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) El presente invento se refiere a un ruevo sili

co-aluminato cristalino sintético, finamente dividido, asi

como o su modo de obtencidh y suglicacibn en detergencia,
E1l modo general‘de preparacibén de zeolitas de

sintesis es conocido desde hace mucho tiempo (Kurnalkow,

" Journal de 1'Académie des Sciences a’UR3S, 1381 (1937)),

~Segin este modo de preparacidén, se pone en contacto una

solucién de silicato y aluminato con el fin de obbtener un
gel, el cual experimenta una cristalizacién,

la formacién de estos silibo-alﬁminatos depende
de un gran mimero de factores, tales como la concentracién|:
de‘los reactivos, temperatura de la puesta en contacto,
temperatura en la fase de meduracién, duracidén de la madu
racién, homogeneidad del medio. También se han aplicado

nétodos. tales como la siembra con el fin de obtener sili

- co-aluminatos de caracteristicas bien determinadas, poxr

ejemplo de la.faujaéita en un medio que contiene ya una
-zeolita del tipo 4 A en la solicitud de patente francesa
2.281.315.

. --Ta. influencia de ciertos factoreé y en particu~
lar de la presencia de sosa, y de la alcalinidad del medic
ha gido ya puesto de manifiesto pof Xurnaxow.

En la patente francesa 1.404.467, se ha observa
dd'que le concentracidn en sosa del medio liguido en el

gue aparecia el precipitado de silico-aluminato, tenfa una

-influencia determinante sobre la regularidad y pureza cris

talina de la geolita 4 A obtenida, y que cuanto mds cons— |
tante era mantenida esta concentracidn, mds grande era la
pureza y la homogencidad de la zeolita.

Hasta una fecha relativemente reciente, los pro
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- un caldo recirculado a partir de un punto situado ague aba
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cedimientos propuestos eran de tipo discontimuo. Se ha ex
plicado esta situacién teniendo en cuenta la estructura
compleja de los cristales, que de ordinario requiecren un -
tiempo relativamente largo para formarse a parbtir de com~
puestos desordenados y repartidos de forma aleatoria a tra
vég de las fases liquidas y s6lidas de la mezcla de rede-
cidn,. ' |
’ Por esto, es por lo que en la patente de EE.UU.
3.071.434, se ha propuesto .mejorar la cinética de forma-

cibn de las zeolitas del tipo 4 A sembrando la mezcla con

jo de la zona de reacciébn,

: Este método ha sido criticado sin embargo en ra
z6n de su dificultad de aplicacién, en la patente de EE.UU.
é{425.800 que ha propuesto utilizar un cristalizador de |
tres capas, calentdndose a 1002C la suspensién del gel pre
cipitado en frio y sé introduce luego en un eristalizador
en el que se produce la formacién de silico~a1uminaf9 cris
talino, Segin este procedimiento, el silico-aluminato crig
talino se recoge por decantacién. . -

En la patente francesa 2.096.360, se ha propues-
to evitar ¢l paso por un procedimiento de varias elapas,
calentando previamente la solucidén acuosa de silicato de
sodio aproximadamente a la temperatura de precipitaéién ¥
afindiéndola en caliente a la solucién de aluminato manteni
da igualmente a la temperatura de precipitacién.

Los productos asf obtenidos han sido apreciados
la mayoria do las veces por su gran calidad absorbente que

actda de manera selectiva sobre las moléculas, en razén de
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I su dimengién y de su formz, lo que les ha valido ser deno-
minados corrientemente "famices moleculares™. |

Pero se ha pensado también recurrir a este tipo‘
de produétos a causa de otras 6da1idades. principalmente
intercambiadores de cationes. Una de las utilizaciones més:
corrientes en este campo se refiere al empléo de estos "com® :

puestos en las composiciones debtergentes.

detergentes. Pero esta posibilidad ha conocido un gran ine
~.terds después de que, por una parte, el tripolifosfato de
sodio como auxiliar de detergencia haya visto perdida su
supremacia en razén a su eccibén contaminante, y dc que, pox
otra parte, se haya progresado en la técnica de fabricar
silico-aluminatos de forma fiable y reproducible.

Los auxiliares de detergencia tales como el STPP
-dctuan de varias manéras, ¥y principalmenie como intercambig
“dores de cationes. Como los silico~aluminatos presentan cs-
de - .
ta cualidad, era pues natural pensar hacer uno de ellos,
“tanto mds cuanto que no habla que temerles en el plano eco-
légico. I

Panmbién, se ha visto recientemente proponer di-
versos tipos de silico-aluminatos generalmente cristalinos
gue se distinguen por un poder de intercambio de cétiones
elevado y/o una velocidad de intercambio elevada.

Desgraciadamente, estos silico-aluminaztos presen-
fan un doble inconveniente. En primer lugar, no son suscev-—

tibles de sustituir totalmente al STPP, porgue no parecian

“actuar en ol medio detergente mds que como intercambizdo-

res de cationes, mientras que la accién del STPP cs més di-

En efecto se sabe, desde tiempos biblicos, incopr{-*-*

porar derivados a base de silico~aluminato en los productos) .
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— versa y cn particular dispersanie y acomplejante. Ademds,

:nes operatorias son por tanto mds criticas que la cantid=zd

» to-de godio, de tipo cristalino, de granulometria fina y

‘altamente dispersado, que responde a la férmula_general

. ala férmla x =1,85, y=1, w=4a5 z=1,

Hojn nﬁm.[f

estos silico-aluminatos son insolubles, lo que ée traduce
en un fenémeno 1lamado de.incrustacién o mineralizacién, -
¥ que conduce a depositar particulas de dicho silicowalumi-
nato sobre el tejido, en particular sobre el algodén,

Se ha pensado que el fenbémeno de incrustacién po-
dia disminuirse recurriendp a una granulonmetria fina, Pero-
actualmente, la ipfluéncia de la granmulometria sobre la de-| °
tergencia y principalmente .sobre el #némeno de incrustacién
es todavia mal conocida, '

Se observa simplementc que las particulas deben
estar bien individuzlizadas. En lo que se refiere més pre-
cisamente a la sustitucién de tripolifosfato de sodio por

un gilico~-gluminato alcalino, se observa que las condicio-

relativa de tripolifosfato dismirmida con relacién a la del]
silicomaluminato,

Ahora, se ha encontrado un mievo silico-alumina-

Cox 810,y ¥ 41,05, 2 Nan0, W Hy0

en la qgue i y=1, x=1,526, z2=1, w=0a 5e

Ventajosamente, el silico-aluminato corresponde

¥y es del fipo 4 A.
Ia observacién al microscopio revela la existenw
cia de pequefios cubog individualizadcs de gramilometria

sustvancialmente comprendida entre 0,2 ¥y 8}1, de superficie
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BET elevada, comprendida entre 0,5 y 10 m /g.

Los silico-aluminatos segln el invento presentan
granulometrias muy especificas, en un amplio campo de valo
res medios de granulometria, lo que les hace aptos para ser
utilizados también en campos tan diversos, como por ejemplo
la detergencia, la desecacién por asociacion a un aglutinan
te y la separacion.

En el caso de la detergencia se observa que tie-
ne interés tomar unfsilico—aluminato segun el invento de
granulometria débil principalmente de 0,2 a 3 de super-
ficie elevada comprendida entre 1 y 10 m"/g y de poder de
intercambio de catidon y de velocidad de intercambio eleva-
dos.

Tal silico-aluminato se adapta particularmente
bien.a.la aplicacidon en detergencia en la que presenta pro-
piedades que soportan la comparacion con los mejores sili-
co-aluminatos conocidos, pero en la que presentan un grado
de incrustacion muy netamente inferior.

El nuevo silico-aluminato segun el presente inven
to puede obtenerse segun un procedimiento discontinuo, pero
de manera practica, se puede aplicar ventajosamente un pro-
cedimiento continuo.

El procedimiento segun el invento, se caracteri-
za, de una manera general por el hecho de que la etapa de
gclificacion tiene lugar en un medio concentrado y homogé-
neo.

-Ventajosamente, segln el presente invento:

- se forma primeramente una solucidon de alumina-
lo de sodio,

- a continuacioén se enfria esta solucién a una
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- temperatura inferior a la temperatura ambiente,

dio,

g/l de tamiz molecular.
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~ se ailade, con agitacibn, de formz oque se man- |’

tenga el medio homogéneo, una solucién de silicato de so-"-|

~ g€ 11eia el medio a una temperaéura comprendi-
da entre 60 y 1009C, permitiendo la gelificacién del medid,
- se mantiene csia temperatura durante un tiempo
comprendido entre 0,2-y 5 horas hasta redispersién comple~
ta del silico-aluminato formado en estado de suspensién.
De forma preferénte, la mézcla inicial estd cons-
tituida por una solucidén de aluminazto de sodio enfriadé en-
tre ~102C y + 102C y por una sclucidn de silicato de sodio
a temperatura ambiente, de forma prdctica, superior a 10¢C.
Tz mezela se efectua con agitacibén, con ayuda de
cualquier dispositivo adecuado que vermiva la homogeneiza-
cién del medio, en un tiempo inferior al tiempo de gelifi~
cacién del medio a’ia temperatura de equilibrio de dicha
mezcla. Este tiempo es ventajosamente inferior a 15 minutog
Las'concéntraciones en los dos reactivos se eli-
gen de forma que se obtenga al finsl de la evolucidn vz
fage 1iguida que confenga al menos preferibleﬁente 70 g/1

de Ma,0 ¥y 10 g/l de A1203 en equilibrio con al menos 200

) En el caso en el gue se investiga una‘granulome;
tria baja de 0,2 a 3 p las concentraciones de los reacti-
VoS se elegirén de forma cgue se¢ obtenga al final de la evo-|
lucién ura fase 1fquida que contenga al menos 100 g/1 de
Ra,0 y 30 /1 de A1,04 en equilibrio con al menos 200 g/1
de tamiz molecular, mientras que parz una. gramlonetria nds

elevada se elegird preferiblemente una fase 1fiquida que con
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_fenga al menos 100 g/1, preferiblemente de 70 a 100 &/l

" da a la temperatura de reaccibn elegida, esbtando constitui-

. da" dicha -primera zona por un medio poriador de calor no

Hoju nim. ‘]

de Na,0 y menos de 30 a/1, préferiblemente ae 10 2 30 ¢/1
de K10, - n '

Evidentemenfe, el procedimiento segin el invento
puede aplicarse de manexra discontinua; pero:preseﬁta la
ventaja de la posibilided de una aplicacién en contimio.

De forma prdctica, se trabaja como sigue:

- en primer Jugar se realiza la mezcla de una so-
lucidn de aluminato de sodio enfriazdo en el intervalo indg:
cado antes y de una solucidn de silicato de sodio.que se
encuentra e una temperatura préxima a lé ambiente,

- antes de la gelificacién, se pulverigza esta
mezcle cn una primera zona de una densidad inferior a la

densidad de la mezcla acuocsa calentada a una temperatura

tal que desgués d¢ contacto, dicha mezcla acuosa sea llevg

’

miscible en ague, talycomo un bafio de aceite o pe%rd}eo,
-~ ge mantiene esta temperatura en el bafio, cn

una segunds zona aguas abajo, hasta gue lz trensformacidn
en la fase cristalina sea completa, asegurando un avance
de pistdén en esta zonz aguas abajo,

- ge recoge en estado de suspensién el medio de
reaccitn que contiene los cristalitos de silico;aluminatos,

- se separan los cristalitos de la suspensién .
por cualquier medio conocigdo tal como filtrecidn o ceantri-
fugacibn, se lavan y recogen. .

De forma'venkajosa, la primera gzona og una zoné
de transferencia en la que kl nedio estéd sometido a agliiow

cién durante un ticmpo de estancia muy corto de 1 2 2 se~
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gundos, mientras que la segunda zona es un avance de pis-
$6n y corresponde a un tiempo de estancia micho mis largo.

Como se ha dicho anbtes, los productos segin cl
presente invento son particularmente apropizdos para su
apligacién en detergencia, aungue esta aplicacién'no sea
de ningin modo limitativa. ’

Pero el presente invento se comprenderd més f4-
cilmente con ayuda de los dibujos y ejemplos siguientes,
dados como indicativos pero de ninguna mancra limitativos.

Con el fin de poner de manifiesto las propieda—
des del producto sepin el invento, se pa procedido a ense~
yos comparativos con productos conocidos y se han practi-
cado los ensayos siguientes:

- Rgparticibn sranulométricas

;. . ? Sewealiza por medio de un comtador Coulter, eli-
giendo como electrolito le solucién siguiente, en peso:
. agua "L“;uau.“.u.ugn.n.u 8 %
- EUICOTINR ivvvvieredirrernviriiees 206
NBCL evvvvnneseessacesrsonrarecass L%
e3 . hexametafosfato 6 No seeseesrsene. 0,5 %
FOIMOL soseeosercrosenssonscossees 035 %

Dispersgién 2 mm (Ultrasonido) ~ 40,000 Hertz - 100 vatios;

~ Efecto detergente @

] La. eficacia en detergencia ha sido demostrada en
ensayos de lavado a 902C sobre muestras de algodénlensucig
das por una mancha normalizada y preparadas por la Vscher
eiforschungsintitiit Xrefeld, _ .
Los ensayos han sido efectuados con ayuda de un
aparato LINITEST (fabricadg por Original Honan). En cada

recipiente, se introducen dos miestras ensuciadas (4,2 g)
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— asl como 100 ml de la solucibn detergente cvya composicibn

se da a continuacién, El lavado va seguido de 4 enjuagades

sucesivos de treinta segundos. e
Se utiliza un agua de 28,52 TH de dureza. Ia come

posicidén detergente utilizeda a razén de 9 g/1 es la 31gulem-

ter ’ - - -
TAB veevonvcorsoocnsenvcscssovecne 593 %

Detergente no iénico (C 16/14 OE). 2 ¢
Estearato de 50830 sevseeesessense 2,8 %
Tripolifosfato de S0di0 seveossees 442 B

_ Silico~aluminato de sodio ...}.... 45 ¢
Perborato ...........;....‘....... 22,1 %

; S1116at0 dC S0A10 eseverosesosesne 255 %
Carboximetilcelulose s.eeseseesees 1,2 %

"+ Silicato de.magnesio ...eeesiesees 1,7 %.
Sulfeto de S0G10 seeavcesovosesees 2,1 %

VHO 100 %

- Za’reflectancla ‘a2 las miestros antes y después
del lavado con ayuda de un fotémetro fotoeléctrico Elrépho
de la firma %Z2ISS con.el filtro 6.

~ Bfecto de incrustacidén

Se utiliza una formwlacibén de la composicidén si-

guiente: - ‘ .

| S119C0 AIUMENEEO ereerroreneeses 294 g/1
Tripolifosfato de M seecoosessees 1,6 g/l
IAB (alcohil~benceno-sulfonato) .. 0,8 g/1

Alcohol etoxilzdo (cérmlsol DB
25/17) ‘0..;‘OQODQOI.QOIQQOOOOOQCQ 0,‘4‘ g/l

Estoarato de 50310 seveessreeseses Opd g/l
lstulfa‘ho de' sodio BV P OO LY POSEYPLUDN 0’8 yl_

Se efectia el lavado en un apareto Lini Test,
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.otro lento de 5 mimutos en 450 cm

Hofa ram. 10

do por TEST PABRICS INC., referencia Bleachéd Cotton
Sheeting, Style 405) de 10 x 12 cm rcciben cada una 450 emd
ds la soluéidn antes descrita. La dureza del agua es 30¢ 10
(NFT 90 003). ’

EL lavedo propiamente dicho se efectia a 602C du-

rante- 35 mimutos (25 minmutos de puesta en temperatura + 10
mimtos a 602C),

A contimacién sc efectuan dos enjuagados, uno

3

répido de aproximadamente 1 minuto en 350 cm
3

de agua, el
de agua do ciuded (300
TH) .

Se egcurre y se seca. '

Por:ﬁltimo,'las mestras de algoddén se calcinan
a 90096 durante 2 horas. Se pesan las cenizas recogidas.

~ A estos ensayos, conviene afladir ensayos que se

hacen sobre el producto en sis

- sgpgyficie BET, .

~ velocidad de intercambio.
Ejemplo 1 _ 7

1 litro de una solucién de aluminato de sodio que

contiene 200 g/1 calculados en Na,0 y 200 g/1 calculados

2
en A1,0; se enfria en un metraz de fondo redondo a 4eC.
~Iuego se afiaden con agifacién de forma que se man
tenga siempre el medio homogéneo 0,4 1 de una solucidn de
silicato de sodio a la temperatura de 202C y conteniendo
25,4 % de 510, ¥ T,42 % de Na,0 sobre el peso bape. Al fi-
nal de la adicién, la tempefatura se sube hasta 15°C, eg-

tando entonces el medio muy fluido. Se detiene la agitacibn
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- ¥ se dejo subir la temperature hasta préyima a la ambientc,

masa rigida de gel inicial se ¥ransforma en una swspensién

_contiene 74 g/l calculados en A0y ¥ 127 g/1 caleulados

ilcja nGm, - 1 1

lo que provoca una gelificacién del medio, El matraz de
fondo redondo se mantiene entonces en un termostato con

agua regulade a 83¢C, durante 2 horas; en este momento, la

de micro~cristales que se filtra-con succién y se lava cn
cyhtinuo sobre una pared filtrante de 1 micrz de aberiura
média. Ila concentraQiBn en silico-aluminato cristalino de
la suspensién de micro~cristales estd préxime a 320 g/l.
La torta lavada se seca ldego hasta beso constante en la
estufe a 1000C antes del andlisis. .

Ia zeolita secada y anslizada responde sensible
mente a la férmulas

1,85 510,y 1 A1203, 1 Fa,0, 3 1,0.

Presenia a los rayos X la estructura del tamiz
molecular 4 A.
) “En el micfo;copio electrénico, se ponen de mani-
fiesto cubos rmy pequelios individualizados de granuiqmetria
homogénea inferior o del orden de unz micra, bien reparti-
dos como se ilustre cn la figura 1, con un aumento de 4560.

Ta superficie especi{fica BET es igual a 7 n%/g.

Como -comparativo, se realiza el ensayo 2 siguien
te:

1 litro de una solucibn de aluminato de sodio que

en Na20 se lleva a 839C con buena agitacién en un matrzz
de fondo redondo. '
Entonces se introducen répidemente 0,271 1 de una

solucién de silicato obtenida diluyendo 50 ml de unz solu~
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- cibn comercial de silicato de sodio que conticne 477 &/l

caleulados en 5i0, y 239 g/1 calculados en Fa 0. Cuando la
temperatura se sube a 8390,‘se rantiene a dicha temperatu-
ra durante 2 horas siempre con agitacidén. Ia suspensién de
6ristales se filtra luego con succién y se lava sobre unh
filtro sin precaucién especial. La torta lavada se seca‘lué
£0 ¥ se analiza como en el ejemplo anterior,
La zeolita éeca responde a la férmulas
1,85 510, 1 41,04, 1 Ta0y 3,8 1,0

Presenta a los rayos X la estructura del tamiz 44

-y el aspecto representado en la figura 2 ( aumento de 4500)

Fn el microscopio electrénico, se ponen de meni.
fiesto cubos del tamafio de una micra bas?ante bien indivi-
dualizados de gramulometrfa extendida (1 2 5 micraé). Ia su

- perficie especifica BET.es ignal a 1,2 m?/g.

Se realiza con los polvos de 1los ensayos 1 y 2 un

wensayo de velocidad de intercambio Nz === (a de la for—
ma siguiente: | .

.1 g de.polvo secado a 1002C, cuya pérdidé al fue-
go a 1000¢C estd préxime a2l 19%, se deposita en 1 litro de
solucibén que contiene 594 mg de 0120a durante 1 minuto con
ayuda de una turbina uliraturax que éira a 9000 vueltas/hi
mto y provista de una cabeza T 45 K. Después de dispersion,
la suspensién se conserva sobre un agitador magnético duran
té 1 minuto, 4 minutos y 14 minutos antes de separarla rdpi

-damcnte (20 segundos) por filtrado con succién bajo vacio
sobre un filtro de miliporo RAYP 047, un volumen de lfqui-
do transparente suficiente para analizar los iones Ca2+ que

quedan en la solucidn,
Se obticnen los resuliadcs siguientes aue muestran
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1l - una clara ventaja de cinética de intercambio para el sili

co~aluminzfo my fino segin el invento:

5 . CANTIDAD DE Ca' CAIBIADA °
: MEQ/C EN MEQ/C DE T SECO .

Después 2 min, | Después 5 min, Despues 15 mi

Ensayo 1 ' ) 4,9 5;12 53
10 Ensayo 2 2,1 392 . 4

Poder tebérico 5,8,

Efecto detergente

15 g ) Reflectancia an- Refloctancia deg
tes del lavado .pués del lavado

Silico~aluminato

' segin el invento © 39,4 " '5g,1
Testigo C 39,3 ' 60,7
20 Se ve que el efecto detergente es sensiblemente
el mismo, .

Efecto de incrustacidn

 Resultados en % en peso del tejido

segin el invento 0,35 %
25 .+ ‘testigo - 0,9 ¢

! - Aqui, se ve aparccer una diferencia my clara.

BJENPLO 2
Se prepara un silico-aluminato del tipo 4A, de
propiededes idénticas a las descritas en el ejemplo 1, tra

,bajando segin un proeedimiénto contimo que permite la apli
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| cacibén industrial del invento (ver figura 4)e

Una solucién de aluminato de sodio que contiene
200 g/1 calculados en Fa,0 ¥ gOO ¢/1 caleculados en A1203
gse enfria a ~48C cn un intercambiador tubular (1) con un
caudal de 10 1/hora., El flujo enfriado se mezela on con-
tinuo con un flujg (3) de 4 l/hora de una solucidn de éil;
cato de sodio toﬁado a 202¢ y que contiene 25,4% de S:'LO2 Y
7;42 % de Ha,0 en peso, en un reactor agitado (2).

Ia mezcla homogénea cuya temperatura se estable-
ce en la proximidad_de 15§C alimenté por medio de una hom
ba peristdltica (4), un inyector (5) cqh czpilares de 0,5
mn de didmetro que formzn en contiruo gotas que caen en la
parté superior de un reactor (6) lleno de petr6leo mante~-
nido a 85¢C por una circulacién (7) de salmiera calentada.

" Ia densidad del:paﬁo gq.gjusta de forma que el

tiempo medio de caida de las gotas formadas por los capi-~

“lares sea de 3 segundos. Al cebo de este tiempo, las parti

cqlqs esféricas 'se gelificen y acumulan encima de uha DA~
rrilla (8) dispuesta en.el fondo del reactor y se transfor
man poco a poco’ en una suspensibén fluvida de silico—alumiﬁg
$0 que se reune cn la parte cénica (9) del reactor (6). Se
saca de modo contimio esta suspensién por ﬁn tubo de aspi
racidn,(io), a razén de 14 l/hora, despubs de una hora de
alimentacién contima de log reactivos con el fin de defi
nir un tiempo de permanencia medio de los reactivos de 1.
hora en el reactor.

Ia suspensibn aspirada se Filtra con succidn a

continuzeibn y se lava por cualguier medio conocido.

EJEIPLO 3

Se trabsja.como cn el ejemplo 1, salve que se afig
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| den 0,6 1 de la solucidén de silicato en lugar de 0,4 li-

‘res sea de 3 segundos. Al cabo de este tiempo, las parti-

. culag esféricas se gelifican y acumilan encima de unz pa-

llbjﬂ nam, 15

tros.
Se obtiene as{ una concentracidén de la sugpen—

sibén de silico-aluminato préxima a 450 g/l.

Se observa que la gramlometria media de silico- |
-aluminato es mds grande como se mestra- en la figura 3;

gsiendo el aumento de 4500,

.

EJEXPL.O

i ' :
Se prepars un silico~-aluminato del tipo 4 A se~

gin el invento, trabajando segin el procedimiento contimo
que permite la aplicacién industrial del invento ilustra~
do en la figura 4.

Una solucién de aluminato de sodio que contiene
110 g/1 calculados en Na,0 y 150 g/1 calculados en 21,0,
se enfria a 0¢2C en un intercambiador tubular (1) con un
candal de 10 1/h, El:flujo enfriado -se mezcla en contimio
con un flujo (3) de 4 1/h de unz solucién de silicato de
:godio-tomade a~202C y que contiene 25 % de 8i0, ¥ 11,6 % de
Na,0 en peso, en un reactor agitado (2). -

Ia megzcla homogénea cuya temperatura se estable-
ce ﬁréxima a los 12¢C alimenta por medio de una bomba pe-—
riestdltica (4), un inyector (5) de capilares de 0,5 mm de
diZmetro que forman de modo contirmmo gbtas que caen en la
ﬁarte superior de un reactor (6) lleno de petréleo mante-
nido g 85°C por.una circulaciéh (7) de salmera calentada.

Ia densidad del bafio se ajusta de formz que el

tiempo medio de caida de las gotas formadas por los capila
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4ra con succidn y se,lava gobre una pared filtrante de 1;1

- b2 una granuloznetria.:hoinogénea madia de 3 a 4 o ‘bien repar

tiojo nam, 16

rrilla (8) dispuesta enAel fonéo‘del reactor ¥y se trans-
forman poco a poco en una suspehsién fluida de silico-alu
minato aque se reunc en la parte cénica (9) del reactor (6).
Se saca en continﬁo esta suspensién por un tubo de aspira-
¢ién (10), a razén de 14 1/h, despuéé de dos horas de ali
mentacién continua de los reactivos con el fin de definir
un tiempo de permanencia medio de los reactivos de 2 ho-
ras en el reactor, . .
En-este ejemplo,- la concentracién de silico~alu
minato de sodio cr{stalino de la suépengidn de microcris-
tales estd préxima a 340 g/1, la fage liguida que estd prig
ticamente exenta de 510, contiene 76 g/l de Na 0 y 12 g/1

de A1203. La suspensién de microcristales obfenida se fil-

de abertura media. Ia torta lavada se seca luego con suc-
c¢ibén hasta peso congtante en la estufla.a-1002C antes del
andlisis.,

+El. producto. obtenido que es del tipo 4 A presen-

tida como ilustra la figura 5 (aumento de 4500).

El producto presenta una superricic BET de ].m%/g.

PODER DE INTERCANBIO

GANTIDAD DE Ca’ CAMBIADA
EN IEQ/G DE TI SECO

Después de 2 mimutos| Despus de 5 minutos| Después de 15 min,

4,2 45T 5,3
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Ia tabla sigulonte da lag gramulometrfas Coulier
despulés de secado- para el tesiige, el producto gegin el

ejemplo 2 & el ejemplo 4.

WEE | mme
Testigo | PIO 2 04 -
. % particulas infe
riores a 1l p 0 20 2 -"
2 p i) 12 68 20 |
5p | 8 o5 | 9
o 95 98 98
Didmetro medio de
1a; paréi?ulas enpx 3 1,5 ’ 3

.gramlometrias mds ‘finas y por otra parte para una gram

. *ferente’

"Se observa que por yng parte se pueden Obtener

lometria media idéntica el espectro gramilométrico es dai

To8 grados de mineralizacidén se dan cn la tabla
giguiente: '
Pestigo Ej. 2 Ej. 4
1 Javado 0,3 0,15 0,25
10 lavados 1,0 0,45 . 0,8
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Los puntos de invencién propia y mueva, que se
presentan para qﬁe sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espafia, por VEIRTE afios, son los gue se
recogen en las reiv;ndicaciones siguientes: . '

12. Prpcedimienﬁo_de faﬁricadién de un silico~-
~aluminato cristalino sintético por adiéién de una solucién
de silicato alcalino a una solucién de aluminato alcalino,
maduracién a temperatura elevada, ¥y luego separacién de los
cristales de silico-aluminato obtenidos, caraclerizado pox

que se hace exverimentar a la mase resultante de la accibn

del silicato sobrs el aluminato, una gelificacién en medio

- may concentrado y homogéneo,

v 23..fProcedimient0‘de fabriczcibn de un silico-

+ saluminato seqin la reivindicacién 18, caracterizado por la
sucesién de las etapas siguicntes: formacién de una solu-
cién de aluminato de sgodio; enfriamiento &e esta solucién a
una temperatura inferior a 1a tempefatura ambiente; adicion,
con agitacién de manera gque se mantenga el medio homogéneo,

- de una solucibn de silicato de sodio; gelificacidn del me-
dio homogéneo llevdndolo a una temperaturs comprendida en-~
tre 60 y 100¢¢ y manteniendo dicho medio durente 0,2 a 5 ho
rag a esta temperatura hasta la redisperéién completa del
sili§o~aluminato en el estado de suspensién; separacién y
recuperacién de los crigtales de silico-aluminato obtenidos.

38, Procedimiento de fabricacibn de un silicow-
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" —aluminato segin la reivindicacién 22, caracterizado vor-

un silico-aluminato ceristalino segdn una de las reivindi-

"da por un medio portador de calor no miscible con el agua,

Hojn nom. 19

que la mezcla inicial estd constituida por una solucidn
de aluminato de sodio enfriado entre -10 y { 10°C, y por
una solucién de silicato de sodio a la temperatura ambien-
te. : . - . 2 R R

42, Procedimiento de fabricacién de un silico-
-gluminato segin una cualquiera de las reivindicaciones 12

g 32, caracterizado porque la homogeneizacién del medio sef

LI i

efectia por agitacidn durante un tiempo inferior a 15 mi-

nutos.

s
o

58, ©Procedimiento de fabricscién de un silico- l'

-aluminato segin una de las reivindicaciones 12 a 42, ca- |

recterizado porque las concentraciones de las soluciones
en los dos reactivos son tales que al final de la evolu-
cidn, la fase lIguida contiene al menos 70 g/ en Na 0 y

2
10 /1 en A1203 en eguilibrio con al menos 200 g/l de ta~
miz molecular, ‘

6%, Procedimiento de fabricacidn en continuo de

caciones 18 a 5%, caracterizado porque: se rezliza prize~
ramente la mezcla de una solucién de aluminato de sodio ¥y
una solucién de silicato de sodio que se encuentra a una
temperatura préxima a la ambiente; se pulveriza, antes de

la gelificacidn, esta mezecla en una primera zona constituis

de unz densidad inferior a la densidad de la mezecla acuosa
calentada a una temperatura tal que Gespuéds de confacto,
dichg’mezcla acuosa sea llevada & la temperatura de evolu-
cién.de la reaccién de forma que efectde la trensferencia

de calor; se mentiene esta temperatura en el bafio, en una
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segunda zona aguas abajo hasta oue se complete la evolu-

cidn asegurando un avance de pistdn en esta zona aguas

<

L

abajo; se recoge en estado de suspensiéon el medio de reac-

cion conteniendo los cristalitos de silico-aluminatos;
se separan los cristalitos de la suspension por.cualcuier
medio conocido tal como filtracion o ultracentrifugacion.

7-. Procedimiento de fabricacién en continuo de
un silico-aluminato cristalino segun la reivindicacién 6B,
caracterizado porque el medio se somete a una agitacion
durante un tiempo de 1 a 2 segundos en la primera zona, Yy
a un avance de pistén en la segunda zona.

8&. Procedimiento de fabricacidon de un silico-
—aluminato cristalino.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujes que se acompafian, y
para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte hojas escritas a

maquina por una sola cara.
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