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Objeto de la invencidén es un procedimiento para
la obtencién de soluciones de silicato filtrables, libres
de residuo, por reaccién de los polvos volantes que se ob-
tienen en la produccién de silicio 6 bien de aleaciones de
ferrosilicio, con soluciones de hidréxido de metal alecalino.

Generalmente se obtienen las soluciones de
silicato por fusidén conjunta de arena de cuarzo, lo mds pura
posible, con sosa é potasa a 1400 hasta 1500°C y disolucidn
a continuacidén de los vidrios en trozos obtenidos en agua,
bajo presiénAy a temperaturas mds elevadas, Este procedi-
miento resulta muy costoso tanto debido a los aparatos como
también debido a las cantidades de energia necesarias e impli-
ca en total unos costes de energia y de instalacidén relati-
vamente altos, ‘

Asimismo es conocido el hacer reaccionar 4cidos
silicicos residuales amorfos con lejfa sédica a silicatos.
Lo desventajoso en un procedimiento de éstos es, sin embargo,
que los dcidos silfcicos residuales puros no estdn disponi-
bles en cantidad suficientemente grande, por lo que en la
nayoria de los casos se estd forzado a elaborar materias
primas mds o menos impurificadas.

Por ejemplo contienen los gases de salida que
se forman en la obtencidn de silicio & bien de aleaciones
de ferrosilicio en hornos eléctricos unos componentes sdlidos
finamente repartidos, los asi llamados polvos volantes, que
en la purificacidén de estos gases de salida se presentan
en cantidades considerables como productos residuales, Tales
polvos volantes se componen en su mayor parte de didxido
de silicio amorfo, (aproximadamente 89 hasta 98%) que estd

impurificado por déxidos de metal y carbono.
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En la publicacidén alemana DOS 26 19 604 se des-
eribe un procedimiento para la obtencidn de silicato liquido
por reaccidén de estos polvos volantes con hidréxido de metal
alcalino y agua a temperaturas entre 75 y 100°C. El silicato
es{ obtenido contiene, sin embargo, conforme al producto
de partida empleado unas impurezas que, segin indicaciones
en esta publicacién, se pueden eliminar por filtracidén de
las soluciones de silicato a través de un filtro de presién.

La realizacién de una filtracidén de éstas, sin embargo, no

* ge explica con mds detalle y también en los ejemplos de la

publicacidén se prescinde expresamente de una separacidn de
las impurezas. Ensayos han demostrado, sin embargo, que las
soluciones de silicato obtenidas segin las iﬁdioaciones en
esta publicacién pricticamente no son filtrables (véase
ensayo comparativo 1) por lo que segin éste procedimiento
se obtienen en efecto unos silicatos solo muy impurificados
que solo se pueden emplear para una aplicacidn en fines ine
dustriales especiales.

El cometido de la presente invencién era, por lo
tanto, desarrollar un procedimiento para la obtencidn de
gilicatos liguidos a partir de tales polvos volantes con el
que se pudiezen obtener sovluciones de silicato filtrables y
liberadas de los residuos insolubles, que ofrezcan posibi-
lidades de empleo industriasles de gran alcanze.

El objeto de la invencidn es, por lo tanto, un
procedimiento para la obtencidn de soluciones de silicato
por reaccidn de los polvos volantes gue se producen en la
obtencidén de silicio 6 bien de aleaciones de ferrosilicio
con soluciones acuosas de hidrdxido de metal alcalino a teme

peraturas mds elevadas y filtracidn a continuacién de las
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soluciones obtenidas, que se caracterizan porque el polvo
volante se trata con una solucién acuose al 6 hasta 15% en
preso de hidrdxidos de metal alcalino a temperaturas de

120°C nasta i90°C ¥ una presién de 2,9 hasta 18,6 bar en el
autoclave, ascendiendo la proporcidén en peso entre la solu-
¢ién de hidréxido de metal alcalino y el polvo volante sélido
a 2:1 hasta 5:1.

Sorprendentemente se ha descubierto que la
realizacién de la reaccidén bajo las condiciones indicadas
conduce & productos de reaccidén gue se pueden filirar faéil-
mente. De esta manera se pueden obtener de tales polvos vo-
lantes, que hasta ahora se depositaban en gran parte como
productos residuales, en buenos rendimientos, referido al
didxido de silicio contenido en los polvos volantes , sili-
catos de miltiples aplicaciones que estdn libres de residuos
insolubles,

Para el procedimiento de 1la presente invencidn
es de importancia esencial que la proporcidén en peso entre
la solucidn acuosa del hidréxido de metal alcalino y el
polvo volante sélido empleado sea superior o igual a 2:1.

Si se queda por debajo de esta proporcidén no se obtiene si-
licatos liguidos sino un producto de reaccidn sélido que solo
se puede retirar mecdnicamente del autoclave, (véase el en-
sayo comparativo 2). Han demostrado ser especialmente venta-
josos proporciones en peso entre solucidn de hidrdéxido de
metal alcalino y polvos volantes sélidos en la zona de 2:1
hasta 5:1. En principio conducen también preparados de reac-
cidén con proporciones en peso superiores a 5:1 a silicatos
l1iquidos, pero agqui se obtienen unas soluciones mucho més

diluidas que en la mayoria de los casos se han de concentrar
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para su ulterior utilizacion.

Convenientemente se mantiene en la rea-
lizacién de la reaccidén unas temperaturas en la zona de
120 hasta 190°C ya que la ligadura de los silicatos 1fquidos
segin la proporcién molar deseada entre S5i0, y ile,0 (¥e=metal
alcalino) bajo las condiciones de reaccidén indicadas es de-
pendiente de la temperatura. Zspecialmente con respecto a la
obtencidn de silicatos con mayor contenido de sflice, con
una proporcidén molar entre SiOz/MeZO de por ejemplo 4:1, ha
demostrado ser ventajoso mantener la temperatura de reaccidn
en la zona .entre 130 hasta 170°C.

La presidén en el autoclave deberd encontrarse
durente la reaccidn en la zona de 2,9 hasta 16,6 bar. Por
lo general también se pueden'emplear presiones mayores, peroc
éstas no conducen a ninguna mejora de los resultados, exi=
giéndo sin embargo medidas mds costosas, Para el limite infe-
rior de la presidén a emplear se deberd tener en considera-
cién la temperatura de reaccidén seleccionada., Teniendo en
consideracién la proporcidén en peso a mantener entre la so-
lucién de hidréxido de metal alcalino y el polvo volante la
presidén deberd ser tan alta de manera que a una temperatura
previamente dada el agua en el autoclave se mantenga en
fase liquida. Ventajosamente se trabaja a presiones en la
zona de 8,8 hasta 14,7 bar,

Como hidréxidos de metal alcalino se pueden
emplear tanto el hidréxido sddico como también el hidréxido
potdsico, debiendo presentar las soluciones acuosas emplea-
das convenientemente un contenido en hidrdxido de metal al-
calino en la zona de un 6 hasta 15% en peso.

Para el procedimiento de la presente invencidn




10

15

20

25

30

entran por lo general en consideracidén los polvos volantes
que se presentan en la obtencién de silicio é de ferrosilicio
y que, generalmente, muestran la siguiente composicidn (ind;

caciones en porcientos en peso):

§i0, : 89 - 98
Sic 0,2-0,7
c : 0,2-2,5
Fe203: 0,05-2,5
Al,05: 0,1-1,5
10, : 0,01-0,05
Ca0 0,07-0,8
MgO 0,2-1,5
Na,0 : 0,1 - 1
K0 0,3-2,2
P : 0,03-0,1
S : 0,03-0,5

La forma en que se emplea el polvo volante
para el procedimiento de la presente invencidn no tiene
importancia; se puede utilizar tanto en forma de polvo 6
también como granulado 6 bien en forma de pildoras.

Las soluciones de silicato obtenidas en la
reaccidn son facilmente filtrables empledndo las técnicas
de filtracidn tradicionales, por ejemplo, a través de un
filtro de vacio con filtro de perldn, 4, tratdridose de
1iquidos mds viscosos, con ayuda de un filtro de presién.
Como filtrado se obtienen aqui silicatos liquidos, libres de
residuo, en la mayoria de los casos claros, tefiidos de amari-
1lo que, en dependeancia del polvo volante empleado, as{ como
de la solucién de hidréxido de metal alcalino, muestran

contenidos en sélidos de un 15 hasta 35% en peso, pudiéndo
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ascender la proporcién molar entre Si0, y Me20 a 2,2:1 hasta
4:1.

Los silicatos obtenidos se pueden utilizar para
los fines de aplicacién conocidos usuales, tales como por
ejemplo en agentes de lavado y de limpieza, como aglutinantes
y adhesivos, para recubrimientos e impregnaciones, para la
obtencidn de materiales de carga, para la preparacién de
silicatos inorgénicos & de geles de sgilice.

Segin la finalidad de empleo previstamra los
silicatos pudiera ser deseable realizar un descoloreamiento
delas soluciones ligeramente tefiidas, lo que se puede lo=-
grar sin embargo, por ejemplo, facilmente mediante adicién
de carbdn activo y nueva filtracidn.

Un descoloreamiento de los silicatos lfquidos
también es posible mediante el empleo de agentes de oxida-
¢cidén, por ejemplo, solucidén al 30% de perdéxido de hidrégenoc.
Soluciones de silicato claras como agua se puedeh obtener
ademds si el polvo volante se trata, antes de la reaccidn
con la solucidén de hidrdéxido de metal alcalino a temperatu-
ras en la zone entre 400 hasta 600°C con oxigeno del afre.

Como ya se ha mencionado conduce el procedimien-
to &e la presente invencién, segin las condiciones de reac-
¢idén empleadas, por lo general a un alto rendimiento en didxid
de gilicio, referido al polvo volante empleado. Mayores ren-
dimientos se pueden lograr especialmente mediante una elabo-
racién adicional de la torta de filtracidn que queda después
del filtraje. Estas tortas de filtracién contiene, debido a
su estructura porosa, asl como su mayor superficie, ain con=-

siderables cantidades de silicato que se pueden exitraer por

lavado con agua § también ¢On solucién de nidréxido de metal
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alcalino correspondientemente diluida, obteniéndose soluciones
diluidas de silicato.

Segin una forma de ejecucidn especial del pro-
cedimiento de la presente invencidn se emplean las soluciones
de silicato diluidas obtenidas por como minimo un solo lavado
con agua, 6 con la solucidn de hidréxido de metal alcalino
corfe3pondientemente diluida, de nuevo junto con solucidn
de hidréxido de metal alcalino fresca para la reaccién de ul-
terior polvo volante.

La realizacidén del procedimiento de 1 presente
invencidn se describe con mds detalle en los ejemplos a con-
tinuacidn., |

EJEMPLO 1,=

En un autoclave usual, provisto de agitador,
de acero de niguel al cromo, con una capacidad de 2 litros,
se introducen los componentes de reaccién, 301 g de polvo
volante graculado,(contenido de agua 25%, contenido de 8102
en el polvo volante aproximadamente un 90%), 192 g de lejfa
sédica al 50% y 539 g de agua, es decir, el preparado com-
prende 226 g de polvo volante y 806 g de lejfa sédica acuosa
con un contenido de 118,7 g de NaOH/1, siendo la proporeidn
entre solucidn y sélidos de 3,57:1. Al comenzar el calen-
tamiento se generdé en el autoclave con un gas externo inerte,
por ejemplo, nitrégeno, una presién inicial de 3,9 bar. A
continuacién se calenté la mezcla de reaccidn 2 170°C y se
agitdé a una presidén de 14,7 bar durante 2 horas. Después de
enfriar se pudo filtrar la mezcla de reaccidén sin problema
alguno con ayuda de un filtro de perldén a través de un filtro

de succién. Se obtuvieron 429 g de silicato con un contenido

en sélidos de un 256,9% y una proporcidén entre SiO2 y Naz 0
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) La torta de filtracién residual se lav$ a con~
tinuacidn dos veces con agua. Resultaron:
En el primer agua de lavado 600 g de silicato (8,84% de 510, ;
3,59% de Na,0), |
en el segundo agua de lavado 465 g de silicato (5,38% de 5§10,;
2,15% de Na,0),

El rendimiento total en 510, como silicato di-
suelto ascendid por lo tanto a un 79%.

La realizacidén de los ejemplos descritos a
continuacién corresponde, siempre que no se .indigue otra
cosa, a lo sefialado en el ejemplo 1.

EJEMPLO 2,-

Preparado:

226 g de polvo volanté (aproximadamente al 90%)

806 g de lejia sédica con un contenido de 118,7 g de NaOH/1
(192 g de lejfa sbédica al 50% y 614 g de agua),

proporeién entre solucidén y sélidos: 3,57:1.

Condiciones de reaccidn:

170°C; 14,7 bar; 1 hora.

Se obtuvierog:

560 g de silicato con un contenido en sélidos de un 27,5%
y una proporcidn entre 5i0, y Na,0 de 2,64:1 (19,96%
de Si0,; 7,55% de Nay0).

En el primer agua de lavado 502 g de silicato (9,21% de 51i0,;

4,05% de Nazo),

en el segundo agua de lavado 435 g de silicato (2,9% de 51055

1,2% de Nay0). |

Rendimiento en Si0y: 84%.
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EJENPLO 3.~-

Prépafado:

225 g de polvo volante (aproximadamente al 90%)

808'g de lejia sédica con un contenido de 90,3 g de NaOH/1
(149 g de lejfa sédica al 50% y 659 g de agua),

proporcién entre solucidn y sélidos: 3,59:1.

Condiciones de reaécién:

15000; 8,8 bar; 2 horas.

Se obtuvieron:

618 g de silicato con un conteﬁido en sélidos de un 23,7%

¥ una proporcidn entre 510, y Na,0 de 3,33:1 (18,2¢% de Si0

5,46% de Na,0).

o1

En el primer agua de lavado 267 g de silicato (11,81% de 510, ;

3,7% de Na,0),

en el segundo agua de lavado 344 g de silicato (4,94% de 51043
1,65% de Nas0).
Rendimiento en §5i0,: 79%.

EJENPLO 4,

Preparado:

300 g de polvo volante (aproximadamente al 90%),

777 g de lejfa sédica con un contenido de 96,8 g de NaOH/1

(150 g de lejfa sddica al 50% y 627 g de agua).

Proporcién entre solucidn y sélidos: 2,5G:1.

Condiciones de reaccidn:

130%¢; 8,8 bar; 1 hora.

Se obtuvieron:

510 g de silicato con un contenido en sélidos de un 26, 3%
¥ una proporcidn entfe 5102 y Na,0 de 3,85:1 (20,915 de
SiOz; 5,43% de Na20).

En el primer agua de lavado 445 g de silicato (11,624 de
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810,; 3,18% de ¥a,0),
en el segundo agua de lavado 435 g de silicato (4,27% de Si0,,
1,36% de Na,0).
Rendimiento en §10,: 64%.
EJENPLO 5.-
Preparado:
196 g de polvo volante (aproximadamente al 90%)
846 g de lejfa sédica con un contenido de 70,1 g de NaOH/1
(119 g de 1lejia sédica al 50% y 727 g de agua).
Proporcidn entre la soluciébn y sdélidos: 4,32:1,
Condiciones de reaccidn:
150°¢; 8,8 bar; 2 horas.
Se obtuvieron.
731 g de silicato con un contenido en sélidos de un 19,1%
y una proporcién entre Si0, y Na,0 de 3,18:1
(14,5% de 510,; 4,56% de Nay0). ’
En el primer agua de lavado 374 g de silicato (5,63% de 510, ;
1,91% de Na,0),
en el segundo agua de lavado 249 g de silicato (2,79% de $10,;
1,05% de Na20).
Rendimiento en 810,: 76%.

EJEMPLO 6.~

Preparado:

180 g de polvo volante (aproximadamente al 90%),

846 g de lejfa sédica con un contenido de 70,1 g de NaOH/L
(119 g de lejfa sédica al 50% y 727 g de agua).

Proporcidn entre solucidén y sélidos: 4,7:1.

Condiciones de reaccidn:

150%¢; 8,8 bar; 30 minutos.

Se obtuvieron:
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Y una proporcidén entre 8102 y Nazo de 3,38:1,

11

750 g de silicato con un contenido en sélidos de un 18,3%
' ¥ una proporcidén entre 8102 ¥ Nazo de 3,02:1
(13,75% de $10,; 4,25% de Na,0).
En el primer agua de lavado 339 g de silicato (5,54% de Si0
2,03% de NagO),

2!

en el segundo agua de lavado’308 g de silicato (2,11% de §10,;

0,81%-de Na,0).

Rendimiento en Si0,: 79%.

EJEVMPLO 7.

Preparado:

346 g de polvo volante (aproximadamente al 90%),

728 g de lejia sédica con un contenido de 139,4 g de NaOH/1
(204 g de lejfa sédica al 50% y 524 g de agua).

Proporcidén entre solucidn y sélidos: 2,1:1.

Condiciones de reaccién:

15000; 3,8 bar; 2 horas.

Después de enfriar la mezcla de reaccidn se
obtuvo un liquido viscoso, tenaz. Este se filtrd con ayuda
de un filtro de presién a 90°C‘y 2,9 bar,

Se obtuvieron:

334 g de silicato con un contenido en sélidos de un 33,6%

(25,94% de 8i05; 7,67% de Na,0).
En el primer agua de lavade 772 g de silicato (13,84% de Si0
4,53% de Na,0,

21

en el segundo aguza de lavado 560 g de silicato (4,07% de
810,; 1,44% de Naao).

Rendimiento total en §i0,: 69%.

EJEMPLO 8.~

Preparacidén de un silicato potdsico.
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Eiemplo comparativo 1.-

12

Preparado:

éBO g de polvo volante (aproximadamente al 90%)

806 g de lejfa potdsica con un contenido de 120 g de KOH/1
(114 g de lejia potdsica al 85% y 692 g de agua).

Proporcién entre solucién y sélidos: 2,88:1.

Condiciones de reaccién:

170%¢; 14,8 bar; 2 horas.

Se obtuvieron: -

804 g de silicato con un contenido en sélidos de un 27,1% y
una proporcién entre SiO2 y K0 de 2,41:1 (19,14% de
50,5 7,94% de K,0).

En el primer agua de lavado 549 g de silicato.(4,06 % de 510, ;

2,04% de K20),

en el segundo agua de lavado 367 g de silicato (1,45 % de

510,; 0,93% de K,0).

Rendimiento en S5i0,: T2%.

Segin las indicaciones en la publicacién ale-
mana DOS 26 19604 (ejemplo 2) se hizo reaccionar polvo volan-
te con lejla sbédica acuosa sin la aplicacién de presidn.
Preparado:

367 g de polvo volante (aproximadamente al 90%)
848 g de lejfa sédice con un contenido de 81 g de NaOH/1
(138 g de lejia sddica al 50% y 710 g de agua).

Condiciones de reaccidn:

L]
La mezcla de reaccidén se calentd en un reci-
plente abierto bajo agitacidén en el itranscurso de 30 min a
85°C y & continuacidén se vertis para su enfriamiento en

otro recipiente frio.

Se obtuvieron:
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ni-a través de un filtro de vacio con distintos tipos de
filtro (perlén, papel, ete) ni tampoco a través de un fil-
tro de presidén (2,9 bar).

Ejemplo comparativo 2

Preparado:

500 g de polvo volante (aproximadamente al 90%)

600 g de lejfa sédica con un contenido de 148,4 g de NaOH/L
- (178 g de lejfa sédica al 50% y 422 g de agua).

Proporcidn entre solucidn y sélidos: 1,2:1.

Condiciones de reaceidn:

150°¢; 8,8 bar,

Despuéé de alcanzar la temperafura de reaccidn
deseada de 150°C solidificé el preparado y ya no se podia
agitar. De esta manera no se pudo obtener silicato liguido.

Descrite suficientemente la natﬁraleza del
invento, asf{ como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicados son susceptibles de modificaciones de detalle,

en cuanto no alteren su principio fundamental.

13
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REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para la obteﬁcién de solu-
ciones de silicato por reaccidén de los polvos volantes que
se producen en la obtencidn de silicio 6 bien de aleaciones
de ferrosilicio, con soluciones acuosas de hidréxido de me-
tal alcalino a temperaturas mds elevadas y filtracidn a
continuacién de las soluciones obtenidas, caracterizado
porque polvo volante se trata con una solucidén acuosa al
5 hasta 15% en peso de hidréxido de metal alcalino a tempe-~
raturas de 120°C hasta 190°C ¥ una presién de 2,9 hasta 18,6
bar en el autoclave, ascendiendo la proporcién en peso en-—
tre la solucién de hidréxido de metal alcaliné ¥y el polvo

volante sdélido a 2:1 hasta 5:1.

2.~ Procedimiento segin la reivindiecacién 1,
caracterizado porque la torta de filtracidn que queda una
vez efectuada la filtracidn se lava como minimo una vez con
agua o con la cantidad correspondiente de solucién de hi-
dréxido de metal alecelino diluida y la solucidén de silicato
diluida asi{ obtenida se emplea junto con la solucién de hi-
dréxido de metal alcalino para la reaccién de ulterior polvo

volante,

3,= Procedimiento para la obtencidn de solu-
ciones de silicato, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente liemoria.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas

a mdquina por una sola cara,

IrIa.dI‘id ?

HENKEL KOM:ANDITGES
11, GDMEZ ACE
p o1 Fitmadot Alajundre Calle Léps:

AUF AKTIEN,
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