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MEMORTIA LESCRIPTIVA

207879
De ung PATENTE DE INVENCION que se solieil por veinte
afios, en Espalia y sus Colonias, a favor de la Empresa Na-
cional "Calvo Sotelo" de Combustibles Liquidos y Lubri-
cantes, residente en Madrid, Plaza de Salamanca nimero 8,

por @

"UN NUEVO PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE ADITIVOS DE~
PRESORES DEL PUNTO DE CONGELACION DE ACEITES LUBRI-
FICANTES MINERALES".

De la que es inventor D. Juan Rodriguez Jurado, del

Centro de Investigacidn de la citada Empresa.

Como es sgbido, el consegulr en ciertos tipos de acei-
tes lubricantes minerales, mediante un "desparafinado”
drdstico, el bajo punto de congelacidén que a veces es ne-
cesario para las funciones mds o menos especificas que el
aceite debe cumplir, ofrece el inconveniente de coste exce
sivo, y ademds, el de que resultan perjudicadas algunas pro
piedades del aceite que pueden ser primordiales, como es
por ejemplo el fndice de viscosidad en los lubrificantes
para motores. Es por esto que cada dia se dilata mds el enm
pleo de aditivos depresores del punto de congelacidn de lu
bricantes, sustancias que impiden en el enfriamiento la
cristalizacidn en forma de agujas largas entrelazadas de
la "parafina" residual que ain suele existir en un aceite

desparafinado de manera no excepcionalmente dura.
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Uno de los procedimientos que existen para logrer deter-

minada clase de aditivos de’esta indole, utiliza como pri-
meres materias naftaleno y parafinas sblidas a la tempera—
tura ordinaria.

Se confiere a éstas reactividad adecuada cloréndola, y
la combinacién posterior con el hidrocarburo aromdtico, tie
ne lugar normalmente, com arreglo & la llamada reaccibn de
Friedel-Crafts, quienes la obgervaron y estudiaron por vez
primera. Ejemplo de aditivos obtenidos de este modo es el
"Paraflow",

Degde que Pier y Christmann, de la I.G. Parbenlndustrie,
hicieron notar hace ya més de veinte afios, la ﬁropiedad alu
dida de los productos vigcosos de condensacidén que obtuvie-
ron por el procedimiento que se ha indicado a grandés rag-
gos; ¥ de que Davis en Norteamérica resaltd las ventajas
que produce el empleo de semejantés adiciones, han seguido
a las suyass numerosas patentes sobre este punto concreto,
con tendencila unas a asugentaxr la eficacia de los productos
y otras a conseguir mayores rendimientos en el proceso de
obtencibn. EBn gran parte, la razén de estas sucesivas pa~
tentes es que las fracciones més ligeras de la condensacién
indicada no ejercen casi ningin efecto inhibidor de lea bue-
ne crigtalizacién de la parafina. Y de aqui{ que se haya
propuesto, entre otras cosas, condensar de nuevo esgtas par
tes ligeras (generalmente con derivados clorados de hidro-
carburos parafinicos 1nferiores) una vez separads por des-
tilacién del total que resulta en la reaccién Friedel-
Crafts, o blen fraccionar, antes de esta reaccidén la mez-—
cla complejs que se obtiene en la cloracidn de la pmrafina;

clorendo de nuevo, hasta un grado conveniente, las fraccio-
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nes més pobres en halbgeno. En efécto ni siquiera en la
cloracibén de hidrocarburos parafinicos uniterios, es posi-
ble lograr de maneras directa un producto uniforme clorado,
En el presente caso con una mezcla de partide bastante com
pleja, ¥y dado que la cloracién se lleva sbélo hasta un 1imi
te generalmente bajo (siempre menos de dos &tomos—gramo de
halégéno por molécula de hidrocarburo, como valor medio de
cédlculo) gueda, incluso cantidad considerable de moléculas
parafinicas inalteradas. Los derivados pobres en halégeno
dan después lugar en la condensacién Friedel-Crafts a pro-
ductos relativamente ligeros inactivos ¢ de menguads acti-
vidad, y la parafina inatacada actis, en el mejor de los ca
sos, s6lo como un diluyente.

Lias particularidades anotadas de este proceso, de las
cuales comc se ha dicho han tomado punto de partida numero-
gas patentes, es indudable que en mucha parte derivan de
que es dificll condensar de este modo naftslenc con parafi-
nas sblidas que contengan mds de 1% de hallgeno; grado de
coloracibn éste que puede decirse que no rebasa nunca en la
preparacidén de estos aditivos por el método general aludido,

Todos log inconvenientes que se denuncian en los proce-
dimientos empleados hasta la fecha, quedan resueltos por el
que se pretende reivindicar en la patente objeto de esta Me
moria descriptiva, en el que la obtencidn de aditivos depre
sores del punto de congelacidén de aceites lubricantes mine-
rales, se consigue pof el empleo de mezcla de naftaleno con
hidrocarburos arométicos mononucleares gque contengan como
minimo dos cadenas laterales. A tal efecto se hace reaccio
nar la mezcla de los hidrocarburos con parafinas sblidas
cloradas, hasta un contenido en halégeno equivalente como

minimo a tres &tomos de cloro por mol de parafina.
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La parafina clorada se prepars por enfriamiento y fil-

tracidén en dos porciones de distinto contenido en cloro,
utilizando a dicho fin un destilado ligero de composicidn
parafinica, que actla después como diluyente en la conden
sacidén Friedel~Crafts.

Como ejemplos para concretar las afirmsciones anterio-
res, ge incluyen los siguientes:

Ejemplo l.~ Se partié de una parafina de petréleo, de in-
tervalo de fusién comprendido entre 582 y 602, la cusl se
cloré hasta obtener un producto con 255 de cloro. 333 par
tes en peso de esta parafina clorada (250 de parte hidro-
carburada) se disolvieron en 1.000 partes de gasolina
exenta de hidrocerburos aromiticos y de insaturados, de
zona de destilacidbn sezin Engler entre 150 y 2002C y se
enfrid le solueidn a =202 filtrando luego a esta tempera~
tura. Del residuo que quedd en el filtro se elimind me-
diante arrastre con vapor de agua la gasolina retenida.
Resﬁitaron as{ 30 partes en peso de producto sblido a 252
que anelizado en cloro aié 8%,

A la parte 1fquida de la filtracién anterior, bien se-
cada con cloruro eilecico fundido, se le afiadieron 15 par-
tes de cloruro de aluminio pulverizado, preparado segin
Gettermann. A temperatura de 502, y con aglitacién, fué
afladiéndose poco & poco una disolucibn de 26 partes de
naftaleno en 63 partes de xilol, regulando la adicién por
el desprendimiento de clorhidrico. Al iniciarse la reac
cién se forman élgunas masas gomosasg de pequeﬁd tamafio
que persisten durante cierto tiempo; pero su cantidad se
puede mantener poco més 0 menos constante mientras dura

la adicién de arombticos. Terminade ésta se eleva gre~
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de temperatura desaparecen totalmente los pequefios grénu-

los gomosos que se forman al principio. Ia condensacién
se efectia en unas tres horas.

Los barros de esta reaccién, bien separados, ascendie-
ron (descontando el»catalizador puesto) & 40 partes en
peso, El 1liquido decantado se clarificé haciendo burbu-
jesr en su masa una corrienfe lenta de aire himedo a la
temperatura del laboratorio; y se e itratéd a continuacidn
con una mezcla de tierra decolorante y éxido cédlcico. Se
filtrd y se destild a presibén normal la gasolina diluyen—~ -
te prosiguiendo luego la destilacién con vacfo.

De aceite residuo de la destilacidbn con vacio (10 mm.
de mercurio) hasta 2242C se obtuvieron 270 partes, lo que
supone, muy aproximadamente un rendimiento del 80% del
tebrico. Bste aceite de color rojo oscuro con fluores-
cennia verde intensa, no acusd cloro en la prueba Beil-
stein. Su viscosidad a 1002C fué de 15'62E. E1l punto de
congelacién (DIN) + 52C con 3'T% de Conradson, y un punto
de inflamacidén (crisol abierto) de 3072. Su ensayo como
inhibidor de la cristalizacién de la parafina se efectud
sobre un aceite de méquina, procedente de petréleo, con
viscosidad 3'42E y 502C, en el cual se disolvié parafina
dura en la proporcién de un 3% sobre aceite.

El punto de congelacidén de este aceite parafinoso fué
de 26%C (DIN). ILa incorporacién de un 2% del aditivo an-

terior lo rebajd a + 79C.

Ejemplo 2.~ Operando de modo an&logo &l ejemplo 1 pero sin
fraccionamiento previo de la parafina clorada, se obtuvo,

un rendimiento similar sobre la suma de parafina y aromé-
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ce de viscosidad 100, y de punto de congelacién 132. Su

ensayo como aditivo, efectuado en condiciones anéloges,
es decir, sobre el mlismo aceite ligero con parafina di-
suelta "ex profeso" en é1 did:

Con 1 sobre aceite parafinoso, 142C de descenso en el
punto de congelacién.

Con 2% gobre aceite parafinoso, 189¢ de descenso en el
punto de congelacibn.

Con 3% sobre aceite parafinoso, 218¢ de descenso en el

punto de congelacidn,

NOTA REIVINDICATORIA

Se reivindica como nuevoe y de propia invencién:

12 ,~ Por un procedimiento para la obtencidén de aditivos
depresores del punto de congelaciébn de sceites lubricantes
minereles, ocaracterizado por el empleo de mezcla de nafta~-
leno con hidrocarburos mononucleares que contengan como mf-
nimo dos cadenas laterales. Esta mezcla de hidrocarburos
ge hace reaccionar con parafinag sélidas cloradas.

22 .- Un procedimiento de obtencién de aditivos depreso—
res del punto de congelacibén de aceites lubricantes, carac
terizado porque las parafinas sélidas se cloran hasta un
contenido en halégeno equivalente como minimo a tres &tomo-
gramo de cloro por mol de parafina.

32.- Por un procedimiento de obtencibén de aditivos depre
sores del punto de congelacidén de aceites minerales, carac-
terizado porque la parafina clorada se prepara por el en—
friamiento y filtracidn en dos’porciones de distinto conte-
nido en cloro, utilizando a dicho fin un destilado ligero

de composicién parafinica que actda despuds como diluyente
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en la condensacién que se utilice (Friedel-Crafts en 1877).
42 ,~ Un procedimiento de obtencibn de aditivos depreso-

res del punto de congelacién de aceites lubricantes minera~-

les, segﬁn se describe en el cuerpo de esta Memoria que cons

ta de siete péginas, escritas por una sola cara.

Medrid,2/ de febrero de 1.953
{MPRESA NACIONAL CALVO SOTELO

CENTRO DE ,«N)EST:GAC:C)N ; /,
7

\ C\L - /

DIRECTOR

/
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