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MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invenci6n tiene por objeto un nuevo procedimiento de prepara
cién de materiales de composicién orgédno-mineral por reaccién quimica
de isocianatos con la superficie de sdlidos silicicos. De forma més preci-
sa, la presente invencién se concreta en la reaccidén de isocianatos de di-
versari naturaleza con grupos silanoles presentes o creados sobre superfi
cies minerales de silices o de silicatos naturales o de sintesis, .....

La asociacién del material orgénico a la superficie silicicd se efec
tha fundamentalmente a trdves de enlaces tipo sililuretano (= Si-(‘)"-';CO-NH-R),
donde R puede ser un radical alifdtico o aromético, o incluso poseer alguna
funcionalidad orgdnica adicional.

El proceso puede ser esquematizado de la siguiente manera:

=8i-OH +  0=C=N-R ——» 38i-O-CO-NH-R
(1) (I1) (1ID)

donde: (I) representa a grupos silanoles presentes en la superficie thineral;
(II) un isocianato y (III) el producto resultante de composicién organo-mi-
neral, De forma més precisa, las especies (I) estdn localizadas en la su-
perficie exterior de silices amorfas sintéticas, o bien de silicatos natura
les total o parcialmente atacados por 4cidos o por bases. En el caso de
los silicatos naturales, la presente invencion se refiere de forma particu
lar al mineral sepio}ita, si bien, como ya se ha indicado anteriormente,
el procedimiento concierne a cualquier sélido silicico con grupos Si-OH
accesibles a los isocianatos. Por otro lado, las especies (II) que constitu
yen los reactivos de partida son compuestos orgénicos que poseen uno o
dos grupos isocianato (-N=C=0) en su molécula. De forma més concreta,
los reactivos a que hacemos mencidn en esta patente, son del tipo de los
mono-isocianatos con el grupo -NCO unido a radicales de hidrocarburos
saturados, aromdticos o insaturados (ejemplos: isocianato de butilo; iso-

cianato de fenilo), o del tipo de los di-isocianatos, es decir R= -R'-NCO,
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donde R' es un radical de hidrocarburo alifdtico o aromético (ejemplos:
hexametilen diigocianato; 2, 4 toluen diisocianato).

El procedimiento objeto de esta invencién, conduce ademds a otros
compuestos nitrogenados, especialmente a ureas simétricamente sustituf-
das que, de forma general, coexisten con lag especies (III), permaneciendo
depositadas sobre el material resultante. Estas especies se forman por hi
drblisis de los isocianatos con el agua que pueda egtar presente en el me-
dio de la reaccién o adsorbida sobre la superficie de los sélidos. Por otro
lado, el empleo de diisocianatos conduce a materiales de composicién or-
gano-mineral con funciones activas -NCO, capaces de acoplarse e otros
compuestos orgénicos monoméricos o poliméricos, especialmente 2 aque-
llos que poseen grupos aminos o hidroxilos, y entre estos Gltimos de for-
ma particular los polialcoholes y los poliésteres que poseen grupos OH ter
minaleg. El empleo de estos filtimos compuestos, conduce a materiales
poliméricos del tipo de los poliuretanos, de composicién organo-mineral,
lo cual constituye la principal aplicacién tecnolégica derivada de la presen
te invencién.

Descripeidn del procedimiento:

La obtencién de los materiales de composicién organo-mineral por
tratamiento con isocianatos, objeto de la presente invencién, puede efectuar
se adoptando esencialmente dos tipos de condiciones experimentales:

La primera via congiste en el tratamiento del sélido silicico con
isocianatos llquidos o disoluciones de éstos en disolvente inertes, como son
por ejemplo los hidrocarburos. En estas condiciones, el sélido silicico,
finamente dividido, es previamente desecado (100-3002C; hasta peso cong
tante) y posteriormente se trata con el isocianato puro o disuelto en un di
solvente anhidro, bajo una agitacién continua que asegure la dispersién de

lag particulag del gblido en el medio de la reaccién. Es conveniente efec-

thar el tratamiento calentando la mezcla de la reaccién y pasando una corrien

te de gas inerte tal como el nitr6geno. El aparato de sintesis consiste,
esencialmente, en un reactor provisto de un tubo vertical refrigerante con

tubo de cloruro cdlcico en su extremo, conteniendo una sustancia desecan
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te para evitar en lo posible la entrada de agua en el medio reaccional. El
proceso de obtencién se desarrolla controlando el tiempo de reaccidn, sien
do una hora de duraci6én suficiente para que el equilibrio se haya alcanza-
do. El sélido resultante se aisla mediante decantacién, centrifugacién o
filtrado, siendo aconsejable su conservacién en recipientes que protejan de
la humedad atmosférica.

Otra via de obtencidn, consiste en el tratamiento de los sélidos si-
licicos por vapores de isocianatos. En estas condiciones, el sélido silfci-
co (secado previamente) se introduce en un recinto de atmésfera controla
da, y se somete a los vapores de los isocianatos adoptando el tiempo y la
temperatura necesarias para una impregnacién completa de la supé,rficie
mineral. El tratamiento puede efectuarse manteniendo el sistema’én vacid
o bien haciendo circular un flujo continuo de nitrégeno que arrastré los va_
pores del isocianato hacia el sélido silicico.

Ejemplo 1: )

En un matraz de tres bocas, de capacidad de 1000 centimetres cG-
bicos, provisto de agitador mecénico, refrigerante de reflujo y embudo de
adicidén, se introducen 50.0 gramos de sepiolita (particulas inferiores a
100 mallas) secada a 1402C durante una hora a la atmésfera, anadiendo se
guidamente 800 centimetros clibicos de una disolucidn bencénica de isocia
nato de fenilo que contiene 30. 0 centimetros clibicos de este reactivo. La
mezcla de reaccidn se mantiene a reflujo durante una hora recuperandose
el sélido resultante mediante filtrado o centrifugacién. Finalmente el s6-
lido recuperado se lava con aproximédamente 200 centimetros cilibicos de
benceno anhidro a fin de eliminar el isocianato en exceso.

E1l anilisis quimico del compuesto organo-mineral resultante, una
vez secado a vacio, dib el siguiente resultado:

Carbono=11.78 %

Nitrégeno= 2.12 %

Su espectro infrarrojo (regién 1500-4000 cm'l) muestra bandas a:

3720, 3680, 3550-3600, 3300, 3100, 3040, 2380, 2290, 1680, 1640, 1615,
© -1
1600, 1545 y 1500 cm .
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Su superficie especifica determinada por adsorcién de nitrégeno
(método B.E.T.) es 85 mz/gramo.

Ejemplo 2:

Congiste en un método similar al del ejemplo 1, excepto que como
sélido silfcico se utilizé una sflice amorfa comercial (Ultrasil) secada pre
viamente a 1102C durante 24 horas a la atmésfera. El producto organo-mi
neral resultante presenta el siguiente anélisis quimico:

Carbono= 13.71 %

Nitrégeno= 2.52 %

Hidrégeno= 1. 66 % o

Espectro infrarrojo: similar al del producto obtenido segfin el ejem
plo 1, si bien no aparecen las bandas a 3720, 3680 y 3550-3600 (propios
de la gepiolita), sino una &ncha banda de 3700 a 3400 cmwlaproximadamex_l_
te.

Ejemplo 3:

Consiste en un método similar al del ejemplo 1, si bien el reactivo
utilizado en este casdo fué: isocianato de butilo.

Anélisis quimico:

Carbono= 7,48 %

Nitrégeno= 1.70 %

Esgpectro infrarrojo (regién de 1500-4000 cm'l): 3680, 3550-3600,
3360, 2950, 2930, 2870, 2380, 2310, 1710, 1640, 1615 y 1555 cmnl.
Ejemplo 4:

Una muestra de sepiolita se coloca en una cédula de vidrio conec-
tada a un sistema de vacié y mediante un horno cilindrico se calienta a 1202C
bajo vaeio, durante una hora, a fin de deshidratar la muestra, Seguidamen
te se hacen llegar vapores de isocianato de fenilo a una presién equivalen
te a la tensidén de vapor del liquido a la temperatura ambiente (aproximé-
damente 202C), y el sistema se mantiene durante una hora a 802C. A con
tinuacién, se elimina el exceso de isocianato que no ha reaccionado con
la sepiolita, mediante aplicacién de vacié dindmico durante una hora a la

temperatura de 802C. El producto resultante tiene una composicién quimi
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ca similar a la del producto obtenido en el ejemplo 1, y su espectro infrarro_
jo es précticamente idefitico al de aquél, si bien en este caso la banda a
3720 cm-1 disminuye muy fuertemente de intensidad. El producto resultan

te ha de conservarse igualmente al abrigo de la humedad.

REIVINDICACIONES

Se reivindica como de nueva y propia invencién la propiedad y ex-
plotacién exclusiva de: ) , 7

1) "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPUESTOS ORGA.~
NO-MINERALES DERIVADOS DE SILICES Y DE SILICATOS POR TRATA-
MIENTO CON ISOCIANATOS", caracterizado porque se trata el s6lido si-
licico finamente dividido y previamente desecado hasta peso constante
(100-3002C), con un isocianato, O=C=N-R, en el que R representa ua gru-
po alquilo, saturado o insaturado, un grupo arilo, o bien un grupo R'-NCO
siendo R' un radical alquilo o arilo .

2) Un procedimiento segln reivindicacién 1 y caracterizado porque
el isocianato se emplea puro y en estado liquido.

3) Un procedimiento segln reivindicacitén 1 y caracterizado porque
el isocianato se emplea puro y en estado gaseoso.

4) Un procedimiento segin reivindicacién 1 y caracterizado porque
el isocianato se emplea disuelto en un disolvente inerte,

5) Un procedimiento segln reivindicacién.l y caracterizado porque
el sdlido silfcico empleado es sepiolita.

§) Un procedimiento segln reivindicacidén 1 y caracterizado porque
el isocianato empleado es isocianato de fenilo.

7) Un procedimiento seghn reivindicacién 1 y caracterizado porque

el isocjanato empleado es isocianato de butilo.



8) "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPUESTOS ORGANO-
MINERALES DERIVADOS DE SILICES Y DE SILICATOS POR TRATAMIEN
TO CON ISOCIANATOS" tal y como se describe en el cuerpo de esta memo
ria y reivindicaciones que consta de siete pdginas escritas por una sola ca
ra,

Madrid, da de Aonil de 4379
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