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DESCRIPCION

Agente de consolidacion y su uso para la consolidacion de cuerpos moldeados y formaciones geoldgicas que
consisten en materiales porosos o en particulas

La invencion se refiere a una composicion para la consolidacion de cuerpos moldeados y formaciones geoldgicas
que consisten en materiales porosos y en particulas.

La preparacion de materiales compuestos a partir de sistemas en particulas con aglutinantes adecuados es, en
particular, dificil cuando los materiales compuestos, en comparacion con rellenos exentos de aglutinantes, no deben
perder porosidad de una forma destacada. Asi, se pueden fabricar materiales compuestos porosos, por ejemplo, con
aglutinantes poliméricos organicos, pero se ha demostrado que es poco posible obtener la porosidad inicial
integramente. En caso de un uso de aglutinantes reducido se pueden fabricar, ciertamente, sistemas porosos,
debido a la propiedad de los polimeros organicos en presencia de disolventes organicos de hincharse o de
disolverse, pero estos materiales compuestos no son adecuados para muchas aplicaciones, especialmente a
temperaturas elevadas y en el entorno de liquidos organicos.

El uso de aglutinantes puramente inorganicos que, por ejemplo, se pueden obtener mediante el proceso de sol-gel,
produce ciertamente una union en la que se obtiene integramente una porosidad correspondiente en el cuerpo
moldeado, pero el sistema unido es muy fragil, quebradizo y no es suficientemente resistente frente a cargas
mecanicas tales como cargas de cizallamiento o cargas elevadas de presion.

Un sector especial de la consolidacién de materiales en particulas es la extraccion de petréleo, en la que se excavan
a menudo perforaciones en formaciones geoldgicas no consolidadas. A este respecto, en el caso de la extraccion de
petréleo en alta mar se trata de formaciones geoldgicas que contienen arena que deben consolidarse para evitar la
introduccion de arena y ofras particulas rocosas en la perforacion, con el dafio asociado a la misma en las
instalaciones de extraccion de petroleo y de contaminacion del petrdleo extraido. Para la consolidacion de
almacenamientos de arena de este tipo se usa habitualmente un procedimiento en tres etapas. En primer lugar se
inyecta un aglutinante de resina sintética a través de una sonda, fraguandose este mediante inyeccion de un sistema
de activacion. En una tercera etapa se inyecta un sistema para controlar la permeabilidad y para eliminar el exceso
de aglutinante de resina.

Un objetivo de la invencion era proporcionar un agente de consolidacion para cuerpos moldeados y formaciones
geoldgicas que consisten en materiales porosos y en particulas, por ejemplo formaciones geolégicas que contienen
arena, que ofrezca una buena fuerza de union con una flexibilidad suficiente y una porosidad no esencialmente
reducida y que conserve sus propiedades de union, también en el caso de materiales en particulas contaminados,
particularmente también en caso de particulas no desengrasadas o que contengan petréleo.

Un objeto de la invencion es un agente de consolidacién exento de particulas para cuerpos moldeados vy
formaciones geoldgicas que consisten en materiales porosos o en particulas que contienen un hidrolizado o
precondensado de

(a) al menos un organosilano de la férmula general (1)
RnSiXsn 0]

en la que los restos R son iguales o diferentes y representan grupos no disociables por hidrdlisis, los restos
X son iguales o diferentes y representan grupos disociables por hidrélisis o grupos hidroxilo y n tiene el
valor 1, 2 0 3, preferentemente 1 0 2; y

(b) al menos un silano hidrolizable de la formula general (Il)
SiX4 ()

en la que los restos X tienen el significado anterior, conteniendo el hidrolizado o precondensado un
producto de reaccion de (a1) un alquilsilano, (a2) un arilsilano y (b) un éster del acido ortosilicico.

Ejemplos adecuados de grupos disociables por hidrélisis X son hidrégeno, halégeno (F, Cl, Br o |, particularmente ClI
o Br), alcoxi (por ejemplo, alcoxi C4, tal como, por ejemplo, metoxi, etoxi, n-propoxi, i-propoxi y n-, i-, sec- o terc-
butoxi), ariloxi (preferentemente ariloxi Cs.10, tal como, por ejemplo, fenoxi), alcariloxi, por ejemplo benzoiloxi, aciloxi
(por ejemplo, aciloxi C1., preferentemente aciloxi C+.4, tal como, por ejemplo, acetoxi o propionoxi) y alquilcarbonilo
(por ejemplo, alquilcarbonilo C,.7 tal como acetilo). También son adecuados NHz, amino mono- o disustituido con
alquilo, arilo y/o aralquilo, siendo ejemplos para los restos alquilo, arilo y/o aralquilo los indicados anteriormente para
R, amido tal como benzamido o grupos aldoximo o cetoximo. Dos o tres grupos X también pueden estar unidos entre
si, por ejemplo en complejos Si-poliol con glicol, glicerina o brenzcatequina. Los grupos mencionados pueden
contener, dado el caso, sustituyentes tales como halégeno, hidroxilo, alcoxi, amino o epoxi.

Restos disociables por hidrdlisis X preferentes son halégenos, grupos alcoxi y grupos aciloxi. Restos disociables por
hidrélisis X particularmente preferentes son grupos alcoxi C4, particularmente etoxi.
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Restos no disociables por hidrélisis R son alquilo (por ejemplo alquilo C1.20, particularmente alquilo C+.4, tal como
metilo, etilo, n-propilo, i-propilo, n-butilo, i-butilo, sec-butilo y terc-butilo), arilo (particularmente arilo Ce.19, tal como
fenilo y naftilo) y grupos aralquilo y alcarilo correspondientes, tales como tolilo y bencilo, y grupos alquilo C3-Css,
tales como ciclopropilo, ciclopentilo y ciclohexilo.

Los restos R pueden presentar sustituyentes habituales, que pueden ser grupos funcionales, mediante los cuales,
segun se precise, también es posible una reticulacion del condensado mediante grupos organicos. Sustituyentes
habituales son, por ejemplo, halégeno (por ejemplo cloro o fluor), epdxido (por ejemplo glicidilo o glicidiloxi), hidroxi,
éter, éster, amino, monoalquilamino, dialquilamino, anilino dado el caso sustituido, amida, carboxi, alquenilo,
alquinilo, acrilo, acriloxi, metacrilo, metacriloxi, mercapto, ciano, alcoxi, isocianato, aldehido, ceto, alquilcarbonilo,
anhidrido de acido y acido fosférico. Estos sustituyentes estan unidos por medio de grupos puente divalentes,
particularmente grupos puente de alquileno o de arileno, que pueden estar interrumpidos con grupos oxigeno o NH,
al atomo de silicio. Los grupos puente contienen, por ejemplo, de 1 a 18, preferentemente de 1 a 8 y particularmente
de 1 a 6 atomos de carbono. Los grupos puente divalentes mencionados se derivan de restos alquilo o arilo
monovalentes mencionados anteriormente. Naturalmente, el resto R puede presentar también mas de un grupo
funcional.

Ejemplos preferentes para restos no disociables por hidrolisis R con grupos funcionales, por medio de los cuales es
posible una reticulacién, son un resto glicidilo o un glicidiloxi-alquileno (Ci20), tal como B-glicidiloxietilo, y-
glicidiloxipropilo, &-glicidiloxibutilo, e-glicidiloxipentilo, w-glicidiloxihexilo y 2-(3,4-epoxiciclohexietilo, un resto
(met)acriloxi-alquileno  (C16), por ejemplo (met)acriloximetilo, (met)acriloxietilo, (met)acriloxipropilo o
(met)acriloxibutilo, y un resto 3-isocianatopropilo. Ejemplos de restos R sustituidos con flior son 1H,1H,2H,2H-
perfluoroctilo o 3,3,4,4,5,5,6,6,7,7,8,8,8-tridecafluorooctilo. Son restos particularmente preferentes y-glicidiloxipropilo
y (met)acriloxipropilo. A este respecto (met)acrilo representa acrilo y metacrilo.

Restos R preferentes son grupos alquilo con preferentemente 1 a 4 atomos de carbono, particularmente metilo y
etilo, asi como restos arilo tales como fenilo.

Ejemplos de organosilanos de la formula general (I) son compuestos de las férmulas siguientes, siendo
particularmentes preferentes los alquilsilanos y particularmente metiltrietoxisilano:

CH3-SiCls, CHa-Si(OCzHs)s, CoHs-SiCls, CoHs-Si(OCzHs)s, CaHr-Si(OCoHs)s, CeHs-Si(OCoHs)s, (CoHsO)s-Si-
CsHo-Cl, (CHs)sSiCla, (CHa)2Si(OCzHs)2, (CHa)2Si(OH)z,  (CeHs)2SiCla, (CeHs)2Si(OCoHs)z,  (i-CaHr)sSiOH,
CH,=C(CH3)COO-C3H;-Si(OCzHs)s, n-CeH1s-CHy-CH2-Si(OC2Hs)s, n-CsHi7-CHo-CHa-Si(OCoHs)s,

(C2H50)sSi-{CH)s-O-CHz-CH-CH

Ejemplos de silanos hidrolizables de la formula general (lI) son Si(OCHzs)s, Si(OCzHs)s, Si(O-n- 0 i-CsH7)s y
Si(OC4Ho)4. De estos silanos hidrolizables es particularmente preferente el tetraetoxisilano.

Los silanos pueden prepararse segun procedimientos conocidos; véase W. Noll, "Chemie und Technologie der
Silicone", Verlag Chemie GmbH, Weinheim/Bergstraflie (1968).

Para preparar el agente de consolidacion se usa preferentemente al menos el 30 % en moles, preferentemente al
menos el 45 % en moles y particularmente al menos el 55 % en moles de organosilanos de la formula (1) con al
menos un grupo no disociable por hidrdlisis. El resto son compuestos hidrolizables, particularmente los silanos
hidrolizables de la férmula (ll) que no presentan grupos no disociables por hidrdlisis. Para el calculo de las relaciones
de cantidades se entiende por compuestos o silanos hidrolizables en general los compuestos monoméricos. Cuando
se usan compuestos ya precondensados (dimeros, etc.) que se explican mas adelante como materiales de partida,
se deben convertir a los monémeros correspondientes.

El agente de consolidaciéon se prepara usando un alquilsilano tal como metiltrietoxilano (MTEOS), un arilsilano tal
como feniltrietoxisilano y un éster de acido ortosilicico tal como tetraetoxisilano (TEOS).

Dado el caso pueden usarse para la preparacion del agente de consolidacion también compuestos metalicos
hidrolizables de elementos que son diferentes del Si. Estos pueden reemplazar hasta el 50 % en moles de los
compuestos de silano (Il) hidrolizables. Preferentemente, estos son compuestos metalicos de la férmula general (l11)

MXa ()

en la que M es un metal de los grupos principales Ill a V o de los grupos de transicion Il a IV del sistema periddico de
los elementos, X se define como en la férmula (I), pudiendo reemplazarse dos grupos X por un grupo oxo y a
corresponde a la valencia del elemento.

Ejemplos de compuestos metalicos son compuestos de elementos M formadores de vidrio o ceramica de los grupos
principales Ill a V y/o de los grupos de transicion Il a IV del sistema periédico de los elementos. Estos son
preferentemente compuestos hidrolizables de Al, B, Sn, Ti, Zr, V o Zn, particularmente aquellos de Al, Ti o Zr, o
mezclas de dos o0 mas de estos elementos. También pueden usarse, por ejemplo, compuestos hidrolizables de
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elementos de los grupos principales | y Il del sistema periédico (por ejemplo Na, K, Ca y Mg) y los grupos de
transicion V a VIl del sistema periédico (por ejemplo, Mn, Cr, Fe y Ni). También pueden usarse compuestos
hidrolizables de los lantanidos.

Compuestos metalicos preferentes son, por ejemplo, los alcéxidos de Na, K, Al, Zr y Ti. Compuestos metalicos
hidrolizables adecuados son, por ejemplo, Al(OCHa)s, Al(OC2Hs)3, Al(O-n-C3Hy)s, Al(O-i-CsH7)3, Al(O-n-CsHg)s, Al(O-
SEC-C4H9)3, A|C|3, A|C|(OH)2, A|(OC2H4OC4H9)3, TiC|4, Ti(OC2H5)4, Ti(O-n-C3H7)4, Ti(O-i-C3H7)4, Ti(OC4H9)4, Ti(2-
ethylhexoxy)s, ZrCly, Zr(OCzHs)s, Zr(O-n-CsH7)s, Zr(O-i-CsHz)a, Zr(OCaHg)s, ZrOCl,, Zr(2-etilhexoxi)s, asi como
compuestos de Zr, que presentan restos acomplejantes, tales como, por ejemplo, restos B-dicetona y (met)acrilo,
metanolato de sodio, acetato de potasio, acido bérico, BCls, B(OCH3)3, B(OC2Hs)s, SnCls, Sn(OCHa)s, Sn(OC2Hs)a,
VOCI3 y VO(OCHsa)s.

Los hidrolizados o precondensados del agente de consolidacion se obtienen a partir de los silanos o compuestos
hidrolizables por hidrdlisis y condensaciéon. Por hidrolizados o precondensados se entiende, a este respecto,
particularmente compuestos hidrolizados o al menos parcialmente condensados de los compuestos de partida
hidrolizables. En lugar de los compuestos monoméricos hidrolizables también pueden usarse compuestos ya
precondensados. Oligémeros preferentemente solubles en el medio de reaccion de este tipo pueden ser, por
ejemplo, condensados parciales de bajo peso molecular de cadena lineal o ciclicos (por ejemplo,
poliorganosiloxanos) con un grado de condensacion de, por ejemplo, aproximadamente 2 a 100, particularmente
aproximadamente 2 a 6.

Los hidrolizados o precondensados se obtienen preferentemente mediante hidrélisis o condensaciéon de los
compuestos de partida hidrolizables segun el procedimiento de sol-gel. En el procedimiento de sol-gel los
compuestos hidrolizables se hidrolizan y al menos se condensan parcialmente con agua, dado el caso en presencia
de catalizadores acidos o basicos. Preferentemente, la hidrdlisis y la condensacion se realizan en presencia de
catalizadores de condensacion acidos (por ejemplo acido clorhidrico, acido fosférico o acido férmico) a un valor del
pH de preferentemente 1 a 3. El sol que se va a formar puede ajustarse mediante parametros adecuados, por
ejemplo, grado de condensacion, disolvente o valor del pH, a la viscosidad deseada para el agente de consolidacion.

Otras unidades individuales del procedimiento sol-gel se describen, por ejemplo, por C.J. Brinker, G.W. Scherer:
"Sol-Gel Science - The Physics and Chemistry of Sol-Gel-Processing", Academic Press, Boston, San Diego, Nueva
York, Sidney (1990).

Para la hidrdlisis y la condensacion pueden usarse cantidades estequiométricas de agua, pero también cantidades
inferiores o superiores. Preferentemente se usa una cantidad de agua subestequiométrica, con respecto a los
grupos hidrolizables presentes. La cantidad de agua usada para la hidrdlisis y la condensacion de los compuestos
hidrolizables es preferentemente de 0,1 a 0,9 y de modo particularmente preferente de 0,25 a 0,75 moles de agua
por mol de grupos hidrolizables presentes. Frecuentemente se logran resultados particularmente buenos con menos
de 0,5 moles de agua, particularmente de 0,35 a 0,45 moles de agua por mol de grupos hidrolizables presentes.

Antes de su uso el agente de consolidacion puede activarse mediante la adicién de una cantidad de agua adicional.

El agente de consolidacion segun la invencion esta presente habitualmente en forma exenta de particulas como
solucion o emulsidon. Puede contener aditivos habituales, por ejemplo disolventes tales como agua, alcoholes,
preferentemente alcoholes alifaticos inferiores (alcoholes C4-Cg), tales como metanol, etanol, 1-propanol, isopropanol
y 1-butanol, cetonas, preferentemente dialquilcetonas inferiores, tales como acetona y metilisobutilcetona, éteres,
preferentemente dialquiléteres inferiores, tales como dietiléter, o monoéteres de dioles, tales como etilenglicol o
propilenglicol, con alcoholes C4-Cg, amidas, tales como dimetilformamida, tetrahidrofurano, dioxano, sulféxidos,
sulfotas o butilglicol y sus mezclas. Preferentemente se usan agua y alcoholes. También pueden usarse disolventes
de alto punto de ebullicion, por ejemplo poliéteres tales como ftrietilenglicol, dietilglicoldietiléter vy
tetraetilenglicoldimetiléter. En algunos casos se usan también otros disolventes, por ejemplo, parafinas ligeras (éter
de petréleo, alcanos y cicloalcanos), compuestos aromaticos, compuestos heteroaromaticos e hidrocarburos
halogenados.

Otros aditivos habituales son, por ejemplo, colorantes, pigmentos, reguladores de la viscosidad y tensioactivos. Para
la preparacion de emulsiones del agente de consolidacion puede recurrirse a los emulsionantes estabilizantes
habituales de emulsiones de silicio tales como, por ejemplo Tween® 80 y Brij® 30.

Para la preparacion de cuerpos moldeados consolidados se puede combinar el agente de consolidaciéon con un
material en particulas que se va a consolidar o recubrirse el material que se va a consolidar con el agente de
consolidacion. La consolidacion propia (endurecimiento) puede realizarse, por ejemplo, térmicamente mediante el
suministro de calor. Otro tipo de endurecimiento es el suministro de catalizadores de condensacién, que producen
una reticulacion de los grupos SiOH o grupos metal-OH inorganicamente reticulables con formacion de una red
inorganica. Para ello son adecuados catalizadores de condensacion, por ejemplo bases, pero también iones fluoruro
o alcoxidos de metales que reaccionan rapidamente tales como, por ejemplo, alcoholatos de titanio, alcoholatos de
estafio o alcoholatos de circonio. Si se usan compuestos de partida con grupos polimerizables o policondensables
tales como, por ejemplo, grupos metacriloxi o grupos epodxido puede iniciarse el proceso de polimerizacion, de
poliadicién o de policondensacion mediante la adicion de iniciadores térmicos o iniciadores radicalarios.
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El agente de consolidacion segun la invencion es adecuado para la consolidacion de sdlidos inorganicos
discrecionales en forma de polvo, granulado, aglomerado, fibra o en particulas similares. Estos pueden ser, por
ejemplo, particulas de tamafio submilimétrico o también particulas en el intervalo milimétrico o superior. Otros
soélidos que pueden usarse son, por ejemplo microesferas huecas de vidrio o fibras tales como las que se usan, por
ejemplo, para la preparacion de pastillas de freno. Se consideran tanto materiales naturales que pueden ser, por
ejemplo, de naturaleza mineral, como también metales o, por ejemplo, cuerpos moldeados fabricados artificialmente
a partir de polvo metalico muy fino, de polvos, de vidrio o de combinaciones de los mismos tales como, por ejemplo,
vitroceramica o cermet.

Un tipo particular de cuerpos moldeados consolidados es los denominados “agentes apuntalantes” usados en la
extraccion de petréleo en alta mar, es decir, aglomerados que se introducen en canales de la formacion geolégica
con yacimientos de petréleo para dejar estos libres y estabilizar la capacidad de extraccion.

El agente de consolidacién segun la invencion puede usarse ventajosamente en la extraccion de petroleo,
particularmente en la extraccion de petrdleo en alta mar, infiltrando o inyectando el agente de consolidacion en la
formacion geoldgica con yacimientos de petrdleo y endureciendo el agente de consolidacion térmicamente, mediante
el suministro de catalizadores de condensacion y/o iniciadores de la polimerizacion.

El agente de consolidacion segun la invencion posibilita, debido a su constitucién quimica, una consolidacion rapida
y eficaz de las formaciones geoldgicas con yacimientos de petréleo, que en su mayor parte contienen arena. En este
contexto, se ha demostrado que el uso de alcéxidos de fenilsilano es particularmente adecuado. Esto se basa
posiblemente en que estos compuestos, debido al impedimento estérico de los grupos fenilo y de los efectos
electrénicos presentan grupos OH que no reaccionan rapidamente, que se unen de forma particularmente buena con
la superficie de materiales inorganicos. Se ha hallado también que dichos sistemas son también particularmente
buenos para particulas contaminadas con petréleo, dado que el agente de consolidacion puede infiltrarse en la capa
de petroéleo dispuesta sobre la superficie inorganica y desprenderla, con lo que se posibilitan uniones puente entre
particulas de granulado adyacentes. Esto ultimo tiene el efecto adicional de que dichos sistemas también son
adecuados para desprender grasas y aceites de superficies inorganicas y, por ejemplo, mejorar la descarga de
dichas sustancias de las enjutas de rellenos de arena o también de formaciones geoldgicas. Se logra, con ello,
realizar procesos de unién en arenas petroliferas y purificar dichas arenas de petréleo.

Los siguientes ejemplos explican la invencion.
Ejemplo 1
Preparacion de un agente de consolidacion exento de particulas para la consolidacion de arenas petroliferas

Se mezclan 13,75 g de metiltrietoxisilano (MTEOS) y 64,33 g de tetraetoxisilano (TEOS) y se hacen reaccionar
intensamente con 22,15 g de agua desionizada y 0,22 ml de acido clorhidrico concentrado (37 %). Después del
punto final de la reaccion la mezcla de reaccién supera un maximo de temperatura de 73 °C. Después de enfriar la
mezcla de reaccion a 58 °C se afiade otra mezcla de silano constituida por 22,1 g de feniltrietoxisilano, 49,1 g de
MTEOS y 19,1 g de TEOS a la preparacion y se agita adicionalmente durante 5 minutos. Después de estar en
reposo durante la noche la preparacioén se ajusta con 0,25 ml de una solucion etandlica de etanolato de Na (21 %) a
un valor del pH de 3.

Antes del procesamiento se afiade al agente de consolidacion el 5 % en peso de agua para la activacion. El agente
de consolidacién activado puede usarse para consolidar arenas petroliferas. Para ello se mezclan homogéneamente
100 g de arena H33 con 10 g de una mezcla que contiene petréleo/agua subterranea (relacion en peso 8:2), se
afaden 12 g de agente de consolidacion activado a la arena pretratada de este modo y se distribuyen
homogéneamente. Después de evaporar el etanol se dispone la mezcla obtenida en un molde, se compacta en una
prensa y se endurece durante la noche a 150 °C. Los cuerpos moldeados obtenidos muestran resistencias a la
compresion en la region de 2,3 MPa, asi como después de una extraccion de 4 horas del petréleo con tolueno y
secado a 120 °C durante la noche una porosidad de entre el 36 y el 40 %.

Ejemplo 2
Preparacion de un agente de consolidacion exento de particulas para la consolidacion de arena

Se mezclan 13,75 g de MTEOS y 64,33 g de TEOS y se hacen reaccionar intensamente con 22,15 g de agua
desionizada y 0,22 ml de &cido clorhidrico concentrado (37 %). Después del punto final de la reaccién la mezcla de
reaccion supera un maximo de temperatura de 73 °C. Después de enfriar la mezcla de reaccién a 58 °C se afiade
otra mezcla de silano constituida por 22,1 g de feniltrietoxisilano, 49,1 g de MTEOS y 19,1 g de TEOS a la
preparacion y se agita adicionalmente durante 5 minutos. Después de estar en reposo durante la noche la
preparacion se ajusta con 0,25 ml de una solucion etandlica de etanolato de Na (21 %) a un valor del pH de 3.

Antes del procesamiento se afiade al agente de consolidacion el 5 % en peso de agua para la activacion. El agente
de consolidacion activado puede usarse para consolidar arena. Para ello se afiaden, por ejemplo, a 100 g de arena
12 g de agente de consolidacién activado y se mezcla homogéneamente. Después de evaporar el etanol se dispone
la mezcla obtenida en un molde, se compacta en una prensa y se endurece durante la noche a 150 °C.

5
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Ejemplo 3
Preparacion de un agente de consolidacion exento de particulas para la consolidacion de granulados

Se mezclan 13,75 g de MTEOS y 64,33 g de TEOS y se hacen reaccionar intensamente con 22,15 g de agua
desionizada y 0,22 ml de &cido clorhidrico concentrado (37 %). Después del punto final de la reaccion la mezcla de
reaccion supera un maximo de temperatura de 73 °C. Después de enfriar la mezcla de reaccién a 58 °C se afiade
otra mezcla de silano constituida por 22,1 g de feniltrietoxisilano, 49,1 g de MTEOS y 19,1 g de TEOS a la
preparacion y se agita adicionalmente durante 5 minutos. Después de estar en reposo durante la noche la
preparacion se ajusta con 0,25 ml de una solucion etandlica de etanolato de Na (21 %) a un valor del pH de 3.

Antes del procesamiento se afiade al agente de consolidacion el 5 % en peso de agua para la activacion. El agente
de consolidacién activado puede usarse para consolidar granulado. Para ello se afiaden a 100 g de granulado 12 g
de agente de consolidacion activado y se mezcla homogéneamente. Después de evaporar el etanol se dispone la
mezcla obtenida en un molde, se compacta en una prensa y se endurece durante la noche a 150 °C.

Ejemplo 4

Preparacion de un agente de consolidacion exento de particulas para la consolidaciéon de granulados que contienen
petréleo

Se mezclan 13,75 g de MTEOS y 64,33 g de TEOS y se hacen reaccionar intensamente con 22,15 g de agua
desionizada y 0,22 ml de &cido clorhidrico concentrado (37 %). Después del punto final de la reaccién la mezcla de
reaccion supera un maximo de temperatura de 73 °C. Después de enfriar la mezcla de reaccién a 58 °C se afiade
otra mezcla de silano constituida por 22,1 g de feniltrietoxisilano, 49,1 g de MTEOS y 19,1 g de TEOS a la
preparacion y se agita adicionalmente durante 5 minutos. Después de estar en reposo durante la noche la
preparacion se ajusta con 0,25 ml de una solucion etandlica de etanolato de Na (21 %) a un valor del pH de 3.

Antes del procesamiento se afiade al agente de consolidacion el 5 % en peso de agua para la activacion. El agente
de consolidacién activado puede usarse para consolidar granulados que contienen petréleo. Para ello se mezclan
homogéneamente 100 g del granulado con 10 g de una mezcla que contiene petréleo/agua subterranea (relacion en
peso de 8:2). Al granulado pretratado de este modo se afiaden a continuacion 15 g de agente de consolidacion
activado y se distribuyen homogéneamente. Después de evaporar el etanol se dispone la mezcla obtenida en un
molde, se compacta en una prensa y se endurece durante la noche a 150 °C.

Ejemplo 5

Preparaciéon de un medio de recubrimiento para modificar el comportamiento de humectaciéon de piedras arenosas
porosas frente al petréleo

a) Se ajustan 236 g del agente de consolidacion del ejemplo 1 mediante la adicion del 5 % de agua a valor
de Ror (mol de agua por mol de grupo hidrolizable) de 0,6. Después de 5 min de agitacion se afiaden a la
preparacion 7,45 g de 1H,1H,2H,2H-perfluorooctiltrietoxisilano (FTS). La preparacion se agita durante otros
30 minutos y a continuacion se ajusta mediante la adicion de 0,31 ml de una solucidn etandlica de etanolato
de Na (21 % en peso) a un valor del pH de aproximadamente 3.

Para usar como agente de consolidacion regulador de la humectacion para piedras arenosas porosas se diluyen 100
g de la preparacion con 220 g de dietilenglicolmonoetiléter.
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REIVINDICACIONES

Agente de consolidacion exento de particulas para cuerpos moldeados y formaciones geoldgicas que consisten
en materiales porosos o en particulas, que contienen un hidrolizado o precondensado de

(a) al menos un organosilano de la férmula general (1)
RnSiXsn 0]

en la que los restos R son iguales o diferentes y representan grupos no disociables por hidrdlisis, los restos
X son iguales o diferentes y representan grupos disociables por hidroélisis o grupos hidroxilo y n tiene los
valores 1,20 3;y

(b) al menos un silano hidrolizable de la formula general (Il)
SiXy ()

en la que los restos X tienen el significado anterior, conteniendo el hidrolizado o el precondensado un
producto de reaccién de (a1) un alquilsilano, (a2) un arilsilano y (b) un éster del acido ortosilicico.

Agente de consolidacion segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el hidrolizado o el precondensado se
han preparado en presencia de un compuesto metalico de la formula general (l11)

MXa ()

en el que M es un metal de los grupos principales Ill a V o de los grupos de transicion Il a IV del sistema
periédico de los elementos, X se define como en la formula (1), pudiendo estar reemplazados dos grupos X por
un grupo oxo y a corresponde a la valencia del elemento.

Agente de consolidaciéon segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque se ha preparado
segun el procedimiento de sol-gel con una cantidad de agua estequiométrica, con respecto a los grupos
hidrolizables presentes.

Agente de consolidacion segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque se ha activado
antes de su uso mediante la adiciéon de una cantidad de agua.

Agente de consolidacion segun una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque esta presente como
solucién o emulsion.

Procedimiento de fabricacion de cuerpos moldeados consolidados, caracterizado porque se combina un
agente de consolidacion exento de particulas que contiene un hidrolizado o un precondensado de

(a) al menos un organosilano de la férmula general (1)
RnSiXsn 0]

en la que los restos R son iguales o diferentes y representan grupos no disociables por hidrdlisis, los restos
X son iguales o diferentes y representan grupos disociables por hidrélisis o grupos hidroxilo y n tiene los
valores 1, 2 0 3; y dado el caso

(b) al menos un silano hidrolizable de la formula general (Il)
SiXy ()

en la que los restos X tienen el significado anterior, con un material poroso o en particulas que se va a
consolidar o el material que se va a consolidar se recubre con el agente de consolidacion y el agente de
consolidacion se endurece.

Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado porque el hidrolizado o el precondensado contienen un
producto de reaccion de (a1) un alquilsilano, (a2) un arilsilano (b) un éster del acido ortosilicico.

Procedimiento seguin una de las reivindicaciones 6 o 7, caracterizado porque el agente de consolidacion se
activa antes de su uso mediante la adicién de una cantidad de agua.

Cuerpo moldeado consolidado que puede obtenerse segun el procedimiento de una de las reivindicaciones 6 a
8.

Procedimiento de consolidacion de formaciones geoldgicas porosas o en particulas, caracterizado porque un
agente de consolidacion exento de particulas que contiene un hidrolizado o un precondensado de

(a) al menos un organosilano de la férmula general (1)
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RnSiXan ()

en la que los restos R son iguales o diferentes y representan grupos no disociables por hidrdlisis, los restos
X son iguales o diferentes y representan grupos disociables por hidrélisis o grupos hidroxilo y n tiene los
valores 1, 2 0 3; y dado el caso

(b) al menos un silano hidrolizable de la formula general (Il)
SiXy ()

en el que los restos X tienen el significado anterior, se infilira o se inyecta en la formacion geoldgica y se
endurece el agente de consolidacion.

Procedimiento segun la reivindicacién 10, caracterizado porque el hidrolizado o el precondensado contienen
un producto de reaccién de (a1) un alquilsilano, (a2) un arilsilano y (b) un éster del acido ortosilicico.

Procedimiento segun una de las reivindicaciones 10 u 11, caracterizado porque el agente de consolidacion se
activa antes de su uso mediante la adicién de una cantidad de agua.

Procedimiento de consolidacion de formaciones geoldgicas, caracterizado porque se introducen en canales
dentro de la formacion geoldgica cuerpos moldeados consolidados segun la reivindicacion 9.
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