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EATENTE DB INVENOIOW
por 20 afiog

pox Uy método de preparacién de upa composieidn lubricante! =

- -~

g favor de: THE BRITISH PEIROLEUM COMPANY LIMITED, de nacionali-
dad britdnica, domiciliada on Britennic Houge, Finsbury Cirous,

IIONDON, Eocoz (G'I'an Bretaﬁa)u

- . e e o

MEMORTA  IBSCRIPTIVA

Bsta invencibn se refiere a un métpdo de preparacién de
un aceite lubricante alcalino que es capaz de ser lavado con
agua sin serias pérdidas de la alcalinidad.

En los $§ltimos affos ha tenido un gran incremento el em-
pleo de combustibles residuales para la operacidn de clertos
$ipos de motores de combustibn interna, particularmente moto-
reg diesel de pequefia velocidad, tales como los generalmente
empleados para impulsar barcos. EL empleo de estos combustibles

eg atrayente debido a su bajo coste en comparacidén con los com-

bustibles destilados pero se ha comprobado que su ugo da lugar

a ciertos problemas uno de los ocuales es un Incremento de la 8 Gl
dez el amcelte en el cdrier que influye en la corrosibn del oi~
gleflal, Egte disturblo se oree eg debido a la presencla en los

combustibles residuales de clertos materialeg, en partioular
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ééuellos que oontienen aszufre, los cuales en combustién forman
productos feidos, ocagionando algunos de egtos productos doldos
su efecto en el aceite del ofrters.

Durante la operacién de los motores diesel de pequefia velo-
cidéd es cogtumbre poner en circulacién el aceite del cdrier
ugado desde la bomba a travéds de un filtro y enfriar y someter
una proporcidn del aceite gue circula & una operacién de depure-
cién. Ia operaocidn de depuraciﬁn comprende un lavado con agua que -
tiene por efecto coagular log materiales insolubles (por ejemplo
carbdén) los cueles son mfs ffcilmente separables por subsigulente
centrifugacidn. Bs cogtumbre fiarge de esta operacidn de lavado
para reducir la acldez mineral del aceite pero tal operacién no
es 51empre muy satisfactoriai,

Otra solucidn al problema de la acidez del aceite es incorw
porar un aditivo de regocidn alcalina en el aceite pero, hablando
en general, los aditivos que han sido establecidos como adecuados
g la neuxraiizaoi6n de écidos de desagﬁe de cilindros, tienden a
gufrin del inconveniente que son demasiado fd cllmente axtraidos
dul aCultu por vl agua durante. la operacifn de lavado antes refow
rida. Bjemplos de tales aditivos son clertas aminas y ciertos cal-
ciofenatos y sulfonatos sobrebasados. |

En la mayorie de los grandes motores diegel de la marina el
aceite del cdrter es tambidn empleado pare enfriar el dmbolo cusn-
do puede ger sometido a las temperaturas de éstg en la regiln de
180° a 200° cenmigrqdos; En algunos barcos el migmo sceite es el
bién empleadd,para la total lubrificacidn del émbolo de cambio 3
auxiliaxr de log motores diesel rdpidos. Pera ambas aplicaciones une
mejora en la estabilidad de la oxidaoién serd una ventajas

Nosotros hemos ahora comprobado que un tipo partiocular de com=
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puesto es efectivo a la reduccién del problema de la acidez del
aceite lubricante de los molores de pequefia velocidad y no es
fdcilmente separado del mcelte por el agua durante el lavado,
Ademds los aditivos aporitan mejor estabilidad de oxidaolén a los
aceites lubricantes base almacenados hacidndolos mds convenien-~
teog para su empleo en ambos tipos de motores dlegel:

Segin la presente invenocidn, dsta suministra un método de
preparacifn de una composicidn lubricante la cual comprende un
aceite lubricante base, que puede ger mineral»o. gintdtioco, que
tiene mezclado en 61 de 0,01 a 20 por ciento en peso, de preofe-
rencia 0,1 - 5 por ciento en peso, de la compogicibn, de un com—
puesto que tiene la férmula empirica (RC00) %n,0 en la que R es
un grupo alguilo, cicloalquilo, arilo, aralgquilo o aloarilé, de
preferencia no teniendo mfs que 24 4tomos de carbono, teniendo
el compuegto una estructura tetraddrica con los cuatro £tomos
de cinc en los vértices, el dtomo de oxlgeno en el centro y los
gels grupos oarboxilatos dispuestos a lo largo de los lados,

Mfs convenientemente R es un grupo alquilo gque tiene aproximada-
mente 18 dfomos de carbono, .

Compuestos de este bipo pueden ser ﬁreparados gegin ol mé~
todo de la pregente invenoilén, por reamccifn de una proporeifn mo
lar de $xido de clnc con una proporeién y media de un doido de
la férmula ROOOH, en la gue R es como antes se ha especificado,
y separando toda el agua formada durante la reaccifn. Ie reac-
cifn de preferencia es efectuada por reflujo con un agénte 828 Ow
trépico tal como benceno o toluenos Un exceso de 6xido de cinc
puede ser usado en la reaccidn pero si el agua fofmada o8 sopara=
da este exceso no reacciona y ha de ser filtrado para apartarlo

del producto.
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La reacoifn puede ser representada como sigue:

6RGOOH + 42n0 = (REOO)GZn E-} 3H20

. 8in ambargo la. raaocién es 1levada pera proceder en dos ota-
pas de la manera siguiente-** _

'6RCOCH + 4zno—->3(ncoo)zzn + Zn0 + 3H,0
3(3000)2211 + Gn0—3 (RCOO)62n4_O

Bl aceite base empleado en las composiciones obtenidas pox -
el mdtodo de.la invencién EE generalmente un aceite lubricante
refinado dbtenido del petrdleo, por ejemplo uno teniendo una vige
cosidad del orden de 3 = 50 centlgtokes a 210°F y un indioe dﬂ vis-
cosidad del orden de 50 -110.

La oantidad ge aditivo debe ds.preferenoia ser tal como pars
dar a 1a oomppsiciﬁn un nﬁmero base total de 0405.~ 100, de prefe-
renociae 0 5 - 100,mi1igramos KOH por gramo. '

Se comprende que la ocomposicifn lubricante puede contener
més ae un oompuesto de oinc y que mg ge un foido cafboxilioo pue-
de ser empleado en 1a preparaoiGn de los ocompuestos con el resul-
tado de que una molécula dada del producto puede contener més de un
tipo de grupo earboxila'l;o.

Un nﬁmﬁro de ejemplos de la preparacl6n de los oompuestos de
cino se dan a oontinuaoiﬁn. En todos los casos la reaccién fué ~
efectuada por calen%amlento de una mezola de- cuatro moles de dxido :
de oinc con seis moles dﬁ deldo carboxilico en tolueno, separando
el agua formada durante 1a reacoidn y filtrando el producto de reac—
cidn. Los éoldos emplea&os en la preparacidn de los oompuestos esw
tdn indicados en la Tabla I le oual tembidn a4 ciertos datos de
los productos. Los datos de inspeccidn estd en todos log casos oﬁnr

forme con las propiedades provistas de los compuestos.
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TABIA I
3‘*—' H . ‘. . ‘n
: Compuesto : Acido empleado en la : Botal : Zn : :
$ : preparacibn ¢ Bage : %peso : 25 :
: : '+ No. : ! ng :
: : tmg KDH/g : 3 :
: A : 2-Etilhexanolco : 383.1 : 22.8 ; 15453 :
g- B % *ersatico 9,11 : 325 :“ 19,1 : 1,4629 :
: 0 :3,55-Irinetilnexanoiax 363  : 2l.4 i 1.4637
: D Oleico fo03 ¢ 118+ -
H H . $ H H H
: B s Clclohexilearboxilico : 432 : 23.9 : - ;
: F  : p-Octanoico P78 i 225 ¢ -
: . :2-Etilhexa- : :
: G : nolco - 504 molar : 463 s 27.2 3 1.4826
s :0rotonico ~ 50% molar : : : 3
: " ip-Etilhexa- s
: H : nolco- 50% molar s 435 : 25.9 3 144555
: H : : : :

¥ersdtico 9,11 eg un 4eido carboxilico terciario remifica-
do 09-011 dbtenlble comeroialmente .

En un nwevo ejemplo, gols. moles de ‘doldo versdtlco 9,11 fueron
reaccionados oon ocho moles de 6xldo de oinc (es decir un exceso mo-
lar de 100 por ciento). Tosg reactivos fuéron reflufdos en tolueno,
siendo apertada el agua formada. Ia dantidaﬁ tedrica de agua epropia-
da a la cantidad de dcido fué obtenida. Filtrando el producto de la
reaceidn, aproximadamente las mitad del 6xido de cine originalmente
empleado fu$ separado de una soluoifn de tolueno de versatato de

cine bdsico 9,11, El tolueno fud evaporado de la eal de cine béslca



Lo

15

20

TABLA 2 | :
K’ : : T 3
[ OompOsio:LrSn P 3 Q1 Rz 8y
T T U I S Y T O s
; Abeite SAE 90° §l8.2 ce; VI 9 : £ 97.8: 3. 3
s Parvafina liquida(4 os; ~ VI 110) : : : W98 ¢
: Compuesto-& - . ot 0.5 2.2 .
: Compussto B. . * s . .3 0.35- 2 3

-6 =

- que ge comprob$ tener un TBN de 322,3.

Bl IBN de ‘todos losg compuestos proparados segﬁn el método

de la invenolfn se comprobaron esgtar muy ajustades al valor

" tedrico calculado de la férmula empfrica dada antes.

Un ndmero de composiciones lubricantes objenidaé de acuer—
do con el mftodo de la invencibn fueron preparadas empleando con-
puestos & y B de aceites base de petréleo refinado., Las ocom-
posiciones ge indican en la Tabla 2 la cual da porcentaaes pox -
peso de los ingredientes y también la viscosidad (centlstokea)

210° y el Indice-de viscosidad de Llos mceites bage.,

'Ia composicin P tenfa un rfmero base total (TBN}'dévéyp ng
KOH/g. ﬁofférma!gmuléiones estables con el agua. y. despuds de. dos
lavados con'20" pox ci‘én‘bo' de agua.destilada a 60° Genﬂg.mdo‘s au
TBY £ud 1.7 mg KQE/g el cual e considerado muy satisfactorlo.’

Lg, comp031016n R tenfs un TBN de 1.38. S le dif un lavado
con agua mucho més gevero empleando diez veces su volumen de
agua destilada & 70° centigrados. Despuds do un lavado el IBY
fug 1,14 y después de dos lavados fuf 0,96, es decir el 83 por-

" clento y 70 por 6iento regpectivamente del TBN original. Un

aceite para motores de marina lavable con agua, comercialmente

obtenible, @il oifras de 44 por ciento y 13 por ciento cuando

- fué sometido al mismo ensayo,
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Un ensayo entidesgaste fuf efectuado en las composiciones

-7 -

Q ¥ 8 empleando la prueba "PFour BALL" con una carga de 15 kg apli-
cada, Los resultados que go dan en la’ Tabla 3 indican que los
compusétos de oinc mejoran las propiedades antidesgaste de los

aceites bage.

TABLA 3

Diemetro de la clcatriz de desgaste

: : después de 3
: :: 30 minwbos : : 45 minutos 3 60 minutos :
; Aceite base ; '; . ; ;
:  SAE 90 . 0.70 : 0,70 : 0,80 :
¢ Compogicifn Q : 0.46 : 0.52 : 00,52 @
: Parefina 1f- : : C: T
I quida - : 0.59 : 0.72 : 0,81 .
4+ Compogicidn S : 0.34 : 0.46 s 0.56

La estabilidad de oxidacibn de la composicién P fué afirme-
da pof una prusba de "Petter Wl Oxidation" (British Institute of :
Petroleun Standard Yethod e 155/64). Bl ‘resultado’ fué nuy Eatiéq‘
factorio ya que la pérdida %otal'sufriaa\gﬁlamentg fué 5,9 mg,io
cusl es una considerable mejora respecto a los lubricantes base
almacenados 100 - 500 mg,.

NOomA

Por la patente de.invencién a que.se refiere la presente me-
morie descriptiva se REIVINDICA la propiedad y la explotacidén ex-
clusiva de: o |

1.~ Un método de preperacidn de une composicién lubricante,
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que comprende un'aceite base lubricante que tiene mezolado 0,01A
& 20 por ciento en peso de la compogicibn de un compuesto que tle-
ne la férmula empirica (RCOO)6Zn40 en la que R es un 3rup6 alqui-
Lo, cicloalquilo, arile, aralquilo, o alcarilo, teniendo el com-
puesto une estructura tetraddrica oon los cuatro £tomos de cinc
on los vértices, el £tomo de oxfgeno en el centro y los seis gru~
pos carboxilato dispuestosAa 1o largo de log lados, esencialmen-
te caracterizado por el hecho de que consigte en obtener el come
pusgto haoien&p resceionar una proporcifn molar ds éxido de oine
con una proporeiln y medie de un 4oido de la £érmula RCOCH en
la que R es un grupo alquilo, cicloalquilo, arilo, aralquilo o al~-
°3rilé,~separar foda el agua formada durante la reaceidn y mezclar
este oompussto’ con el aceite base lubricante en la proporeibn in-
dHoada. _; _

2.~ Un mftodo, tal como el especificado en 1, caracterizado
por ‘el hecho de que la proporcifn de dicho compuesto en la Oompo-a
sloifn es de 0,1 & 5 por ciento en peso.

3o~ Un método, tal como el especificado en 1, careacterizado
por el -hecho.de que la proporeién de dlcho compuesto en la compo-
siolfn es tal que la composicidn total tiene un nimero base to--
tal de 0,05 a 100, de preferencia 0,5 a 100 miligramos de KOH por
gramo. .

4o~ Un método, tal como el especificado en una cualquiera
de lag precedentes reivindicaéiones, caracterizado por el hecho
de que el mimero de dtomos de carbono en el grupo R no excede de
241‘ . . . . .

5.~ Un mgtodo, tal como el especificado en 4, caracterizado

por el hecho de gque R es un grupo alquilo gue tiene aproximadamente
18 dtomog de carbono. |



6.~ Un método, tal como el especificado en una cualquiera de
lag reivindicaciones precedentes, caracterizado por el hecho de
que el asceite base es un aceite miﬁeral refinado obtenido del petrém
leo y que tiene una vigcogidad comprendids en el orden de 3 a 50
centiptokes a 210%% Yy unﬁindioe de viscosidad del orden de 50 a 1lo,
7.— Un método, tal como el egpecificado en una cualguiera de
las reivindicaclones precedentes, caracterizado por el hecho de que
la reaccidn es efectuada por reflujo de los reactivos con un agente
azeotrépico, ‘
8o~ "Un método de preparacién de una composicién lubricante",
Congta la presente memoria deseriptiva.de nueve hojas folia-
das egeritas por una sola cara.
Barcelona, LU dc Junio de 1966,

E. LAVIN REYNALDO
Pip:
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