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WPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION
DE LUBRICANTES".

é;ZA%ﬂbndw PROGIL, entidad francess, residente en:
77 rue de Miromesnil, PARIS-8e, FRANGIA.

Este invento se refiere a editivos para
lubricantes y, myy especialmente, a productos suscepti
bles de comunicar a un aceite propiedades de extremada
presién, que lo hacen mas partioularmente apto para su

5e utilizacién como aceite para los cortes
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Constituye préctica corriente el incorporar
2 log lubricantes, distintos cuerpos o productos cuya
misgidn consiste en mejorar las cualidades lubricantes,
en inhibir la corosién, en servir de dispersantes, o/y
actuar sobre la viscosidad, etc. En el caso muy impor
tante de los aceites para cortes, a utilizar en las con
diciones severas de trabajo en lag que la herramienta
ejerce una elevada presién sobre la pieza, son especial
mente Utiles los aditivos convenientes. En efecto, a
las presiones extremadas que se desarrollen en el filo
de la herramienta, la pelicula lubricante formada por
un aceite normal, btiene tendencia a desgarrarse, lo
cual suprime la lubricacién en el punto en que deberis
ejercerse, lo cual da lugar =z los ineonvenientés cono=-
cidos; la adicidn de un producto de la indole ocitada
tiene en este caso por objeto el provocar la formacién
de una segunda pelicula lubricante, més resistente, en
el filo de la herramienta y en la pieza en contacto con
ella.

Se conoce un nimero bastante elevado de aditi
vos de los aceites grasos del tipo aceite de “mantecal
aceite sulfurado, derivados orgénicos clorados tales,
por ejemplo parafinas cloradas, fosfatos alkilicos o
arilicos, tioéteres, ditiofosfatos etc. Cuando el acei
te contiene en mezcla, compuestos sulfurados por uns
varte, y derivados orgénicos clorados, por otra, la efi
cacia de estos aditivos parece mejor. Sin embargo algu
nos autores han comprobado que algunas substancias que
contienen a la vez agufre y cloro, especialmente el clo

ro-dibenocil-@isulfuro clorado con el 20 % de S ¥y 13 %
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de 21, no son del todo eficaces.

Egte invento aporta un perfeccionamiento en
los aditivos para lubricantes, especialmente ventajoso
para la formlacidn o preperacién de aceltes de corte
que hayan de trabajer en las condiciones de presidn ex
tremada. Ios aditivos de acuerdo con este invento, tie
nen una eficacia por lo menos tan buens o mejor que la
de los mejores accesorios para presién extremads, utili
zados hagta shora; sobre estos, ofrecen la ventaja de
poder fabricarse con mayor facilidad y aplicarse sin di
fiocultad algunay en efecto, los nusvos aditivos contie-
nen, & la vez, cloro y azufre en una misma combinacién
quimica, lo cual evita el mezclar varios aditivos que
contengan separadamente cloro y azufre; la blsqueda de
la dosisadscuada de cada uno de éstos dltimos, queda por
tanto suprimida.

Los nuevos aeditivos, de acuerdo con este in-
vento, estén constituidos por sulfuros de arilos haloge
nados resinosos, solubles en hidrocarburos. Istos adi-
tivos son, especialmente, polisulfuros de haldgeno-arilos,
uno o varios nicleos arcwfticos de los cuales se hallan
halogenados, y puseden conbener cadenas laterales que,
eventualmente contienen también haldgenos o/y otros subg
tituyentes.

De acuerdo con una forma de eplicacidn muy
préctica, los aditivos ailadidos a los lubricantes, de
acuerdo con este invento, son polisulfuro de clorofeni-
los, especialmente de policlorofenilos. Se obbtienen ex
celantes resultados con polisulfuros de policlorofeniles

que contengan en peso de 44 a 55 % de cloro y de 25 i de
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azufre. Aunque le estructura quimica de estos cuer-
pos esté todavia exactamente definida, es probéble que
astos compuestos puedan representarse, por lo menos

aproximadamente, por la férmula genecral:

en la que X representa por lo menos un halégeno; los

5

nimeros de lmlégeno “m* y "p' claro estd, son nYmeros

10. enteros que pueden variar de 1 a 5; muy a menudo, son
igueles 2 3 0 4; " m " puede ser igual a “ p "; even-
tualmente, uno de estos nlueros podria ser igual a 0,
lo cual corresponderia a la ausencia de haldgeno en
uno de los nlcleos.

15. En ocuanto al nimero " n " de &tomos de azu-~
fre, puede variar, pero generalmente es préximo a 3.
Ios polisulfuros de policlorofenilos resinosos maé ex~
perimentados de acuerdo con este invento, tenfian pesos
moleculares del orden de 400 a 600.

20. Tos nuevos aditivos de acuerdo con egle in-
vento, pueden prepararse por caldeo de uno o de varios
polidulfurcs de haldgeno~arilos a une temperatura tal
y durante wn tiempo tal que estos compuestos se convier
tan en resinosos.

25, Un modo de preparacién ventajoso, consiste en
sonebter, a un caldeo moderado, especialmente entre 20 y
3023, la mezcla de reaccién que comprende un “clorosul
fano" y un polihaldgencarilo, en presencia de un ocata-
lizador de Friedel & Grafts; el polisulfuro asi formado,

30. se calienta a una temperatura de 80 a 2502C. Despuds de
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separar los reactivos eventualmente en exceso,«y&ﬂ
do, el producto resinoso obtenido se afiade al‘ lubricante
a mejorar, directamente o bien despuéds de su diselucidn
previa en un disolvente gpropiado.

De acuerdo con la natursleza del lubricante y
el trabajo a que estd destinado, la dosis de adltivo de
acuerdo con este invento, a afiadir, puede variar entre
1imites bastaente amplios, por ejemplo, de 0,2 a 20 %3
oon los aceites de corte para presién elevada, las do~
sis favorables son especialmente de 2 a 10 % en peso.

En este caso se comprueba una enérgica elevacidn del 11
mite de agarrotamiento y un descenso considerable del
desgaste de la herramienta.

Con objeto de aclarar este invento, se descri
ben a continuacidn algunos ejemplos no limitativos de
aplicacidn.

parado un sulfuro de composicidn intermedia en
tre la de los di- y trisulfurcs de bis-triclorofenilo.

A 817 g de un triclorobenceno (TCB) téenico se
han agregado 20 g de Al Cly ; la mezcla se ha calentado
a 452 con agitacién, y poco a poco, en dos hores se le
han afiadido 405 g de S5,Cl, previamente diluido con 363 g
de este mismo TCB, Este Gltimo producto técnico, conte-
nia en peso: 30 % de TCB 1, 2, 3; 65% de TCB 1, 2, 4;
5 % de tetraclorobenceno 1, 2, 4, 5, y 1, 2, 3, 4.

La adicidén de protoclorurc de azufre ya termi-
nada, se ha continuado todavia la agitacién durante 30
minutos & 452, y luego se calienta la mezcla de reaccidn,

dursnte 2 horas a 808. A continuacidn se vierte la mez-
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cla de reaccidn en agua, luego se realiza la destruc-
cién del catalizador por un lavado con HCL dilufde, se
guido de un lavado mediante una solucidn diluida de car
bonato y de lavados con agua, hasta la neutralidad.

La solucidn orgénica se decanta y se somete g
wna destilacibén bajo 20 mm, hasta que la temperatura del
hervidor haya llegado a 195-200&, De este modo, se ob-
tiene después de eliminar 260 g de 1CB, 950 g de polisul
furo de c¢lorobenceno de aspectoc resinoso, que contiene
49 5% de cloro 7 19 . de azufre.

Se ha preparado una solucidn concentrade de
estos sulfuros sproximadamente al 70 # en el acelte cong
cido con el nombre de “370 Neutral" (Marca de Fbbrica)
de tal modo que esta solucidn contenga 14 % de azufre y
35 % de cloro. Esta solucién concentrada de producto re
sinoso, se ha empleado como aditivo en un aceite destinado
al empleo en méquinas cortantes.

Ios ensayos se han realizado con la méquina
conocida de 4 "bolas", descrita especlalmente en la re
vista "Engineering" del 13 de julio de 1.933 voldmen
136 pag. 46.

Se ha determinado el agarrotamiento en 2,5 se-~
gundos, asi como el desgaste de las bolas bajo 100 kg.
en muestras de aceite que contenfan en solucién de O a

8 % del aditivo antes indicado.
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S¢ encontraron los resultados siguientes:

% de aditivo Agarrotamiento Desgaste de. las
en el aceite. en kge bolas en mm.
0 80 2,5
2 110 0,6
4 120 0,6
8 130 0,6

Se han obtenido resultados muy préximos con el mig
mo aditive en otro aceite corriente, parafinico, conocido

con la designacidn de 100 N

EJEMPIO 2 ~ Polisulfurcs de aspecto ggsinoso, preparados
de acuerdo con el procedimiento del Ejemplo

1, contenfan 47,4 % de clorc y 21 % de azufre. Se hen di
suelto al 33,3 % en el aceibe parafinico conocido con la
denominacién de "350 K". En el gréfico adjunto, la cur
va I representa las variaciones de la presién de sgarro-
tamiento en funcién de los porcentajes en peso de esta
solucidn concentreda en el aceits.

La curva II indica las presiones de agarrotamien-
t0 para las nismas proporc¢iones de uno de los mejores
aditivos comerciales, a base de cloroparafina, degigna-
cién N 4901 de la Sociedad Orogil. Se observa que el po
lisulfuro de halfgeno-arilo, de acuerdo con este invento,

es més eficaz a dosis iguales.

EJEMPLO 3 - Se han preparado polisulfuros de modo enélo

go al descrito en el Ejeuplo 1, pero utilizan
do cloruro de azufre en el que se habia disuelto azufre
elemental (50 g de azufre en 405 g de 32012).

El producto terminado contenia entonces 46,5 % de
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cloro y 22,6 % de azufre. Ha servido para preparar una
solucién al 80 % en aceite Shell, aceite pare husos, naf
ténico de Shell, marca Carnea 21. El aditivo asf obteni
do, con el mismo sceite de los ejemplos anteriores, ha
proporcionado los resultados siguientes:

% de aditivo Agarrotamiento  Desgaste de las

en el aceite. en kge bolas en mm.
0 80 2,5
2 110 0,6
4 115 0,6
8 125 0,6

BJENPLO 4 ~ Polisulfuros, preperados como en el Ejem-
plo 3, pero afiadiendo més azufre libre en
8,01, (90 g para 405 g de S,01,), contenfan 23,3 % de
azufre y 43,9 % de cloro.
Une solucién de estos polisulfuros al 80 % en el
aceite "350 W, afladida @ un eceite para husos parafini
oo, ha dado los resulbtados siguientes:

% de aditivo Agarrotamiento Desgasgsbte de las

en el aceite. en kg. bolaes en mme.
0 80 2,5
2 110 0,6
4 125 0,6
8 140 0,6

EJEMPIO 5 - Se ha preparado un aditivo de acuerdo con

el procedimientc de trabajo del Ejemplo 1,
pero utilizando una mezcla de 80 % en peso de tricloro-
bencenos y 20 % de tetraclorobencenos 1=2-4~5 y 1=2-3-4,

ricos en este ¥ltimo. El producto asfi obbtenido ha permi-
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un aceite de alkil-bhencenos pesados, de peso molecular

medio 300 aproximadamente (marca Progiline 152).

Los ejemplos que preceden compruebah que el
desgaste de las bolas se disminuye considersblemente con
dosis de aditivos muy reducidas, del orden de 2 %, y que
no varia précticamente mis al sumentar la proporcidn de
aditivo; el descenso de este desgaste de 2,5 a 0,6 mm.
bajo 100 kg. constituye un progreso aprecisble. Se ob-
serva también una fuerte mejore en lo que se refiere al
agarrotamiento; la presién al agarrotamiento, crece con
el contenido de aditivo.

Durantes los ensayos antes descritos, no se ha
comprobado la formacidn de espuma por el hecho de la pre
gsencia del editivo de acuerdo con este invento. Por otra
perte, los ensayos de corrosién sobre placa de fundicidn
no han revelado atague alguno al cabo de 3 dfas. Asimig
mo, después de este perdodo de tiempo, las bolas no estén
atacadas.

BIEMPIO 6 -~ EL aditivo del Ejemplo 5, se ha afiadido al
mismo aceite de corte de alkil-bencenos pesados de peso
molsecular medio 300, a la dosis de 8 %. Por otra parte,
se ha afiadido, a otra porcidn del mismo aceite, 8 % de
aditive para lubricacién conocidos (clorc-parafinas con-
tenlendo un inhibidor de oxidacidén). El desgagte de les
bolas ha dados los resulbados siguientes, en mm. someti-
das 2 cargas elevadas

Kg: 130 160 130
Aditivo del ejemplo 5 ¢ 1,0 1,35 1,70
Aditivo del comercio : 1,25 1,60 1,90
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En un aceite pare husos naifténico, conocido
con la marca de fAbrics Carnea 21, de la Sociedad Shell

también con el 8 % de aditivo, se ha encontrado:

Ke: 10 200
5e Aditivo del invenbo : 1,25 1,50
Aditivo del comercio: 1,40 1,85

ETEIPIO 7 - Para preparar un aceite llamado 'soluble"
se ha utilizado el aditivo obtenido de
acgerdo con el Ejemplo 1, al cual se afiadié una pequefia
10. cantidad de mercapto-benzotiazol, conocido como inhibidor
de corrosidn. El aditivo se ha meszclado con un sgente
emulsificante y un aceite de corte nafténico, para for-

mer dos composiciones:

I II
15, Aditivo al mercapto-benzo-tiazol 20 % 10 %
Emulsificante: sulfonato de alcohilo,
Benceno pesadOeceserroecccssssaass 20 % 20 %
Aceite nafténico para husosS....... 60 % 70 %

Une emulsién de este producto al 10 % en un

20. agua dura, con una titulacién hidrotimétrica francesa
de 30°, permanecia estable durante meses sin decantacién.
Bn la méquina de cuatro bolas se han encontra-
do con este aceite soluble los didmetros de desgaste si-

guientes s diferentes presiones:

25. Ka: 60 80 100 150 200
I - mm: 0,35 0,45 0,55 1,05 1,4
II - mm3 0,40 0’50 0365 1’20 m—

Las emulsiones utilizadas admitian los distin

tos ensayos de corrosidn en fundicidn y en cobre.
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Degcrita suficientemente la neturaleza del
invento, asi como le manera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones ants
riormente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alteren su principio fundamen-
tal, y siendo lo que constituye la esencia del referi-
do invento y por lo que se solicita Patente de Intro-
duccién por 10 afios en Espafia, sobre: "PROCEDINIENTO
PARA TA PREPARACION DE LUBRICANTESY; caracterizindose
por lo siguilente:

l.- Procedimiento para la preparacidén de
lubricentes, caracterizado porque se mezcla homogénea-
mente un aceite de corte con, por lo menos un polisul-
furo de haldgeno~arilo resinoso.

2.~ Procedimiento, segin reivindicacién 1,
caracterizado porque el mencionado polisulfuro de ha-
légeno~arilo resinoso, es un polisulfuro de clorofeni

lo de férmule general:

o 1,

en la que los nimeros p y m pueden varier de 0 a 5
sin que puedan ser O los dos a la vez; el mimero n es
de 2 a 4.

3.~ Procedimiento, seglin reivindicacién 2,
caracterizado porque dicho polisulfuro contiene, en pe

30, de 15 a 25 % de azufre y de 44 a 55 % de cloro.

4.~ Procedimiento, segin reivindicacién 2,



5

10.

15.

caracterizado porque dicho polisulfurc ‘tiene un peso
molecular de 400 & 600 aproximadamente:

5.~ Procedimiento, seglin cuslquiera de las reivin
dicaciones 1 & 4, caracterizado porque dicho aceite de
corte contiene ademés un inhibidor de corrosién y un
agzente emulsionante, y estéd en emulsién en agua.

6.~ Procedimiento, segin cualquiera de las reivin
dicaciones 1 a 5, caracterizado porque dicho aceite de
corte es un aceits nafténico.

T+~ Procedimiento, segiin cualquiera de las reivin
dicaciones 1 g 5, caracterizado porque dicho acelte de
corte estéd constituldo por alcohilobencenos pesados, de
peso molecular del érden de 300.

8.~ Procedimiento, segin cualquiera de las reivin
dicaciones 1 a 7, caracterizado porque el contenido de
polisulfuro resinoso de halégeno-arilo en el aceite es
de 0,2 a 20 % en peso.

9.~ Procedinmiento para la preparacidén de lubrican-

tes, tal y como gquedacsystancialmente descrito en la pre

gente Memoris e ilustrido en el adjunto dibujo.

Bsta Memoria consta de Xloce hojgk/ escritas a méqui

na por una sola cara.
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