un mezclado centinue v ¢ fon
do y & agiteclén por un perfodo del orden de los 20 miny
%us; mlentres que la solucidn es mentenids & uns tempera
turs que ve desde lox 939C haste los 1209c} el aluminato
de metal alcalino es |levodo hesta una temperaturs que -
vs desda los 259C hosta loa $32C antes de! ser ofiadido =
a lo saluclén de reaclifn de sllicato metallce alcallne;
dicha solucldn de aluntnato metdlico alcalino tiene une
concentracldn Inlclal que no es superior o 2 mols y una
compoelclén que va desda el 10 hasts el 147 de NagO y =
desde ol 9 hosta el 13% de AlyOs; el cffodo oluminato sa
affiods a o solucidn de silicatn citads, tenlendo dicha =
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soluclién de sfllcate une concenirecldn inlclsl de no més
de 1 mel, una concentrocién que vo desde el 1 hasie el =
77 de Nag® y de! 6 af 1?% da S10y, y stendo precsientsda
haoste desde 252C o B39C, @ une veloclded coniroleds de «
forme que ¢l tlempo de adicién no ses inferior o 10 ming
tos nl superior o 60 minutosy el pH de diche mexzcls wouy
se ge montlene de 10.0 @ 14,0 durente lo preciplisclén «
dal slliceto aluminose amorfo Intermedio medianie el pre
vio mezclado da NaOH con diche sclucién de sluminato y =
ls temperature de precipliscién de montlene entre log 30
Cy los 7a;sac; siendo sometide dicha nese de reaccidn -~
acuyose s un mezclado continue dursnte y & tode le large
del precipliado pare controler el temaiio final del criy~
ial; dichs cristallizacidn del citade Intermedio praclpix
todo se lleve o cebo o una temperatura que va desde loc
%sac hosta los 1102C a lo large de un perlfedo de tlempe
desdz 1 o 8 hores; v el lavedo da dichs torta humeds sc
hace per contracorriente de dicho {fquido levadors

334~ PROCESD PERFECCIGHADD PARA LA SINTETIZACION DE «
LOS MATERIALES DE INTERCAMBIQ COH BA3ZE CRISTALINA INORGA
NICA QE ALTA CALIDAD,

Todo conforme se describe en ls Memorla que an*eceda;
se flustre como cjemplo de e]ecucién dn los plenos unidos
e ella v gse relvindice en, '

Este Memorie conste de trelnta yeuatrgholss follsdss
escrites 8 M8quina por une sble cora v plenos que la eco
pafiane
anJullo de 1976
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