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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencifn tiene por objeto un nuevo procedimiento de
obtencibn de materiales de composicién organo-mineral, es decir, mate-
riales que constan de una parte orgénica ligada mediante enlaces quimicos
a la superficie de un mineral. De forma més precisa, ésta invencién se
refiere a la fijacién sobre la superficie de la sepiolita de sustancias orgd
nicas que poseen grupos epdxido, e

Se han descrito con anterioridad procedimientos de obtenciJén de és
tos materiales de composicién organo-mineral, que generalmehfé éstén ba.
sados en la reaccién de minerales con sustancias orgeno-metélicas, tales
como los organo-silanos. El procedimiento que aquf se descrite, “esté fun
damentado en la interaccién de epbxidos de diversa naturaleza con grupos
silanoles ( ¢ Si-OH) de la superficie mineral, La acidez superficial, exal-
tada por la eliminacién de moléculas de agua, es suficiente para 2brir fun
clones epbxido con la subsiguiente fijacién de especies orgénica;’s"a:través

de enlaces quimicos Si-O-C, a la superficie del silicato, IR

El proceso sigue una reaccién del tipo:

Z8i-OH  + R-CH_C/H-R- -»25i-0-CH(R)CH(R')(OH)
AY
o
& (m -

donde la férmula (I) representa grupos silanoles, que como es sabido, re

[}

cubren la superficie de la sepiolita. La f6rmula (II), representa ep6xidos
con diversos sustituyentes, especialmente-aque'IIOS en que R'=H; de forma
més concreta, R representa radicales de hidrocarburos saturados, aro-
méticos 0 insaturados, 0 grupos de otra funcionaiidad, como por ejemplo,
aquellos en que R=-CH,-O-CH,-CH=CH,, y R= -CH2_0=co=C(¢H3)=CH2.
Los compuestos resultantes (IlI), representan los compuestos or-
gano-minerales obtenidos, y, de acuerdo con la naturaleza de los epbxidos
utilizados, R y R' pueden definir una naturaleza quimica diferente de la

superficie del derivado del silicato. De ésta forma, los compuestos que
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resultan inciden en diversos campos de aplicaci6n: como materiales refor
zantes o cargas diluyentes de cauchos y pldsticos, como sopories en las
distintas técnicas cromatogréificas, como catalizadores o soportes de ca-
talizadores, como adsorbentes selectivos de sustancias orgénicas, etec.
Especialmente, 10s compuestos organo-minerales, gue posean grupos in-
saturados, pueden ser de interés tecnol6gico en la incorporacién en matri
ces macromoleculares que posean dobles o iriples enlaces residuales en
vista de una posible homo y/o copolimerizaci6n, entre compuestos orga-
no-minerales y polimeros orgénicos.

Descripeibn del procedimiento:

El procedimiento de sintesis de compuestos organo-minerales a par
tir de epbxidos y sepiolita, objeto de ésta invencibn, consiste 2sencialmen
te en un tratamiento del mineral secado previamente (100-2002C, hasta
peso consténte) con una disolucién del ep6xido en uh medio orgénico iner-
te. El tratamiento se efectia a la temperatura de ebullicién del disolven-
te empleado, y una enérgica agitacién continua asegura la perfécta disper
sién de las particulas del s6lido en el medio de la reaccién. El aparato de
sintesis consiste, esencialmente, en un reactor provisto de un tubo verti-
cal refrigerante adaptado a un sistema de geparacibn aceotrépica del tipo
Dean-Stark. Con el fin de evitar la entrada de agua en el medio reaccional,
es conveniente instalar un tubo de cloruro de calcio al extremo del refri-
gerante, conteniendo una sustancia desecante. Asimismo, es conveniente
mantener el sistema bajo atmésfera de nitrégeno, haciendo pasar un flujo
continuo de éste gas durante el transcurso de la e;:periencia. El proceso
de sintesis se desarrolla controlando el ’Eiempo, siendo una hora de dura-
cibn suficiénte para alcanzar el equilibrio, es decir llegar a una misma
composicién, dada una cantidad fija de mineral y reactivo.

Ejemplo 1:

: En un matraz de tres bocas, de 1000 centimetros cilibicos, provisto
de agitador mecénico, un refrigerante de reflujo con separador aceotrépi
co, y un embudo de bromo, conteniendo un volimen de 800 centimetro ci
bicos de tetracloruro de carbono, se anader_l 20.0 gramos de sepiolita pre

viamente secada en estufa a 110 2C, hasta peso constante (1 hora aproxi-
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madamente). Seguidamente se afiaden 60. 0 ml. de &ter alilglicidico, yla
mezcla de reaccibn se mantiene a reflujo, durante una hora. Transcurri-
do éste tiempo, se recupera el s6lido resultante, mediante filtirado o por
centrifugacién, lavéndolo a continuaci6én con aproximadamente 500 ml. de
alcohol etilico; el producto fué' secado a temperatura ambiente hasta la to
tal eliminacién de disolventes orgénicos.

Su anélisis quimico arroja el siguiente resultado:

Carbono= 8.53 %

Hidr6geno= 2,31 %

Su esprectro infrarrojo muestra bandas a: 3680, 3550, "3980, 3020,
2970, 2920, 1720, 1620, 1450, 1420, 1390, 1360, 1250, 1190, 930-1100,
880, 790, 690 y 650 em™t, Do

Su superficie especifica determinada por adsorcién de nitrégeno
(método B.E.T.) es 102 mz/g‘
Ejemplo 2:

_____

Consiste en un procedimiento similar al del ejemplo 1, ’é‘xcfepto que
como disolvente se utilizé benceno. El producto organo-minergi'resultan-
te, contiene: T

Carbono= 9. 05 % ’

Hidrdgeno= 2,11 %

Su espectro infrarrojo,. es practicamente idéntico al del producto

obtenido en el ejemplo 1.

Ejemplo 3:

Consiste en un procedimiento similar al del ejemplo 2 si bien la
cantidad de epbxido afiadido fus: 3,33 ml,

Andlisis Quimico:

Carbono= 5. 98 %

Hidrégeno= 1,71 %

Espectro infrarrojo: es similar al del ejemplo 1, apa.'reciendo ade

més la banda a 3720 cm-l.

s

Ejemplo 4:

Consiste en un procedimiento similar al del ejemplo g, excepto que
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el reactivo utilizado fué: epoxiestiréno, en cantidad de 24, 15 ml.

Anélisis quimico: '

Carbono= 8,44 %

Hidr6geno= 1, 57 %

Su espectro infrarrojo muestra bandas a: 3720, 3680, 3095, 3090,
3040, 2970, 2905, 1800, 1705, 1620, 1495, 1450, 1420, 1350, 1320, 1290,
1190, 900-1100 em ™.
Ejemplo 5: o

Consiste en un procedimiento similar al del ejemplo 4, eﬁgcepto que
el reactivo utilizado fué: 3-vinil-7 oxabiciclo (4, 1, 0) heptano, ei; éantidad
de 2,0 ml.

Aniligis quimico:

Carbono= 2,18 %

Hidrbégeno= 2,11 %
_Fijemgld 6: |

Consiste en un procedimiento gimilar al del ejemplo 5, utilizando
como reactivo 2, 3-epoxipropilmetacrilato, afiadiendo una cantidad de --
1,33 ml. de éste reactivo.

Ar‘xélisis quimico:

Carbono: 3, 91 %

Hidr6geno= 1, 77 %.

REIVINDICACIONES

Se reivindica como de nueva y probia invencién la propiedad y ex-
plotacitn exclusiva de:

1) "NUEVO PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPUESTOS
ORGANO-MINERALES DERIVADOS DEL MINERAL SEPIOLITA", caracte
rizado porque se trata la sepiolita, vpre-viamente secada hasta peso cons-
tante (1 00-200 2C), con una disolucién de un epbxido a la temperatura de
ebullicién del disolvente, durante un periodo de 1 hora como méximo y

manteniendo la mezcla bajo agitacién constante.
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2) Un nuevo procedimiento, segln reivindicaci6én 1, y caracteriza-
do porque se mantiene la mezcla bajo atmésfera de nitr6geno.

3) Un nuevo procedimiento, seglin reivindicacién 1, y caracteriza-
do porque el epbxido empleado es éter alilglic{dico,

4) Un nuevo procedimiento, segln reivindicacién 1, y caracteriza-
do porque el epbxido empleado es epoxiestireno,

5) Un nuevo procedimiento, segfin reivindicacién 1, y caracteriza-
do porque el epdxido empleado es 3-vinil-T-oxabiciclo (4, 1, 0) heptano.

6) Un nuevo procedimiento, segiin reivindicacién 1, y cair‘ia'léier;iza-
do porque el ep6xido empleado es 2, 3-epoxipropilametacrilato, - L

7) Un nuevo procedimiento, segin reivindicacién 1, y caracteriza-

do.porque el disolvente empleado es tetracloruro de carbono o henczno,

8) "NUEVO PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPUESTOS
ORGANO-MINERALES DERIVADOS DEL MINERAL SEPIOLITA", tal y co
mo se describe en el cuerpo de esta memoria y reivindicaciones que cons-

ta de cinco paginas escritas por una sola cara.

Madrid, {4 de Mayo de 1. 979
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