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PATENTE DE INTENCION

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

s o b r e :

"PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPOSICIONES LUBRICANTES"

SOLICITANTES: C.C+ WAKEFIELD & CGMPANY, LIMITED, r e s i ­

d e n te s  e n :  46, G ro sven or S t r e e t ,  LONDRES, 

W .l*  -  I n g l a t e r r a *

E s te  in v e n t o  comprende p e r fe c c io n a m ie n t o s  en 

- o  r e l a t i v o s  a -  co m p o sic io n e s  l u b r i c a n t e s  y  se  r e f i e r e ,  

más e s p e c i a lm e n t e ,  aunque no e x c lu s iv a m e n t e ,a  com p oaicio  

nea  l u b r i c a n t e s  p ara  em plear en m otores  de com bustión i n  

5+ t e r n a  que pueden fu n c io n a r  con g a s o l i n a  o con a c e i t e  p e ­

s a d o .  En e l  u l t im o  c a s o ,  e s t e  in v e n t o  se a p l i c a  a l o s  

a c e i t e s  l u b r i c a n t e s  p a ra  " t r a b a j o  p e s a d o "  em pleados en 

l o s  m o to res  D i e s e l  y  de o t r o s  t i p o s .

Un o b j e t o  de e s t e  in v e n t o  e s  p r o p o r c io n a r  

10* una c o m p o sic ió n  l u b r i c a n t e  en l a  que se a n u le  o re d u zca
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por l o  menos l a a  t e n d e n c ia s  de l o s  l u b r i c a n t e s  a form ar 

p r o d u c to s  c o r r o s iv o s  para  l o s  m e ta le s  ( p o r  e jem p lo  l a s  

s u p e r f i c i e s  m e t á l i c a s  de l o s  c o j i n e t e s )  y  a d a r  l u g a r  a 

p r o d u c to s  p e r j u d i c i a l e s  de o x i d a c ió n ,  en a q u e l l o s , y  o t r o  

1$* o b j e t o  es  f a c i l i t a r  una co m p o sic ió n  que p o s e a ,  además,

p r o p ie d a d e s  d e t e r g e n t e s .  E s t a s  ú l t i m a s  p ro p ie d a d e s  t i e n ­

den á  c o n s e g u ir  s u p e r f i c i e s  l i m p ia s  de rod adu ra  en e l  mo­

t o r  d u ra n te  el. empleo d e l  l u b r i c a n t e ,  im p id ie n d o  e l  depó­

s i t o  de gomas o l a c a s  en l a s  p a r t e s  l u b r i c a d a s  y  m ante- 

20. n ie n d o  en s u s p e n s ió n  en a q u é l  l a s  p a r t í c u l a s  s ó l i d a s  y

p o so s  (formados en c u a l q u i e r  p a r te  d e l  m otor o en e l  l u ­

b r i c a n t e ) .  E s t a s  p r o p ie d a d e s  son de im p o r ta n c ia  e s p e c i a l  

en l o s  m otores  de a c e i t e  p e s a d o ,  t a l  como l o s  D i e s e l .

E s te  in v e n t o  p re v e  e l  em pleo, en una com posl- 

2 5 .  c ió n  l u b r i c a n t e ,  de un d e r iv a d o  m e t á l i c o  de un d i t h i o -  

f o s f a t o  o r g á n i c o  s u b s t i t u i d o  de cuyo t i p o  de compuesto 

se  han recomendado ya a lg u n o s  e je m p lo s  p ara  su  in c o r p o ­

r a c i ó n  a l o s  a e e i t e s  l u b r i c a n t e s .

De a cu erd o  oon e s t e  i n v e n t o ,  una co m p osición  

30 . l u b r i o a n t e  comprende un a c e i t e  l u b r i c a n t e  de b ase  y  una 

pequeña p r o p o r c ió n  de (a)  l a  s a l  de e s t a ñ o  de un á c id o  

p e t r ó l e o - s u l f ó n i c o  s o l u b l e  en a c e i t e  y  (b) una s a l  de 

m e t a l  p o l i v a l e n t e  ( s o l u b l e  en e l  a c e i t e  b a s e )  de un á c i ­

do d i t h i o f o s f ó r i c o  o r g á n io o .

3 5 * Se ha p ro p u e s to  y a  e l  a ñ a d i r  v a r i a s  s a l e s  me­

t á l i c a s  de á c id o s  d i t h i o f o s f ó r i c o s  o r g á n i c o s  a l o s  a c e i  

t e s .

E s t a s  s u b s t a n o i á s  de a d i c i ó n  se  sabe q u e , en 

g e n e r a l ,  comunican a l  a c e i t e  una buena r e s i s t e n c i a  a l a  

40. o x i d a c i ó n  e impiden o an u lan  en mayor o menor grado l a
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fo rm a c ió n  de p ro d u c to s  c o r r o s i v o s  p ara  l o s  c o j i n e t e s  

de a l e a c i o n e s  m e t á l i c a s .

A lg u n o s  de e l l o s  poseen  p ro p ie d a d e s  " d e t e r ­

g e n t e s "  o de d i s p e r s i ó n  de l o s  p o s o s ,  e s p e c ia lm e n te  e f i ­

c a c e s  a  e s t e  r e s p e c t o ,  a l  t r a t a r s e  de l a s  s a l e s  de m eta­

l e s  a l c a l i n o  t ó r r e o s  de á c i d o s  d i t h i o f o s f ó r i c o s  de c a d e ­

n a  r e c t a ,  con d i e z  o más átomos de c a r b o n o .

Se ha comprobado, s i n  em bargo, que e s t o s  d i -  

t h i o f o s f a t o s  de p eso  m o le c u la r  r e la t i v a m e n t e  e le v a d o  son 

s¡o. mucho menos e f i c a c e s ,  como i n h i b i d o r e s  de l a  o x i d a c ió n  

y  de l a  c o r r o s ió n  de l o s  c o j i n e t e s ,  que l o s  de peso  mo­

l e c u l a r  r e d u c id o ,  que, s in  embargo, son r e la t iv a m e n t e  

i n e f i c a c e s  como a g e n te s  d e t e r g e n t e s  y  de d i s p e r s i ó n  de 

l o s  p o s o s .

5 5 .

6o.

6 5 *

70 .

Una v e n t a j a  de e s t e  in v e n t o  c o n s i s t e  en  e l  

hecho de que p o r e l  empleo de l a  co m bin ació n  de s u b s ta n ­

c i a s  de a d i c i ó n  que más a d e la n t e  se i n d i c a n ,  pueden ob­

t e n e r s e  co m p o sic io n e s  l u b r i c a n t e s  que p o sean  to d a s  e s t a s  

p r o p ie d a d e s  en grado e le v a d o .

Otra v e n t a j a  de l a s  co m p o sic io n e s  a que e s t e  

i n v e n t o  se  r e f i e r e ,  e s  l a  de p r o p o r c io n a r  mayor p r o t e c ­

c ió n  p a ra  l a s  s u p e r f i c i e s  m e t á l i c a s  f e r r o s a s  c o n tr a  e l  

ó x id o  (y c o n s i g u i e n t e  d e s g a s t e  o d e t e r i o r o )  d eb id o  a l a  

p r e s e n c i a  de agua co n d en sad a, a n h í d r i d o  c a r b ó n i c a , á c i d o  

b r o m h íd r ic o ,  e t c . ,  normalmente p r e s e n t e s  en pequeñas can­

t i d a d e s  en e l  e s p a c io  o oámara de co m b u stió n .

Las s u b s t a n c i a s  de a d i c i ó n  a  que e s t e  in v e n t o  

se  r e f i e r e ,  p ro p o rc io n a n  tam bién a l  a c e i t e  b ase  una mayor 

r e s i s t e n c i a  a ha r u p tu r a  de ha p e l í c u l a .

La co m bin ació n  de c a r a c t e r í s t i c a s  d e s e a b le s
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p ro p o rc io n a d a  por l a s  co m p o sic io n e s  l u b r i c a n t e s  de e s t e  

i n v e n t o ,  no puede o b te n e r s e  p o r  l a  s e l e c c i ó n  a l  a z a r  de 

c u a l q u i e r  compuesto d o tad o  de p ro p ie d a d e s  d e t e r g e n t e s  

con c u a l q u i e r  i n h i b i d o r  de l a  o x id a c ió n  o c o r r o s i ó n ,  ya 

que muy a menudo l a  p r e s e n c i a  d e l  d e t e r g e n t e  se  opone a 

l a  a c c i ó n  normal d e l  i n h i b i d o r ,  t r a n s fo r m á n d o lo  en  r e l a ­

t iv a m e n te  i n e f i c a z ,  probablem ente  p o r  im p e d ir le  que c o n s ­

t i t u y a  una p e l í c u l a  sob re  l a s  s u p e r f i c i e s  de c a t a l i z a d o ­

r e s  m e t á l i c o s  que puedan e s t a r  p r e s e n t e s .  Además, muchos 

de l o s  com puestos d e t e r g e n t e s  a n te r io r m e n te  p ro p u e s to s

como s u b s t a n c ia s  de a d i c i ó n  para l o s  l u b r i c a n t e s ,  son, 

p o r  s í  mismos, c o r r o s i v o s  p ara  l o s  c o j i n e t e s  de a l e a c i o ­

n es  m e t á l i c a s ,  t a l  como l o s  de c o b re -p lo m o .

Una c a r a c t e r í s t i c a  de e s t e  in v e n t o  e s  que l a s  

dos s u b s t a n c i a s  de a d i c i ó n  no s ó lo  no se oponen una a 

l a s  a c c io n e s  norm ales de la  o t r a ,  s in o  que, además, en 

muchos c a s o s ,  co operan  para  p r o p o r c io n a r  m ejo re s  r e s u l ­

t a d o s ,  s u p e r i o r e s  a l o s  o b te n id o s  con c u a l q u i e r a  de l a s  

s u b s t a n c i a s  de a d i c i ó n  em pleadas a is la d a m e n t e .

De acu erd o  con una forma ae e s t e  i n v e n t o ,  una 

co m p o sic ió n  l u b r i c a n t e  comprende un a c e i t e  l u b r i c a n t e  

base y  una pequeña p r o p o r c ió n  de l a  s a l  de e s ta ñ o  de un 

á c i d o  p e t r ó l e o - s u l f ó m i c o  s o l u b l e  en a c e i t e  y de una s a l  

m e t á l i c a  ( s o lu b le  en e l  a c e i t e  b a s e )  de un á c id o  d i t h i o -

f o s f ó r i c o  o r g á n ic o  b i s u b s t i t u í d o ,  d e r iv a d o  p or 

en p a r t e  de un f e n o l  a l c o h i l a d o .  E s ta  s a l  b i s u b s t i t u í d a  

puede r e p r e s e n t a r s e  p o r  l a  fó rm u la  g e n e r a l :

/^RiO s '
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en l a  que n r e p r e s e n t a  l a  v a l e n c i a  de un m e ta l  R-̂  es  

c u a l q u i e r  r a d i c a l  o r g á n ic o  adecu ad o , y R^ ^  r a d i c a l  aro

c iá t ic o  a l c o h i l a d o .

E l  r a d i c a l  en l a  fó tm u la  g e n e r a l  a n te s  i n ­

d i c a d a ,  e s ,  co n v e n ie n te m e n te , t a l  que no te n g a  menos de 

c i n c o  átomos de carbono en e l  grupo a l c o h i l o ,  y puede 

d e r i v a r s e ,  por e je m p lo ,  d e l  p a r a f e n o l  a m í l i c o  t e r c i a r i o ,  

d e l  p a r a o c t i l f e n o l  o d e l  c r e s o l  o c t í l i c o .  E l  r a d i c a l  R  ̂

e s  t a i  que p ro p o rc io n e  un p ro d u cto  s o l u b l e  en a c e i t e  y 

puede d e r i v a r s e ,  por e je m p lo ,  de un a l c o h o l  a l i f á t i c o  

(por e je m p lo  e l  a l c o h o l  b u t i l i c o ,  a m í l i c o  o l a u r í l i c o )  

de un a l c o h o l  c í c l i c o  (p o r  e jem p lo  c i c l o h e x a n o l  o m e t i l -  

c i o l o h e x a n o l )  de un f e n o l  (por e jem plo  c r e s o l  u  o c t i l -  

o r e s o l )  o de un a l c o h o l  a r o m á t ic o ,  t a l  como e l  a l c o h o l  

b e n c í l i c o .

Se comprenderá que lo s  r a d i c a l e s  adecuados 

p ara  R  ̂ y  R  ̂ en l a  fó rm u la  g e n e r a l  a n t e s  i n d i c a d a ,  será n  

s iem pre  t a l e s  que l a  s a l  m e t á l i c a  b i s u b s t i t u í d a  sea  s o ­

lu b l e  en e l  a c e i t e  l u b r i c a n t e  b a s e .

Aunque, como ya se ha d ic h o ,  se p r e f i e r e  em­

p l e a r  com puestos en l o s  que co n ten ga  p o r  l o  menos 

c i n c o  átomos de carbono en e l  grupo a l c o h i l o ,  e s t á  com­

p re n d id o  en e l  a lc a n c e  de e s t e  in v e n t o  e l  em p lear  com­

p u e s t o s  en l o s  que e l  grupo a l c o h i l o  de Rg os mas c o r t o ,  

e i n c l u s o  no e x i s t e ,  a c o n d ic ió n  de que R  ̂ s e a  de n a tu ­

r a l e z a  t a l  que comunique a  l a  s a l  m e t á l i c a  una s o l u b i l i ­

dad ad ecu ada en e l  a c e i t e .

Son e jem p lo s  e s p e c í f i c o s  p r e f e r i d o s  de  á c i ­

dos d i t h i o f o s f ó r i c o s  b i s u b s t i t u í d o s ,  una s a l  m e t á l i c a  

de l o s  c u a l e s  se emplea de a cu e rd o  con e s t e  in v e n t o :130
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E l  á c i d o  d i - ( o c t i l - c r e s i l )  d i t h i o f o s f ó r i c o  

A c id o  o c t i l - c r e s i l  c r e s i l - d i t h i o f o s f ó r i c o  

A c id o  o c t i l - c r e s i l  2 - e t i l  h e x i l  d i t h i o f o s f ó r i c o  

A c id o  d i - ( p - o c t i l - f e n i l )  "

A c id o  d i - ( t - b u t i l - c r e s i l )

A c id o  o c t i l - c r e s i l  n - b u t i l  

A c id o  o c t i l - c r e s i l - c i c l o h e x i l

La p r e p a r a c ió n  de e s t a s  s a l e s  m e t á l i c a s  se 

r e a l i z a  co n ven ien tem en te  h a c ie n d o  r e a c c i o n a r  p rim ero  e l  

f e n o l  a l c o h i l a d o  con p e n t a s u l f u r o  de f o s f o r o ,  con o s in  

p r e s e n c i a  de un compuesto h i d r o x í l i c o  o r g á n ic o  adecu ado, 

p a ra  o b te n e r  una r e a c c i ó n  s im u ltá n e a  que p rod u zca  un d i -  

t h i o s u l f a t o  m ezcla d o , b i s u b s t i t u i d o *  E l  á c id o  se n e u t r a ­

l i z a  co n ven ien tem en te  con so sa  c á u s t i c a  y se  produce una 

s a l  m e t á l i c a  deseada p o r l a  a d i c i ó n  de una s a l  adecuada 

d e l  m e ta l  c i t a d o .

De a cu e rd o  con o t r a  forma de e s t e  i n v e n t o ,  l a  

co m p o sic ió n  l u b r i c a n t e  ú ltim am ente c i t a d a  se  m o d if ic a  

por  l a  i n c o r p o r a c ió n  en e l  a c e i t e  l u b r i c a n t e  b ase  ( b ie n  

en l u g a r  o b ie n  además d e l  d i t h i o f o s f a t o  o r g á n ic o  b is u b s -  

t i t u í d o ,  d e r iv a d o  de un f e n o l  a l c o h i l a d o )  de una pequeña 

p r o p o r c ió n  de una s a l  m e t á l i c a  s o l u b l e  en a c e i t e ,  de un 

á c i d o  d i t h i o f o s f ó r i c o  o r g á n i c o ,  b i - a l o o h i l -  o b i - c i c l o -  

a l c o h í l i c o .  La s a l  ú ltim am ente  m encionada e s t á  r e p r e s e n ­

ta d a  por l a  fórm ula g e n e r a l  s i g u i e n t e :

fR-,0 S  
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en l a  que R  ̂ y  Rg son gru p o s  a l e o h i l o  o c i c l o - a l e o h i l o  

que t i e n e n  p o r l o  menos c i n c o ,  y  con p r e f e r e n c i a  no más
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de d i e z  átomos de c a rb o h e ,  b ie n  en una cadena l i n e a l  o 

r a m i f i c a d a ,  o en a n i l l o ,  y  n r e p r e s e n t a  l a  v a l e n c i a  d e l  

m e t a l  M.

Loa r a d i c a l e s  y  Rg de l a  fá m r u la  que se  

16 $ . a ca b a  de i n d i c a r ,  son con p r e f e r e n c i a ,  aunque no n e c e ­

s a r ia m e n t e ,  s i m i l a r e s  y  pueden, p o r  e je m p lo ,  d e r i v a r s e  

de a l c o h o l  a m í l i c o ,  de l o s  a l c o h o l e s  h e x i l i c o e ,  ta3.ee 

como e l  a l c o h o l  n - h e x i l i c o ,  e l  m e t i l - i s o b u t i l - c a r b i n o l  

y e l  2 - e t i l - b u t a n o l ;  2 - e t i l - h e x a n o l ,  a l c o h o l  n o n í l i c o ,

1 7 0 .  e l  c i c l o h e x a n o l  y e l  m e t i l - c i c l o h e x a n o l .

Son e jem p lo s  e s p e c í f i c o s  de á c i d o s  á i - a l c o h i l -  

o d i - c i c l o - a l c o h i l -  d i t h i o f o s f ó r l c o s  p r e f e r i d o s  una s a l  

m e t á l i c a  de l o s  c u a l e s  se  emplea de a c u e r d o  con e s t e  i n ­

v e n to :

1 7 5 . A c id o  d i - ( n - h e x i l )  d i t h i o f o s f ó t i c o

A c id o  d i - ( 2 - e t i l - h e x i l )  "

A o id o  d i - ( m e t i l - c i c l o h e x i l ) ^

A o id o  d i - a m i l -  "

A c id o  d i - ^ m e t i l - i s o a m i l )  ^

180 . Se comprenderá desde lu e g o  que en la  p ro d u c­

c i ó n  de s a l e s  s o l u b l e s  en a c e i t e  pueden em p learse  á c id o s  

d i t h i o f o s f ó r l c o s  m ezclad os*

La p r e p a r a c ió n  de l o s  d i - a l c o h i l -  o d i - e i c l o -  

a l c o h i l - d i t h i o f o s f a t o s ,  puede r e a l i z a r s e  h a c ie n d o  r e a c -  

185* c l o n a r  p rim ero  un a l c o h o l  o m ezcla  de a l c o h o l e s  a d e cu a ­

d o s ,  con p e n t a - s u l f u r o  de f ó s f o r o ,  p a ra  o b te n e r  e l  á c i d o  

t h i o f o s f ó r i c o  con e l  c u a l  puede p r e p a r a r s e  l a  s a l  m etá­

l i c a  d e s e a d a ,  por  e je m p lo ,  n e u t r a l i z a n d o  p rim ero  e l  á c i ­

do con s o s a  c á u s t i c a  y  añ adien d o lu e g o  una s a l  a p rop iad a  

1 9 0 . d e l  m e ta l  cuyo d i t h i o f o s f a t o  se d e s e a .  S in  embargo, e s
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p o s i b l e  p r e p a r a r  d eterm in a d a s  s a le s ^  p o r  e je m p lo ,  l a s  

de c i n c ,  p o r  r e a c c i ó n  d i r e c t a  de un ó x id o  m e t á l i c o  con 

e l  á c i d o  d i t h i o f o s f ó r i c o .

De a cu e rd o  con una forma de e s t e  in v e n t o ,  se 

195* emplea una s a l  de cromo d e l  d i t h i o f o s f a t o  o r g á n ic o  b i -  

s u b s t i t u í d o ;  l a  c c R v e n ie n c ia  de em plear com puestos o r ­

g á n ic o s  de e sta ñ o  y cromo a l a  v e z ,  en una co m p o sic ió n  

l u b r i c a n t e ,  se ha comprobado con a n t e r i o r i d a d .  Pueden 

em p lea rse  s i n  embargo, o t r a s  s a l e s  de d i t h i o f o s f a t o ,

200. t a l e s  como l a s  de b a r i o ,  c a l c i o ,  e s t r o n c i o ,  m agn esio , 

c i n c ,  a lu m in io ,  n í q u e l ,  c o b a l t o ,  e s t a ñ o ,  cadmio y  man­

g a n e s o .

También de a c u e r d o  con e l  i n v e n t o ,  l a s  compo­

s i c i o n e s  l u b r i c a n t e s  d e l  t i p o  a n te s  in d ic a d o  pueden i n -  

205. c l u i r  además en su co m p osición  (1 )  un t h i o é t e r  a r o m á t i­

co  h i d r o x i - s u b s t i t u i d o  y / o  d i -  o p o l i - s u l f u r o ,  y / o  (2) 

un e s t e r  a ro m á tic o  f o s f í t i c o  o t h i o f o s f í t i c o  d e r iv a d o  de 

t a l  t h i o é t e r  a ro m á tic o  y / o  d i -  o p o l i - s u l f u r o ,  como s u b s ­

t i t u t i v o  de l o s  componentes (1 )  y  (2) o en a d i c i ó n  a l o s  

2 1 0 .  mismos, puede i n c l u i r s e  en la  co m b in ació n  l u b r i c a n t e  

o t r o  i n g r e d ie n t e  t o d a v í a ,  (3) un t r i - a r i l - f o s f i t o .

Como e jem p lo s  d e l  t e r c e r  a g e n te  de a d i c i ó n ,  

pueden c i t a r s e :

( 1 )  B i s u l f u r o s  o p o l i s u l f u r o s  d e l  d i ( 3 - c a r b o m e t ó x i -

2 1 5 .  - 4 - h i d r o x i f e n i l )  t h i o é t e r .

(2 ) C r e s i l  f o s f i t o  d e l  d i ( 3 - c a r b o m e t o x i- 4 * - h i d r o x i f e -

n i l )  t h i o é t e r

(3 ) T r i f e n i l  f o s f i t o  d e l  t r i ( p . t - a m i l - f e n i l )  f o s f i t o  

EJEMPLO 1 -  P r e p a r a c ió n  de d i ( o c t i l - c r e s i l )  d i t h i o f o s -

220. f á t o  de cromo.
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Se c o lo c a r o n  88  g .  de o c t i l - c r e s o l  (m ezcla de 

c r e s o l e s  d i - i s o b u t í l i c o s ,  que se e n c u e n tr a  en  e l  comer­

c i o )  en un m atraz de 250 c . c .  de fo n d o  e s f é r i c o  c a l e n t a ­

do a  1 3 0 * 0 . ,  y  se  t r a t a r o n  con 2 4 , 3  S* de p e n t a - s u l f u r o  

de f o s f o r o  p u l v e r i z a d o ,  que se  a ñ a d ió  en  pequeñas p r o i o ­

n e s  d u ra n te  un p e r ío d o  de 30 m in u to s ,  con a g i t a c i ó n  me­

c á n i c a ,  m anteniéndose l a  te m p e ra tu ra  a I30-I4OSC.. h a s t a  

que e l  d e s p re n d im ie n to  de s u l f h í d r i c o  fu á  c a s i  co m p leto , 

y  hubo d e s a p a r e c id o  l a  mayor p a r te  d e l  p e n t a - s u l f u r o  de 

f ó s f o r o .

La r e a c c i ó n  se com pletó  lu e g o  c a le n ta n d o  l e n ­

tam ente  h a s t a  150 *C. y  m anteniendo e s t a  te m p e r a tu r a ,c o n  

a g i t a c i ó n ,  d u ran te  5 m in u to s .

Después de e n f r i a r s e ,  e l  p r o d u c to  se d i s o l v i  

en é t e r  de p e t r ó l e o  y ,  p o r  f i l t r a c i ó n ,  s e  s e p a t ó  de un 

poco de a z u f r e  y  de p e n t a - s u l f u r o  de f ó s f o r o  s i n  r e a c ­

c i o n a r ;  e l  d i s o l v e n t e  se s o m e tió  lu e g o  a d e s t i l a c i ó n  a 

p r e s i ó n  r e d u c i d a ,  o b te n ié n d o s e  un l í q u i d o  v i s c o s o  c o l o r  

ambar.

La a c i d e z  d e l  p r o d u c to ,  d e te rm in a d a  p o r  t i t u ­

l a c i ó n  de una s o l u c i ó n  a l c o h ó l i c a  con s o l u c i ó n  norm al de 

s o s a  c á u s t i c a  en p r e s e n c i a  de un i n d i c a d o r  de f e n o l f t a -  

l e i n a ,  c o r r e s p o n d ía  a un p e s o  m o le c u la r  a p a re n te  de 529 

en r e l a c i ó n  con un p eso  m o le c u la r  t e ó r i c o  de 533  para  e l  

á c id o  d i - ( o c t i l - c r e s i l )  d i t h i o f o s f ó r i c o .

E ste  p ro d u cto  se  m ezcló  con nueve v e c e s  su  

p eso  de agua en un v a so  de p r e c i p i t a d o s ,  se c a le n t ó  a 

4 0 - 5 0 3 C. y se n e u t r a l i z ó  añadiendo s o lu c ió n  de so sa  c á u s ­

t i c a ,  gradu alm ente  y  con a g i t a c i ó n ,  h a s t a  t r a n s f o r m a r lo  

en a l c a l i n o  para  e l  i n d i c a d o r  de f e n o l f t a l e i n a .

O
v
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E s ta  s o lu c i ó n  de s a l  s ó d ic a  se  c a l e n t ó  lu e g o  a 

90 * c .  y  s e  a ñ a d ió  o t r a  pequeña c a n t id a d  de s o s a  c á u s t i c a ,  

o b te n ié n d o s e  a s í  una s o l u c i ó n  c l a r a  levem en te  a l c a l i n a  

p a r a  l a  f e n o l f t a l e i n a .

A e s t a  s o lu c i ó n  se  l e  a ñ a d ió  rá p id a m e n te ,  con 

a g i t a c i ó n ,  una s o lu o ió n  a c u o s a  a l  10% de alum bre de c r o ­

mo (a 9 0 *0 .)  que c o n te n ía  un e x c e s o  de 1 %  d e l  cromo t e ó ­

r i c o ,  p r e c ip i t á n d o s e  en forma de l í q u i d o  v i s c o s o  y  v i o l e ­

t a ,  e l  d i t h i o f o s f a t o  de cromo.

Después d e l  e n f r ia m i e n t o ,  se d e c a n tó  l a  s o lu c i ó n  

acu o sa  de e s t e  l í q u i d o ,  que lu e g o  se d i s o l v i ó  en é t e r  de 

p e t r ó l e o ,  se  se c ó  p o r  medio de s u l f a t o  s ó d ic o  a n h id r o ,  se 

f i l t r ó  y ,  p or d e s t i l a c i ó n ,  se s e p a r ó  d e l  d i s o l v e n t e .  Se 

o b tu vo  una p ro d u cc ió n  d e l  82% d e l  r e n d im ie n to  t e ó r i c o  d e l  

p r o d u c t o .

De v a r i o s  p ro d u c to s  p re p a ra d o s  p o r  e s t e  m étodo, 

uno, r e p r e s e n t a t i v o  de l o s  mismos, p re p a ra d o  en m ayor e s ­

c a l a ,  t e n í a  aproximadamente l a  co m p o sic ió n  s i g u i e n t e :

Cromo,1 , 20%; a z u f r e ,  8,4%; f ó s f o r o  4 *3 %.

S a l  de oromo d e l  á c id o  d i ( o c t i l - c r e s i l ) d i t h i o f o s f ó i i o o  43% 

S a l  de s o d io  " " " " " * 5%

" " " "  " l i b r e  29%

O c t i l - e r e s o l  y  o t r o s  p ro d u c to s  n e u t r o s  23%

(E l peso  m o le c u la r  d e l  á c i d o  l i b r e ,  en e s t e  c a s o ,  e r a  

de 6 0 0 ).

E l  p ro d u c to  m ezclad o  o b te n id o  p o r  e s t e  método s e  d eno­

mina a c o n t in u a c ió n :

" D i (00t i l - e r e s i l )  d i t h i o f o s f a t o  de cromo "A" " .

EJEMPLO 2  -  Empleando e l  método d e l  E jem plo 1 , con l a  e x ­

c e p c ió n  de que la  te m p e r a tu ra  de p r e c i p i t a c i ó n  de l a  s a l  de



cromo fu á  de 5 0 - 603 (3 . en l u g a r  de 9 0 e c . y  que l a  concen­

t r a c i ó n  de l a  s o lu c i ó n  de s a l  s ó d ic a  e r a  de %  en lu g a r  

de 10%, se  o b tu v ie r o n  p ro d u c to s  con una mayor c o n c e n tr a ­

c i ó n  de s a l  de cremo*

285. Uno de e l l o s ,  p re p arad o  p a r t i e n d o  de un á c id o

l i b r e  de un p eso  m o le c u la r  de 675 aproxim adam ente, acusó 

l a  c o m p o sic ió n  s i g u i e n t e :

Cromo l ,8 6 % j f ó s f o r o ,  4 , 3 4 %;

S a ld e  cromo d e l  á c i d o  d i ( o c t i l - c r e s i l ) d i t h i o f o s f & i c 6  72% 

290+ * "  s o d io  " u n "  * 13%

" " "  " l i b r e  15%

E s te  p ro d u c to  se denomina a co .n t in u a c ió n :  

" D i ( o c t i l - c r e s i l )  d i t h i o f o s f a t o  de cromo "B"

Se comprenderá que, empleando l o s  com puestos de 

2 9 5 . e s t e  I n v e n t o ,  pueden u s a r s e  s a l e s  m e t á l i c a s  p u r a s ,  o mez­

c l a s  t a l e s  como l o s  p ro d u c to s  d e  l o s  E jem p lo s  1 y  2 . Aun­

que l a s  pequeñas c a n t id a d e s  de l o s  á c i d o s  d i t h i o f o s f ó r i -  

cos l i b r e s  y  sus s a l e s  s ó d ic a s  en l o s  p r o d u c t o s ,  no son  

i n c o n v e n i e n t e s ,  se p r o f i e r e  em plear m a t e r i a l e s  que no con- 

300. ten gan  más de a l r e d e d o r  d e l  20% d e l  á c i d o  l i b r e  (y con pM  

f e r e n c i a  menos) n i menos de a lr e d e d o r  d e l  65% de l a  s a l  

d e l  m e ta l  p o l i v a l e n t e .

S i  se d e s e a ,  e l  á c i d o  l i b r e  r e s i d u a l  puede neu­

t r a l i z a r s e  p r á c t ic a m e n te  c a le n ta n d o  e l  p ro d u c to  (con p r e -  

3 0 5 . f e r e n c i a  en s o lu c i ó n  en a c e i t e )  con un ó x id o  ó h i d r a t o  me­

t á l i c o  ( t a l  como ó x id o  de c i n c  o h i d r a t o  c a l c i c o  o b á r i c o )  

p a r a  o b te n e r ,  p o r  e je m p lo ,  una m e z c la  de s a l e s  de cromo y  

de c i n c  a s o c i a d a s  con una pequeña c a n t id a d  de s a l  s ó d ic a *  

EJEMPLO 3  -  Empleando e l  método d e l  E jem plo  1 , se h i c i e -  

310* ro n  r e a c c i o n a r  1 , 1 7 0  g .  de 2 - e t i l - h e x a n o l  con 500 g ,  de
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p e n t a - s u l f u r o  de f ó s f o r o ,  r e s u l t a n d o  adecuada una tempe­

r a t u r a  de r e a c c i ó n  de lo o  a 1 1 0 8 C,m y  te rm in án d o se  l a  

r e a c c i ó n  c a le n ta n d o  a  130^0. Se obtu vo un l í q u i d o  ob scu ­

r o  de un p eso  m o le c u la r  de 380 con r e s p e c t o  a un peso mo­

l e c u l a r  t e ó r i c o  de 354 p a r a  e l  á c i d o  d i - ( 2 - e t i l - h e x i l ) d i -  

t h i o f o s f ó r i c o .

La s a l  de c i n c  de e s t e  á c i d o  se p re p a ró  en e s t e  

E jem plo c a le n ta n d o  una m ezcla  de 101  g .  d e l  á c id o  y  1 1 -1  

g .  de ó x id o  de c i n c ,  d u ra n te  media h o r a ,  a 12 0 - 1 3 0 ^0 . E l  

p r o d u c to  de r e a c c i ó n  se d i s o l v i ó  en é t e r  de p e t r ó l e o ,  se 

s e p a ró  por f i l t r a c i ó n  d e l  e x c e s o  de ó x id o  de c i n c ,  y  e l  

d i s o l v e n t e  s e  e l im in ó  por d e s t i l a c i ó n ,  p ara  o b te n e r  un 

l í q u i d o  a m a r i l l o  v i s c o s o  con e l  8,30% en p e s o  de c i n c ,  

f r e n t e  a l a  c a n t id a d  t e ó r i c a  de 8,22% d e l  d i o c t i l - d i t h i o -  

f o s f a t o  de c i n c .

EJEMPLO 4  -  S a l  de c in c  d e l  á c id o  o c t i l - c r e s i l  2 - e t i l -  

h e x i l - d i t h i  o f  o s f  ó r i  co .

Empleando e l  método d e l  E jem plo 1 , con una mez­

c l a  de 330 g .  de o c t i l - o r e s o l  y  I9 5  g .  de 2 - e t i l h e x a n o l ,  

p o r  l a  a c c i ó n  de 1 6 6 ,5  8* de p e n t a - s u l f u r o  de f ó s f o r o ,  se 

o b t u v i e r o n  647 g .  de un l í q u i d o  v i s c o s o ,  c o l o r  ambar, que 

r e p r e s e n t a b a  e l  97% d e l  r e n d im ie n to .

E l  l i q u i d o  t e n í a  un p eso  m o le c u la r  de 5 4 0 ,f r e n ­

t e  a un v a l o r  t e ó r i c o  de 444.

Empleando e l  método d e l  E jem plo 2 , con 42 g .  de 

e s t e  m a t e r i a l  y  1 2 , 4  8* de c lo r u r o  e s t a n n o s o ,  en s o lu c i ó n  

a cu o sa  co n ce n tra d a  y  f r í a ,  se o b t u v ie r o n  3 4 ,6  g .  (72%) de 

un l í q u i d o  c a s ta ñ o  extremadamente v i s c o s o ,  que c o n te n ía  e l  

12 ,5%  &e e s t a ñ o .  ^

EJEMPLO 5 -  S a l  m ezclad a de cro m o -c in c  d e l  á c id o  d i ( 2 - e t i l -
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- h e x i l )  d i t h i o f o s f ó r i c o .

Durante 20  m inutos se a g i t a r o n ,  a 7 0 - 8 QSC., 

19  g .  de á c i d o  d i ( 2 - e t i l - h e x i l )  d i t h i o f o s f ó r i c o  (de peso  

m o le c u la r  3 8 0 ), preparad o  como se d e s c r i b e  en e l  Ejem plo 

^45. 3 ;  con h i d r a t o  cróm ico húmedo, p r e c i p i t a d o  de una s o lu -

3 5 0 .

3 5 5 .

360.

3 6 5 *

c ió n  a cu o s a  a l  10%, que c o n te n ía  4 ,2  g .  de alum bre de c r o ­

mo, p or l a  a d i c i ó n  de am oníaco, ge a ñ a d ie r o n  lu e g o  1 , 5  g* 

¿4de ó x id o  de c in c  y se  c o n tin u ó  c a le n ta n d o  d u ran te  o t r o s  

15  m in u to s ,  después de l o s  c u a l e s  l a  te m p e ra tu ra  sé e le v o  

le n ta m e n te  a  13QSC. p a ra  te r m in a r  l a  r e a c c i ó n  jr e l im i n a r  

e l  agua form ada.

E l  p ro d u c to  d espu és de d i s o l v e r l o  en é t e r  de 

p e t r ó l e o ,  de f i l t r a r l o  y  de e l im i n a r  e l  d i s o l v e n t e ,  con­

t e n í a  1,30% da cromo y  5 ,10%  de c i n c ;  l a  co m p o sic ió n  e r a ,  

aproxim ad am ente:

S a l  de cromo d e l  á c i d o  d i ( 2 - e t i l - h e x i l ) d i t h l o f o s í ó d c o  29% 

" " c i n c  " "  ** * w 67%

" "  "  " " l i b r e  3%

P ara  l a  p r e p a r a c ió n  de l o s  d i t h i o f o s f a t o s  me­

t á l i c o s  de e s t e  i n v e n t o ,  pueden tam bién em p learse  o t r o s  

m étodos c o n o c id o s ,  p o r  e je m p lo ,  l a  r e a c c i ó n  d i r e c t a  e n tr e  

e l  á c i d o  l i b r e  y  un ó x id o  m e t á l i c o  en  s o l u c i ó n  a l c o h o l -  

b e n c é n i c a ,  a 40-50^0. ( a p l i c a b l e  e s p e c ia lm e n te  a l a s  s a l e s  

de m e t a le s  a l c a l i n o  t ó r r e o s  y  de m a g n e s io ) ,  o a l a  r e a c ­

c i ó n  d i r e c t a  e n t r e  un h i d r a t o  m e t á l i c o ,  t a l  como e l  h i d r a ­

t o  b ó r i c o ,  y  e l  á c id o  l i b r e ,  c a le n t á n d o lo s  ju n t o s  en una 

s o l u c i ó n  en a c e i t e  m i n e r a l ,  en p r e s e n c i a  de una c o r r i e n t e  

de a i r e  p a ra  e l im i n a r  e l  agua p u e s ta  en l i b e r t a d .

Como v a r i a n t e  puede l l e v a r s e  a cabo l a  m etá­

t e s i s  en una s o lu c i ó n  a l c o h ó l i c a ,  e n t r e  una s a l  de m eta l
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alcalin o  de un ácido dithiofósfórioo, y una sal metálica 

soluble en alcohol.

michas de las sales pueden prepararse con buen 

rendimiento per e l  método del Ejemplo 2 ; en muchos casos 

(por ejemplo, con el estaño, oadmio, níquel y cobalto)la  

conversión a la sal metálica es más satisfa cto ria  que la  

obtenida en e l caso del cromo. Se obtiene también una me­

jor conversión con loa dithiofosfatos d ialco h ílico s, que 

con los a ril-d ith io fo sfa to s  alcohilados.

EJEMPLO 6 -  El petráleo-sulfonato de estaño, para emplear­

se en combinación con e l  producto de los Ejemplos 1 a 5 ,

se preparo del modo sigu ien te:

Se mezolaron l,8 l6  kg. ae un concentrado en 

aceite que contenía e l  45% de petróleo-sulfonató sádico 

(derivado de los llamados "ácidos de la caoba" de peao 

molecular de 400 a 420 aproximadamente) con 15,89 1 .  de 

agua, calentándose, a 90*0., con lo cual se obtuvo una so­

lución lechosa a la que se añadió, mientras se agitaba, 

una solución fr ía  de 227 g. de cloruro estannoso (SnC^* 

2BgO) en 500  c .c . de agua. Se precipitó petróleo-sulfona­

to de estaño en solución oleosa.

Después de enfriar, lasolución acuosa se de­

cantó y e l producto se lavó hirviéndolo con 4,54 1 .  de 

agua. La mezcla hervida se mezcló luego con l,8 l6  kg. de 

aceite mineral y la composición resultante se hizo pasar 

a través de una centrifugadora de Laval. E l concentrado 

en aceite especialmente libre de agua se calentó a 1213(3 . 

en una corriente de aire para eliminar la humedad u lterio r.

Por este procedimiento se obtuvieron 3 ,3 6 2  kg.

(equivalentes a l rendimiento del 96% de una solución en
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a c e i t e  de p e t r o l e o - s u l f o n a t o  de e s t a ñ o ,  cuyo a n á l i s i s  de­

m ostró  Que c o n t e n ía  e l  21% de p e t r o l e o - s u l f o n a t o  de e s t a ­

ñ o , y  e l  2 , 74% 3 e e sta ñ o  en p e s o .  E l  p ro d u c to  e s ta b a  l i ­

b re  de s o d io  y p od ía  e m p le a r s e ,  como s o l u c i ó n  o le o s a  en 

403* una c a n t id a d  adecuada con un a c e i t e  l u b r i c a n t e  b a s e ,  p a ra  

i n t r o d u c i r  en é s t e  una p r o p o r c ió n  d esea d a  de p e t r o l e o -  

s u l f o n a t o  de e s t a ñ o .

PROPORCIONES -  Aunque l a  e x p r e s ió n  (pequeña p ro p o rc ió n )  

a b a rc a  e l  empleo de l a s  s u b s t a n c ia s  de a d i c i ó n  de e s t e  

4IO . in v e n t o  de modo g e n e r a l ,  l a s  p r o p o r c io n e s  s i g u i e n t e s  son 

una i n d i c a c i ó n  de l a s  c a n t id a d e s  p r e v i s t a s :

D i t h i o f o s f a t o  m e t á l i c o ,  de 0 , 1  a  2% (con p r e f e r e n c i a ,

de 0 , 2  a 1%)

P e t r o l e o - s u l f o n a t o  de e s t a ñ o ,  de 0 , 0 5  a  2% (con p r e f e r e n  

4 1$ .  c i a  de 0 , 1  a 1%)

T e r c e r  componente, de 0 , 0 1  a  1% (con p r e f e r e n c i a ,  de

0 , 0 5  a  0 , % ) .

RESULTADOS DE ENSAYOS.! A c o n t in u a c ió n  f i g u r a n  numerosos 

e je m p lo s  de e s t e  in v e n t o ,  ju n t o  con l o s  r e s u l t a d o s  de l o s  

420. e n s a y o s ,  que s i r v e n  p ara  a c l a r a r  en d i s t i n t o s  a s p e c t o s  l a  

c o n v e n ie n c ia  de l a s  co m p o sic io n e s  l u b r i c a n t e s  o b te n id a s  

p o r  medio de e s te  i n v e n t o .

P a ra  l o s  f i n e s  de l a  co m paración , l o s  r e s u l t a d o s  

de l o s  e n sa y o s  in c lu y e n  l o s  que se r e f i e r e n  a a c e i t e s  l u -  

4 2 5 .  b r i c a n t e s  b ase  s i n  a l t e r a c i ó n ,  em pleados en l a  p ro d u cc ió n  

de l o s  e je m p lo s  de c o m p o sic io n e s  p re p a ra d a s  p o r  e s t e  i n ­

v e n t o ,  y  en c i e r t o s  c a s o s ,  i n c l u s o  para  co m p o sic io n e s  que 

in c lu y e n  s o l o  una de l a s  s u b s t a n c i a s  de a d i c i ó n .  En to d o s  

l o s  e n s a y o s ,  l o s  componentes de l a s  m e z c la s  se in d ic a n  en 

430. p o r c e n t a j e s  d e l  p e s o .
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ENSAYO 1  -  R e s i s t e n c i a  a la  o x i d a c i ó n .

Como medio para  exam in ar l a  r e s i s t e n c i a  a l a  o x i ­

d a c ió n  de l a s  co m p o sic io n e s  p r o p u e s ta s  p o r  e s t e  i n v e n t o ,  

s e  empleó una m o d i f ic a c ió n  d e l  b i e n  c o n o cid o  en sayo  de l a  

o x i d a c i ó n ,  norm al en e l  M i n i s t e r i o  B r i t á n i c o  d e l  A i r e .  En 

e s t e  e n s a y o ,  se o x id a ro n  40 c . c .  d e l  a c e i t e  c a le n t á n d o lo  

a l 6 o * C .  d u ra n te  dos p e r ío d o s  de 6 h o r a s  en tu b o s  de c r i s ­

t a l ,  en p r e s e n c ia  de una c o r r i e n t e  de a i r e  i n s u f l a d o  a , s u  

t r a v é s  a  r a z ó n  de 1 5  1 . por  h o r a .  Las c o m p o sic io n e s  l u ­

b r i c a n t e s  se o x id a ro n  de acu erd o  con l a s  c o n d ic io n e s  f o r ­

m ales d e l  ensayo  de o x id a c ió n  d e l  M i n i s t e r i o  B r i t á n i c o  d e l  

A i r e ,  e x c e p t o  que se empleó una te m p e r a tu ra  de l6o*C. ¡y 

en p r e s e n c i a  de un c a t a l i z a d o r  de c o b re  c o n s t i t u i d o  p or 

un ped azo  de chapa de c o b re  lam inada y  p u l id a  de 5 7 * 1 5  x 

2 5 , 4 0  mm. E l  c a t a l i z a d o r  se s u b s t i t u y ó  por o t r o  nuevo a l  

f i n a l  d e l  p r im e r  p e r io d o  de s e i s  h o r a s  de o x i d a c i ó n .

Los r e s u l t a d o s  de l o s  e n sa y o s  fu e r o n :

Ensa C om posición l u b r i c a n t e  
yo
NB

Aumen­
t o  de 

6v i s c o  
s i d a 3* 

%.

Acidez
(mgs.
de

EOH
por

'grano)

% insohMe 
en éterde 
p e t r ó l e o  
(pinto ebu 
I l i c i ó n  
i n f e r i o r  
a 4 0 S C.

1 A c e i t e  "B" 3 3 , 6 1 , 0 0 0 , 4 5

2  A c e i t e " B "  * 0 , 5% d i ^ t - m e t i l -
i s o a m i l ) d i t h i o -
f o s f a t o  de c in c 2 5 ,0 0 ,4 5 0 , 3 4

4- 0,2% p e t r ó l e o - s u l f o -  
n a to  de e sta ñ o

3  A c e i t e " B "  4  0 , 6% d i ( o c t i l - c r e s i l )
d i t h i o f o s f a t o  de
cromo "B" 2 1 * 5  0 ,56  t r a z a s

4 0 , 2% p e t r ó l e o - s u l f o *  
n a to  de e s ta ñ o

4  A c e i t e " B "  * 0 , 6% d i ( o e t i l - c r e s i l )
d i t h i o f o s f a t o  de
c i n c  2 2 , 7  0 ,56  trazasn u y

4- 0 , 2% p e t r ó l e o  s u l f o -  l i g e r a s
n a to  de e sta ñ o



186249
Eása

yo Composición lubricante 
NS

Amasa- Acidez %i^3M3s 
to  de (mgs. en eterd a  
v ise o  de p e tró le o  
s id a ?  KOH (puntó ebu 

% por i l i c i ó n  "* 
gramo) in f e r i o r  

' _________a AQS c .

465

4 7 0 .

5  A c e ite "B "  * 0 ,6 % d i( 2 -e t i l -h e x i l )
d ith io f o s fa to  de 
cromo

4 0,2% p e tró le o -s u lfo -
nato de estañ o 19*3

6 A ce ite  "B" 4 0,5% d i -n -h e x il  <Miio-
f o s fa to  de oino 

4- 0*5% o c t i l - c r e s i l  ere
s i l - d i t h i o f o a f a "  17*5 
to  de cromo

4 0,2% p e tró le o -s u lfo n a  
to  de estaño

0,56 ligeras  
trazas

0,45 ligeras  
trazas

7 A ce ite  "B" 4 1,0% o c t i l - c r e s i l  n -
b u til -d ith io fo s ,
f a to  de co b alto  19*3 0 ,5 ^  t r a z a s

4 0,5% p e tró le o  s u lfo -  
nato  de estañ o

4 7 5 * Parece qge aunque todas las composiciones ensaya­

das tienen una resitencia a la oxidación muy aumentada, 

con respeoto al aceite base, las que contienen sales me­

tá lic a s  de dithiofosfatos aromáticos alcohilados, son es­

pecialmente eficaces, sobre todo con respecto a la  in h ib i-  

480* ción de la formación de posos.

ENSAYO 2  -  Corrosión de los cojin etes.

Para obtener información referente a la tenden­

cia a la corrosión de cojinetes de aleaciones metálicas* 

especialmente los de cobre-plomo, que puede presentarse 

485. en e l empleó de las composiciones lubricantes obtenidas 

con este invento, se empleó el ensayo siguiente:

Se pesaron 400  mi. de lubricante en vasos de 

precipitado altos y sin pico, de 1,500 m i., ocho de los  

cuales se calentaron en un baño de aceite  cilin d rico , c a l-  

49O. deado eléctricamente, y regulado termostáticamente para
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5 0 5 .

5 i o .

5 1 5 .

520.
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mantener la  temperatura del lubricante a 14&SC. Los va­

sos se dotaron de tapas de aluminio perfectamente ajustadas, 

con correderas centrales, normalmente cerradas, pero susceg, 

tib ie s  de abrirse para la  inserción de una muestra de ensa­

yo. Las correderas, una vez cerradas, dejaban huelgo s u fi­

ciente para v a rilla s  de agitaoión, de acero, colocadas en 

e l centro, y que giraban libremente, impulsadas e lé c tric a ­

mente por medio de un árbol de transmisión común, a 400 

-  40 revoluciones por minuto y que en sus extremos in ferio ­

res llevaban soportes ranurados a los que se fijaban por 

medio de to rn illo s las piezas de ensayo. Como piezas de 

ensayo se montaron verticalmente placas rectangulares de 

plomo puro de 43,5 x 25,4 mm. inmediatamente debajo de la  

superficie del lubricante, con e l  eje mayor horizontal. 

Completamente debajo de la superficie del lubricante se 

dispusieron tira s de cobre, como catalizadores, de 12,5  

mm. de ancho curvadas en forma de semicírculo de 95*25 mm. 

de diámetro, unidas por medio de alambres de cobre v e r ti­

cales a tapones de corcho ajustados en las cubiertas de 

los vasos. Cada uno de éstos tenia, además un termómetro.

Los ensayos se realizaron durante ún tiempo má­

ximo to ta l de 30 horas en períodos de 6 horas; las mues­

tras de cobre y plomo se retiraban cada dos horas y se 

substituían por otras nuevas y lim pias. Los catalizado­

res de cobre se limpiaron con polvo de carborundum y se 

lavaron con éter de petróleo. Las muestras de plomo se 

aplastaron rascaron con un rascador Skartsen especial, y 

finalmente se pulieron, cepillándolas en una dirección  

con un tipo de cep illo  de cuerda de alambre duro conoci­

da con la  denominación de "carda para limas" antes de la -

-  18 -



v a r i a s  en benceno y  p e s a r l a s *  Después de un p e r io d o  de 

dos h o r a s ,  se l l e v ó  a cab o  o t r o  la v a d o  en  benceno y  un 

nuevo c e p i l l a d o  con un c e p i l l o  de p e l o  de c a m e llo ,  v o l ­

v ie n d o  a p e s a r l a s *  La c o r r o s i ó n  t o t a l  en c u a l q u i e r  momen 

^25* t o  d ado, se  c a l c u l ó  sumando una con o t r a  l a s  p é r d id a s  de 

p eso  de l a s  m u estras  de plomo, d espu és de cada p e r io d o  de 

dos h o r a s .  E s t a s  p é r d id a s  t o t a l e s  de p e s o  se  r e p r e s e n t a ­

ro n  g r á f ic a m e n te  con r e s p e c t o  a l  t ie m p o , y  de l a s  c u r v a s  

o b t e n id a s  pudo d e d u c ir s e  l o s  t iem po s r e q u e r id o s  para  a l -  

530. c a n z a r  una p é r d id a  p o r  c o r r o s ió n  d eterm in ad a  p re v ia m e n te .

Se o b tu v ie r o n  lo s .  r e s u l t á i s  s i g u i e n t e s !

Enea- Com posición l u b r i c a n t e  P e r d id a  de Horas de a p l i
y o  p e s o  mg* c a c ió n  p a ra
N2 M u e s tra  de l a  p é r d id a  de

plomo p eso  de
D espués d e ________ .____ .

5 3 5 * 1 2  18  honas 20 50  100  Mg_

8* A c e i t e  "B" 283 " 4 6 8

9 A c e i t e " B *  * 0 , 5% p e t r ó le o - s u l fo ^
n a to  de e sta ñ o 113 - 4 6 10

1 0 * A c e i t e " B " *  0 , 3% d i ( o c t i l - c r e s i l )
d i t h i o f o s f a t o  
de cromo "B"

20 281 12 1 4  1 5

540.
1 1 * Como en e n sa y o  ns 1 0 ,*  0 , 2% de

p e t r ó l e o - s u l f o  
n a to  de estaño*

24 63 10 17 20

1 2 * Como en en say o  ns l o  * 0 , 2% de
p e t r ó l e o  sulfo^ 
n a to  de c a l c i o

1 5 14 3 13 15 17

54 5 .
1 3 Como en en say o  ns 10  * 0 , 2% de

p e t r ó l e o - s u l f o  
n a to  de s o d io

19 83 12 16 18

1 4 A c e i t e " B "  + 0 , 5% d i K - m e t i l -
i s o a m i l  d i t h i o  
f o s f a t o  de c in c  

* 0,2% p e t r ó l e o  s u l f o -  
n a to  de e s ta ñ o

19 2 5 16 26 más
de 30

15 A c e i t e " B "  * 0 , 4% d i ( p - o c t i l - f e n l l )
d i t h i o f o s f a t o  da

'

5 50 . cromo
* 0,1% p e t r ó l e o - s u l f o -  

n a to  de e s ta ñ o

20 142 12 15 17
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56o*

565*

570.

5 7 5 .

580.

Ensa , P e r d id a  de Horas de apljL
yo  Com posición l u b r i c a n t e .  p eso  mg. c a c ió n  para
Ns M u estra  de l a  p é rd id a  de

' plomo peso  de
D espués de______________

______________________________________12 iS ix x a s  20 50  lOO mg

l 6  A c e i t e " B "  4- 0 , 4% d i ( 2 - e t i l - h e x i l )
d i t h i o f o s f a t o
de m agnesio  37 i  1 1  12  14

4- 0 , 4% p e t r o l e o - s u l f o -  
n a to  de e s ta ñ o

1 7  A c e i t e " B *  4- 0 , 3%

4- 0 , 1%

18  A c e i t e " B "  4 0 , 5%

4- 0 , 2%

19  A c e i t e " B "  4- 0,6%

4- 0,4%

20  A c e i t e " B "  4- 0 , 8%

*P,25%

o c t i l - c r e s i l  c i  
c l o h e x i l - d i t h i o  
f o s f a t o  de cadmio 16 
p e t r ó l e o - s u l f o -  
n a to  de e sta ñ o

d i ( m e t i l - c i c l o -  
h e x i l ) d i t h i o f o s  
fa to ^ d e  n í q u e l  14  
p e t r ó l e o - s u l f o -  
n a to  de e sta ñ o

d i ( t - b u t i l - c r e -  
s i l ) d i t h i o f o s f a  
t o  de manganeso 35 
p e t r ó l e o - s u l f o -  
n a to  de e stañ o

o o t i l - c r e s i l  2- 
e t i l - h e x i l  d i ­
t h i o f o s f a t o  de 
e s t a ñ o  17
p e t r ó l e o  s u l f o  
n a to  de e s ta ñ o

203  13  14  16

1 8 , 5  22 más **
de 30

1&3 9 16  28

24 1 5  mas
de 30

21 A c e i t e " B "  4- 2 , 0% d i ( 2 - e t i l - h e x i l )
d i t h i o f o s f a t o  
de c i n c

4- 0 , 2% p e t r o l e o - s u l f o -  10  1 3  29 tpés -
n a to  de e s ta ñ o  de30

4- 0 , 2% t r i  ( p - t e r c i a -  
r i o  a m i l - f e n i l )  
f o s f i t o

22  A c e i t e " B "  4- 0 , 5% d i ( m e t i l - c i c l o -
h e x i l ) d i t h i o f o s -  
f a t o  de c i n c

4- 2 , 0% p e t r ó l e o - s u l f o -  4 7 , 5  -  8 12  l 6
n a to  de e sta ñ o  

4- 0 , 5% o c t i l  c r e s o l  
t h i o - é t e r

Las c i f r a s  con exponente x  r e p r e s e n t a n  l a  media 

de 2 o 3 en say o s*
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600.

605.
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El compuesto denominado o c t i l  cresol thioáter en 

e l Ensayo ns 22 se preparó por la acción de bicloruro de 

azufre sobre o c til  cresol en solución en tetracloruro de 

carbono.

Parece que para obtener la inhibición más e fe c ti­

va de la  corrosión, la  cantidad de petróleo-sulfonato de 

estaño empleada, no debe exceder de la  proporción de 

d ith iofosfato  metálico.

De los anteriores resultados de ensayos, y espe­

cialmente de los ensayos 8 a 13, se desprende que se ob­

tiene un mayor grado de protecci ón contra la  corrosión 

por e l  empleo de la combinación de las substancias de 

adición de este invento, comparado con e l que se obten­

dría con e l empleo de cualquiera de estas substancias 

separadamente en proporciones comparables; y que, además, 

e l empleo de petróleo-sulfonato de estaño proporcionó re­

sultados superiores a los obtenidos empleando otros petró­

leos sulfonatos metálicos, tales como los de caleio y so­

dio, especialmente por lo que se refiere a l retardo de 

la  proporción de aumento de la corrosión en las últimas 

fases del ensayo. Los resultados de ensayos reatantes,se  

incluyen para indicar la gran variedad de compuestos y 

proporciones que pueden emplearse con objeto de obtener 

composiciones lubricantes que posean un elevado grado 

de resisten cia a la formación de productos corrosivos pa­

ra los cojinetes de alsaoiones metálicas*

ENSAYO 5 -  Protección contra e l  óxido.

Se ideó un ensayo sen cillo  para demostrar la  

e fica cia  da las composiciones lubricantes de este inven­

to para comunicar protección contra la oxidación de su-



615

6ao.

625.

630.

635.

p e r f i c i e s  m e t á l ic a s  f e r r o s a s  en p r e s e n c i a  de humedad y 

de a n h íd r id o  c a r b ó n ic o .

Se p esaro n  p l a c a s  r e c t a n g u l a r e s  de a c e r o  d u lce  

de 7 6 ,2  x 2 5 ,4  mm. p u l i d a s  con t e l a  de e s m e r i l  y  la v a d a s  

con é t e r  de p e t r ó l e o ,  que se  s u m erg iero n  p o r  com pleto  en 

e l  a c e i t e  som etid o  a e n s a y o ,  d urante  5 m inutos a l a  tem­

p e r a t u r a  a m b ien te ,  se  d e ja r o n  e s c u r r i r  en p o s i c i ó n  v e r t i ­

c a l  d u ra n te  1 5  m inutos y  se c o lo c a r o n  h o r iz o n ta lm e n te  en­

t r e  dos p ed azos c o r t o s  de v a r i l l a  de c r i s t a l  en e l  fon do 

de una c á p s u la  de c r i s t a l  de 1 0 1 , 6  mm. de d iá m e tro .

A c o n t in u a c ió n  se  l l e n ó  l a  c á p s u la  con agua d e s ­

t i l a d a  s a tu r a d a  de a n h íd r id o  c a r b ó n ic o ,  de t a l  modo que 

e l  a c e r o  quedaba aproximadamente 12 mm. p o r  d eb ajo  de l a  

s u p e r f i c i e  d e l  ag u a; to d o  e l l o  se d e jó  en r e p o s o  a l  a i r e  

l i b r e ,  m anteniéndose un n i v e l  aproxim adam ente c o n s t a n t e .

Después de perm anecer en r e p o s o  durante  un m es, 

s e  r e t i r a r o n  l a s  p la n c h a s ,  se l im p ia r o n  de ó x id o  s u e l t o  

f r o t á n d o l a s  con m u s e l in a ,  y  se p e s a r o n .

Se o b tu v ie r o n  l o s  s i g u i e n t e s  r e s u l t a d o s  de en­

s a y o :

Ensayo
NS A c e i t e  empleado

P é r d id a  de peso  
de l a  p la c a  

_______M gs.____

23 A c e i t e  "B"

24 A c e i t e "B " 0,5% d i(< = < -m e til- is o a  
m i l ) d Í t h i o f o s f a -  
t o d e  c in c

0,2% d i ( o o t i l - c r e s i l )
d l t h i o f o s f a t o  de 
cromo **B"

0,2% p e t r ó l e o  s u l f o n a  
t o  de e s ta ñ o  

0,05% d i( 3 - c a r b o m e t o x i-  
- 4 - h i d r o x i f e n i l ) 
t h i o é t e r  c r e s i l  
f o s f i t o

4 1 , 7

3 , 1

+



645.

650.

655

660.

665.

670.

t 8 6 2 4 9 -  23  -

E l  agua d e l  e n sayo  23 e s t a b a  l l e n a  de o xid o  r o -  

jo^ m ie n tr a s  que l a  d e l  e n sa y o  24 s o lo  s e  e n co n tra b a  l i ­

geram ente a f e c t a d a .

ENSAYO 4 -  P r o t e c c i ó n  c o n tr a  l a  o x i d a c ió n  en p r e s e n c ia  

de á c id o  b r o m h id r ic o .

Se empleó e l  método d e l  M i n i s t e r i o  B r i t á n i c o  de 

S u m in i s t r o s ,  e s p e c i f i c a c i ó n  D .T .D . 698 (Apéndice 1 ) .

E s te  método en e l  que l a s  t i r a s  de a c e r o  d u lc e  

so m e tid a s  a l  c h o rro  de a r e n a ,  se  su m erg iero n  prim ero en 

una s o l u c i ó n  de á c id o  b ro m h id r ic o  en ke r o s  i  na y  lu e g o  en e l 

a c e i t e  s o m e tid o  a e n sa y o  ( d i l u i d o  con 1$% de é t e r  de p e t r ó ­

l e o )  y  f in a lm e n te  se s u sp e n d ie ro n  d u ra n te  24 h o ra s  en una 

v a s i j a  c e r r a d a  sob re  s o l u c i ó n  s a tu r a d a  de s u l f a t o  de c i n c ,  

se  id e ó  p a ra  s im u la r  l a s  c o n d ic io n e s  de un m otor de combus 

t i ó n  i n t e r n a ,  que d espu és de un p e r io d o  de fu n c io n a m ie n to ,  

se  d e j a r a  perm anecer en r e p o s o .  La c o r r o s ió n  de l a s  p a r e ­

d es d e l  c i l i n d r o ,  con l a  c o n s i g u ie n t e  p é r d id a  de p o t e n c ia  

d e b id a  a l o s  h u e lg o s  anormalmente gran d e s  d e l  p i s t ó n , t i e n ­

de a d e s a r r o l l a r s e  a c o n t i n u a c ió n ,  a ca u sa  de l a  p r e s e n c i a  

de humedad condensada, a n h íd r id o  c a r b ó n ic o  y  p ro d u cto s  de 

l a  co m bu stión  d e l  c a r b u r a n t e .  E n tre  l o s  c u a le s  se  h ace  no­

t a r  e l  á c i d o  b ro m h id r ico  p ro d u cid o  en pequeñas c a n t id a d e s  

por  l a  com bustión  d e l  d ibrom uro de a t i l o n o  normalmente 

p r e s e n t e  en e l  co m b u s tib le  "emplomado".

Se o b tu v ie r o n  l o s  r e s u l t a d o s  s i g u i e n t e s :

Ensayo—
N* A c e i t e  empleado

Aumento de peso  de 
l a s  t i r a s  de ace ro  
por l a  fo rm ació n  

de óxid o  (mas)
A c e i t e  "B "

2 b* A c e i t e  "B" 4 0 , 6% d i ( o c t i l - c r e s i l )
d i t h i o f o s f a t o  de 
cromo "B"

27X Como e n e lE n s e y o  26 f  0 , 2% d e p e t r ó l e o -
s u l f o n a t o  de e sta ñ o

2 0 ,7

12,2

5 , 4 -



6 7 5 .

68o.

685.

699 .

695.

7oo.

1 8 6 2 4 0
Las c i f r a s  con exponente  x  son l a  media de t r e s  

e n sa y o s  p o r  l o  menos*

ENSAYO 6 -  E nsayos en m otor de Lauson.

Los e n sa y o s  se r e a l i z a r o n  en m otoras norm ales 

Lauson t i p o  H-2 , en l a s  c o n d ic io n e s  s i g u i e n t e s :

Tem peratura de l a  cam isa 9 9  ̂ '  3 , 6 *0 .

- 24 - * ^

"  d e l  sumidero ,
de a c e i t e  138* -  3 , 6 * C*

D u ración  d e l  ensayo 60 h o ra s*

Los r e s u l t a d o s  f u e r o n  l o s  s i g u i e n t e s :

Ensa
yo*"

L u b r i c a n t e .

Prcpar 
c io n  
de laca 
en e l  
pistón

Perdí. Composición a c e i t e  empleado

n L ?  % de RR % in s o lu -  Adáez 
mentode b le a i d t e r  

j im le  b i s c o s !
(mas) d a d .  Punto ebu 

U L ció n iñ  
- _________  fedor 4-0 *̂

28  A oeite '^ B " (media de más 
de 20 e n sa y o s

6 ,2 92 3 9 , 9 o , 9 4 1 ,0 4

29  A c e i t e " B "  4- 0 , 6% d i ( o c t i l -  
c r e s i l ) d i t h i o -  
f o s f a t o  de 
cromo "B"

7 , 3 5 2 0 ,4 0 ,6 4 0,28

30  Como e l  Ensayo 294-0 , 2% pê  
t r ó le o - B U lf o n a  
t o  de e sta ñ o

8 ,4 10 28,0 0,62 o ,5 3

31  A c e i t e  "B^ 4- 0 , 6% d i ( o c t i l -  
c r e s i l ) d i t h i o -  
f o s f a t o  de e ro  
mo "A"

4 0 , 2% p e t r ó l e o -  
a u l f o n a t o  de 
e sta ñ o

8 , 5 39 3 3 * 3 0,70 0,60

3 2  Como e l  Ensayo 31   ̂ 0 , 2%
c r e s i l - f o s f i t o  
d e l  d i ( 3 - c a r b o  
m e t o x i - 4 - h id r o
g ifen il)-th io -** "
e t e r

7 , 9 7 3 3 , 8 0 ,6 1 0,63

3 3  ComoelEnsayo 3 1  4- 0 , 1% p̂ o 
l i s u l f u r o  de 
d i  (3-carbometj3 
x i - 4 ' h i d r o x i -  
f e n l l

8 , 5 1 7 3 4 . 5 o ,9 4 o ,3 9



Ensa
yo
Ne L u b r i c a n t e . de&ca 

en e l
p iá ó n
Grado
v ia ia l
C . R. a

Pádi
da<&"
p eso

oo
#os6B
(mgs)

Qanppsici.cmaceite anjeado
%de a u -  % in s o lu -  Acidez 
mentó b l e  eneter 
de v i s -  de petmleo 
c o s id a d  P . e b u l l i ­

c ió n  infe_ 
r i o r  4 0 ^ 0 ____

7 0 5 . ^4 A c e i t e  "B" 4- 0 , 5% d i ^ - m e
t i í - i s o a m i l )
d i t h i o f o s f a t o  
de c in c

7 , 5 5 1 6 ,0 0 ,4 1 0,28

3 5  Como e lE n s a y o  34 4. 0 , 3% pe 
t r ó l e o - s u l f o n a t o  
de e s t a ñ o .

9 ,o 8 23,6 0 ,10 0,28

7 10 .
3 6  Como e l  Ensayo 34 4- 1 , 0% pê  

t r ó l e o - s u l f o n a t o  
de e sta ñ o

9 , 5 17 19*0 0,06 o ,4 5

3 7  Como e l  Ensayo 34 4 0 , 2% pê  
t r ó l e o - s u l f o n a t o  
de e sta ñ o  4- 0,2% 
d i ( o c t i l - c r e s i l )  
d i t h i o f o s f a t o  de 
cromo "B"

9 ,o 6 1 3 , 8 0 ,1 2 0 ,2 1

7 1 5 . 38 A c e i t e " B ^  4- 0 ,^& o c t i l - c r e  
s i l  2 - e t i l h e x H  
d i t h i o f o s f a t o  
de c in c  4- 0 , 2% 
p e t r ó l e o - s u l f ^  
n a to  de e s ta ñ o

8 , 7 18 1 6 , 4 0 , 1 7 o , 3 9

720.

3 9  A c e i t e " B ^  4- 0 , 6% o c t i l - c r e  
s i l  2 - e t i l - h e -  
x i l  d i t h i o f o s ­
f a t o  de cromo 
4- § , 2% de pe -  
t r o l e o - s u l f o n a  
t o  de e s ta ñ o  *"*

8 ,6 6 20,0 0 , 1 4 0 ,4 2

72 5 .

4 0 A c e it e ^ B "  4- 0 , 6  d i ( 2 - e t i l -  
h e x i l )  d i t h i o ­
f o s f a t o  de c r u  
mo 4- 0 , 2% p e -  
t r ó l e o - s u l f o n a  
t o  de e sta ñ o 7 , 7 7 2 5 ,6 0 , 0 5 o , 3 4

E l  grado v i s u a l  C .R . C . se c a l c u l ó  de acu erd o con

e l  mátodo e s t a b l e c i d o  por e l  Comitá C o o p e ra tiv o  de I n v e s ­

t i g a c i ó n  para e l  c á l c u l o  o a p r e c i a c i ó n  de l a  l im p ie z a  de

lo a  p i s t o n e s  en e l  Ensayo norm al C h e v ro le t  L - 4  de 36 h o ra s  

en e l  que un p is t ó n  l im p io  t i e n e  un grado  de 1 0 ,0730



La m ayoría  de l a s  c i f r a s  i n d i c a d a s  son l a  media 

de dos e n sa y o s  por l o  menos.

De l o s  r e s u l t a d o s  de  l o s  E nsayos 29  y  30  y  3 4  & 

3 7  se d espren d e que l a  com binación de d o s  s u b s t a n c ia s  de 

a d i c i ó n  de acuerdo con e s t e  in v e n t o  p r o p o r c io n ó  r e s u l t a d o s  

s u p e r i o r e s  a l o s  o b te n id o s  empleando solam en te  e l  d i t h i o -  

f o s f a t o  m e t á l i c o ,  p o r  l o  que s e  r e f i e r e  a l a  l im p ie z a  de 

l o s  p i s t o n e s .

L a v e n t a ja  de un t e r c e r  a g e n te  de a d i c i ó n ,  t a l  

como se propone en e s t e  i n v e n t o ,  se dem uestra  p o r  l o s  r e ­

s u l t a d o s  de l o s  E n sayos 3 1  & 3 3 * en l o s  que e l  d i t h l o f o s -  

f a t o  m e t á l i c o  e s ta b a  p r e s e n te  en  c a n t i d a d  i n s u f i c i e n t e  pa­

ra  r e a l i z a r  por s i  mismo l a  p r o t e c c ió n  adecuada de l o s  c o ­

j i n e t e s  c e n t r a  l a  c o r r o s i ó n .

E l  r e s u l t a d o  d e l  Ensayo 3 7 ,  co n firm ó  l o s  r e s u l ­

t a d o s  de l o s  e n sayos d e  o x i d a c ió n  a n t e r i o m e n t e  i n d i c a d o s ,  

o s e a ,  que con r e s p e c t o  a l a  o x id a c ió n  d e l  a c e i t e  p o d ía  

e s p e r a r s e  una c i e r t a  m ejora  a d i c i o n a l  p o r  e l  empleo, con 

e l  p e t r ó l e o - s u l f o n a t o  de e s t a d o  de un d i t h i o f o s f a t o  dial** 

c o h í l i c o  m e t á l ic o  y  de un a r i l - d i t h i o f o s f a t o  a l c o h i l a d o  

m e t á l i c o ,  conju ntam ente*

Se r e a l i z a r o n  u l t e r i o r e s  e n s a y o s  en m otores 

Lauson n orm ales  t i p o  H- 2  en c o n d ic io n e s  d i s t i n t a s ,  como 

s i g u e :

Tem peratura de l a  cam isa 1 7 7  ̂C

"  d e l  sum idero de a c e i t e  107^0

D u ración  d e l  e n sa y o  10 0  h o ra s

E s to s  e n sa y o s  se d e s t i n a r o n  más e s p e c ia lm e n t e  

a comprobar l a  e f e c t i v i d a d  de l a s  c o m p o sic io n e s  l u b r i c a n ­

t e s  de e s t e  in v e n t o  en l a s  c o n d ic io n e s  de t r a b a j o  p esa d o ,



t a l e s  como en l o a  m otores D i e s e l  de e le v a d a  v e lo c id a d  fu n ­

c io n a n d o  en c o n d ic io n e s  de gran  c a r g a *

Los r e s u l t a d o s  de l o s  e n sa y o s  f u e r o n  l o s  s i

765-

, g u i a n t e s :

g u sa
yo
N<t L u b r ic a n te

R ro p o rA n i-  Perdí 'Canpasicion a c e i t e  empleado 
c i o n  l í o s  daás* % de a u -  % in s o lu -  Acidez 
delaca p i s -  p eso  mentó de b l e  airear (100
en e l  t o n  daLcc v l s c o s i -  de petroso h o r a s )
pistón a g a -  jimte d ad . P . e b u l l i -
Grado r r o -  (mgs) c i ó n  i n f e
visual ta lo s ______________ r i o r  AQBC
C .R .C .

770*
41 A c e i t e  "B " 1 * 5 1 118 1 7 6 * 1 0 * 3 2 o ,4 5

42 A c e i t e  "B^ (Ensayo 
r e p e t i d o 1 , 5 2 109 1 9 7 , 0 0 , 3 9 0 .4 5

4 3  A c e i t e  "B " * 0 , 7%
d i  (<sf-*metil-isoamil) 
d i t h i o f o s f a t o  de 
c i n c

3 * 2 1 12 1 3 7 , 1 0,09 0,28

7 7 5 . 4 4  A c e i t e  "B^ * o , 5% 
d i  ( ^ m e t i l - i s o a m i l j  
d i t h i o f o s f a t o  de 
c in c  <* 0,5% p e t r ó -

7 , 5 nb^iiD 1 4 1 0 7 ,6 a ,o 6 0 ,28

De e s t e  modo quedó com pletam ente dem ostrada l a  c o n s id e ­

r a b l e  s u p e r i o r id a d  de l a  com binación de s u b s t a n c i a s  de a d ic ió n

780. a que e s t e  in v e n t o  se r e f i e r e .

ENSAYO -  Ensayo C h e v r o le t  de 3^ h o r a s .

Se r e a l i z a r o n  en sayos en un m otor C h e v r o le t  de 6 ci-* 

l i n d r o s ,  t i p o  n o im a l,  de a cu erd o  con l a  norma de p ro c e d im ie n ­

785.

790.

t o  L *4  d e l  Comité C o o p e r a t iv o  de I n v e s t i g a c i ó n .

E nsa­
yo
Na Com posición  d e l  a c e i t e .

Perdi^ P ro p o r  p r o p o r-  P r o p o r -  
da mje c i ó n  "* c ió n  t o  c ió n  t o  
d ia p r  b a r n i z  t a l  b a r  t a l  p o*  
corro- p i s t o -  n i z .  s o s  d e -  
d c n p o rn e s .  p o s i t a -

d o s .

4 5  A c e i t e  "B" 0,836 8 ,4  4 8 ,4  4 6 , 0
46 A c e i t e " B "   ̂ 0,6% d i ( o c t i l - c r e s H )

, DITHIOFOSFATO de cromo
*0,2% p e t r ó l e o - s u l f o -

n a t o  de e s ta ñ o  0 ,10$ 9*2 4 9 ,4  4 7 ,4
*  0 , 2% c r e s i l - f o s f i t o  d e l  
d i ( 3 - c a r b o m e t o x i - 4 - h i d r o -  
x i - f e n i l  ( t h i o é t e r )
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1 8 6 2
En#a

yo**
Iga Com posición  g a l  a c e i t e .

PÓBdi- propor- Pí^ópor- Propor- 
da me- pión cion tô  clon to  
día por barniz ta l  bar t a l  po- 
corro- pistó* niz* sos de-
sión nes* posita-
por eo - dos*
jinetea ____ ,____ ______

47  Aceite "B" + 0 ,5%difnr-metil-
'-?2* isoam il)dithiofos-  ̂ ,

fato de cinc 0,192 8,95 4 8 ,9 5  4 6 ,4
i  0,5% petróleo- 

sulfonato de estaño

8oo*

805.

48 Aceite "B" 4- 0 , 5% di^r-m etil- 
iBoamil) dithiofos  
fato de cinc 

4- 0,2% petróleo-sul 
fonato de estaño  ̂ ^

4 0,2% d i(o c til-c r e  0,127 8,85
sil)d ith io fo sfa to  
de cromo " B "

-4 0,05% c re sil-fo s  
f i t o  del d i(3-car-  
b orne t oxi -4 -h i  droxi  ̂
fe n il)  thioéter

48,85 4 5 ,9

Composición del aceite empleado(36  horas)

E n sa ­
yo

% insoluble ên Acidez (mgs 
% Aumento viscosidad eter & petróleo K0H por gramo)

(Punió ebullición
----------------------------------- in ferior a 4 0 ^ 0 _____________

45 . 52*3 0,85 0,62

46 5 9 ,1 0,68 o,7 5

810.- 47 24,1 o ,3 7 o ,4 5

48 22,1 0,32 0,22

En todos los Ejemplos anteriores, e l  petroleo-sulfo  

nato de estaño empleado, se preparó como se describe en el

Ejemplo 6 .

815 Se comprenderá que en todos lo s ensayos anteriores, 

los dithiofosfatos metálicos de adición se emplearím prepara­

dos por los métodos ya indicado; algunos eran compuestos or­

gánicos relativamente puros, y otros estabanasociados con pe­

queñas proporciones variables de otros compuestos, especial­

mente los ácidos dithiofosfórleos lib res y aus sales sódicas.
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E s te  in v e n t o  debe e n te n d e rs e  que comprende una 

s u b s t a n c i a  de a d i c i ó n ,  para  u s a r  en un a c e i t e  lu b r i c a n t e  

b a s e ,  s u b s t a n c ia  de a d i c i ó n  que c o n t i e n e ,  en m e z c la ,  p e-  

t r ó l e o - s u l f o n a t o  de e s ta ñ o  y una s a l  m e t á l i c a ,  s o lu b l e  en 

825. a c e i t e ,  de un á c i d o  d i t h i o f o s f ó r i c o  o r g á n ie o  b i s u b s t i t u i d o .

-  N O T A  -  .

Habiendo ya  d e s c r i t o  am pliam ente l a  n a t u r a le z a  

d e l  i n v e n t o ,  a s í  como l a  manera de l l e v a r l o  a cabo en l a  

p r á c t i c a ,  se  hace  c o n s t a r  que l o s  p r o c e d im ie n to s  a n t e r i o r -  

830. mente d e s o r i t o s  son s u s c e p t i b l e s  de l i g e r a s  m o d if ic a c io n e s  

de d e t a l l e ,  s i n  que por e l l o  se a l t e r e  e l  p r i n c i p i o  fu n d a­

m e n ta l  d e l  i n v e n t o ,  s ie n d o  lo  que c o n s t i t u y e  l a  e s e n c i a  d e l  

mismo y  p or l o  que se s o l i c i t a  P a t e n t e  de In v e n c ió n  p o r  

v e i n t e  añ os  en  España: " P ro c e d im ie n to  de o b te n c ió n  d e  com- 

. 833+ p o s i c i o n e s  l u b r i c a n t e s " ; o a r a c t e r i z á n d o s e  por l o  s i g u i e n t e :

12 -  P ro c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sicio n es  

l u b r i c a n t e s ,  c a r a c t e r i z a d o  por una c im p o s ic ió n  l u b r i c a n t e  

que comprende un a c e i t e  l u b r i c a n t e  b ase  y  una pequeña p r o ­

p o r c ió n  d e: (a)  l a  s a l  de e s ta ñ o  de un á c i d o  petróleo-su JL 

840. f ó n i c o  s o l u b l e  en a c e i t e ,  y  (b) una s a l  de m e ta l  p o l i v a l e n ­

t e  ( s o l u b l e  en e l  a c e i t e  b a s e )  de un á c i d o  d i t h i o f o s f ó r i c o  

o r g á n i c o .

22 -  P ro c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sicio n es  

l u b r i c a n t e s ,  c a r a c t e r i z a d o  por una co m p o sic ió n  l u b r i c a n t e  

845* Que comprende un a c e i t e  l u b r i c a n t e  b ase  y  una pequeña p r o ­

p o r c ió n  de l a  s a l  de e s ta ñ o  de un á c i d o  p e t r ó l e o - s u l f ó n i c o  

s o l u b l e  en a c e i t e  y  de una s a l  m e t á l i c a  ( s o lu b le  en e l  a c e i  

t e  b a s e )  de un á c id o  d i t h i o f o s f ó r i c o  o r g á n ic o  b i s u b s t i t u i d o ,  

d e r iv a d o  por l o  menos en p a r t e  de un f e n o l  a l c o h i l a d o .

830* 3 * * P r o c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sic io n e s



8 5 5 *

86o*

86$.

870.

8 7 5 *

880.
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lubricantes, caracterizado por una composición lubricante, 

según lo especificado en la  reivindicación 2, modificada 

por la incorporación en el aoeite lubricante base (bien 

en lugar de, o en adición a, é l d ith iofosfato orgánico

bisubstituído, derivado de un fenol alcohilado) de una pe­

queña proporción de una sa l metálica, soluble en aceite, de 

un ácido dithiofosfórico orgánico b i-a lc o h il-  o b i-c ic lo -  

a lco h ílico .

4  9 -  Procedimiento de obtención de composicio- 

nes lubricantes, caracterizado por una composición lu b ri­

cante, según lo  especificado en cualquiera de las reivin­

dicaciones anteriores, que contiene además una pequeña pro­

porción de un thioáter aromático hidroxi-substituido y/o 

bisulfuro o polisulfuro.

59 -  Procedimiento de obtención de composicio­

nes lubricantes, caracterizado por una composición lu bri­

cante, según lo especificado en las reivindicaciones 1 ,  2 

o 3, que contiene además una pequeña proporción de un es­

tar aromático fo s fitic o  o th io fo s fitic o , derivado de un 

thioáter aromático y/o bisulfuro o polisulfuro*

69 - Procedimiento de obtención de composicio­

nes lubricantes, caracterizado por una composición lu b ri-  

cante, según lo especificado en cualquiera de las reivin ­

dicaciones anteriores, que contiene además una pequeña 

proporción de un fo s fito  t r i -a r í l ic o .

79 -  Procedimiento de obtención de composicio­

nes lubricantes, caracterizado por una composición lu b ri­

cante, según lo especificado en cualquiera de las reivin ­

dicaciones anteriores, en la  que se usa una s a l de cromo 

del ácido d ith io fesférico  orgánico.



8 s -  p r o c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sic io ­

nes l u b r i c a n t e s ,  c a r a c t e r i z a d o  p o r  form ar p a r t e  d e l  m is­

mo e l  método de p r e p a r a c ió n  de una s u b s t a n c i a  de a d ic ió n  

para  e m p le a r la  en una co m p osición  de a c e i t e  l u b r i c a n t e ,  

8 8 $. t a l  como se d e s c r i b e  en c u a l q u i e r a  de l o s  E jem plos a n t e ­

r i o r e s .

92 -  P ro c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sic io n e s  

l u b r i c a n t e s ,  c a r a c t e r i z a d o  por form ar p a r t e  d e l  mismo una 

co m p o sic ió n  l u b r i c a n t e ,  que comprenda un a c e i t e  m in e r a l  

890* l u b r i c a n t e ,  una s a l  de m e ta l  p o l i v a l e n t e ,  s o l u b l e  en a c e i ­

t e ,  de un á c id o  d i t h i o f o s f ó r i c o  o r g á n ic o  y  p e t r ó l e o - s u l f o  

n a to  de e s ta ñ o  en l a s  p r o p o r c io n e s  i n d i c a d a s  en c u a lq u ie r a  

de l o s  e je m p lo s  a n t e r i o r e s .

lo e  -  p r o c e d im ie n to  de o b te n c ió n  de co m p o sic io n e s  

895* l u b r i c a n t e s ;  t a l  y  como queda s u b s ta n c ia lm e n te  d e s c r i t o  

en l a  p r e s e n t e  Memoria, que constado t r e i n t a  y  una h o ja  

e s c r i t a s  a máquina por una s o l a  de s u s  c a r a s .
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