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Memoria descriptiva

para solicitar PATENTE DE INTRODUCCION por 10 afios

a nombre de R.T. VANDERBILT COMPANY, INC.

entidad / deomntonadidad norteamericana

con domicilio en 230 Park Avenue, Nueva York, N.Y., Estados
Unidos de Américe

por: "UN METODO DE LUBRICAR SUPERFICIES FUERTEMENTE CARGA
-DAS EN QUE PREDOMINAN CONDICIONES DE DESGASTE Y DE._
EXTREMA PRESION", .

~ (Clase In'bernac:.onal C10m)
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Bl presente invento concierne 2 nuevos compues—
tos quimicos y a lubricantes que los contlenen, y mds par-
ticularmente a sales de antimonio de ésteres 0,0-dihidro-
carbonados del dcido fosforoditioico, a lubricantes que
los contienen como inhibidores del desgaste y como agen—
tes para presiones extremadas.

Con algunos tipos de engranajes en los que se
presentan fuertes o altas cargas, tales como engranajes
hipoides, y con cojinetes o soportes fuertemente carga-
dos,es extremadamente diffcil mantener una delgada peli-
cual de lubricante entre lag superficies de contacto o de
rozemiento. Cuando se rompe la pellicula de lubricante,
las grandes areas o superficies de contacto o cooperan-
tes, en las que tiene lugar un contacto de metal con me-
tal, se deforman y se estrfan o arafian mutuamente, dando
como resultado una soldadura local. Como la soldadura es
cortada o cizallada por el movimiento relativo de las su~
perficies se eliminan partfculas de metal, Las superfi-
cies de contacto resultan rugosas y corroidas o picadas,
y eventualmente fallan por gripaje o rayado.

Los tipos especiales de lubricantes desarrolla-

dos para ser utilizados bajo estas condiciones son cono-

cidos como lubricantes para "presién extremada" o de "P.E}

Los lubricantes P.E. son prevarados afiadiendo agentes-es-
veciales de P.E, a aceites lubricantes o a grasas. Fre-
cuentemente, también se aiiaden otros agentes, tales como
agentes de oleosidad o untuosidad, y agentes contra la
corrosidn.

Los lubricantes para presidn extremada pueden

impedir la soldadura local reaccionando con las superfi-

90101968 bad 2 b
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cies de contacto. Se cree que algunos agentes de P.E,
reaccionan con las superficies para formar compuestos 0
aleaciones de bajo punto de fusidbn, mientras que se cree
que otros reaccionan para formar peliculas inorgdnices
fdcilmente cizalladag o cortadas.

Hasta ashora se habfa propuesto afiadir a acei-
tes lubricantes diversas sales metdlicas de &steres
0,0~-di-hidrocarbonados de deidos fésforoditioicos como
agentes de T,E, y como inhibidores de la abrasibén o des-
cagte, con el fin de formar lubricantes para presién ex-
tremada y resistentes a la abrasién. Las mds eficaces de
dichas sales metdlicas propuestas, y las dnicas que han

tenido alguna aceptacibn comercial, son las sales de zinc,

de ésteres 0,0-di-hidrocarbonados de dcidos fosforoditioi-
cos. Sin embargo, muchas de estas sales de zinc son inso-~
lubles en los aceites lubricantes y ninguna de ellas co-
munica a la vez a los lubricantes propiedades adecuadas
para presiones extremadas y contra la abrasidn.

Por lo tento, un objeto del presente invento es
el de crear un nuevo grupo de compuestos quimicos que son
golubles en aceites lubricantes, y que comunican a acei-
tes y gresas propiedades muy satisfactorias para presio-
nes extremadas y contra la abrasién,

Los compuestos qulmicos usados de acuerdo con
el invento son 0,0-di-hirocarburo-fosforoditioatos anti-
moniosos que tienen la férmuwla estructural:

S -
il
R-0-P-8 - Sb

]
0

.
R
3
en que R es un grupo hidrocarbonado que tiene de 2 a 18

dtomog de carbono. Grupos hidrocarbonades apropiados in
9.1.1968 -3 -
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cluyen alcohilos 02 a 018’ por ejemplo etilo, n-~propilo
isopropilo, n-butilo, isobutilo, sec-butilo, ter-butilo,
amilo o pentilo, n-hexilo, iso-hexilo, n-heptilo, n-octi-
Lo, isooctilo, 2-etilhexilo, etc.; cicloaleohilos, por
ejemplo ciclopentilo, metilciclopentilo, cilclohexilo,
metilciclohexilo, etileciclohexilo, ete.; arilos, por ejem-—
plo naftilo; arilalcohilo, por ejemplo bencilo, fenileti-
lo; y alcohilfenilos que tienen de 7 e 18 dtomos de car-
bono en total, por ejemplo tolilo, xililo, ter-butilfeni-
lo, ter-amilfenilo, ter—octilfenilo, etc.

Aditivos pariticularmente dtiles son el 0,0-die-
til fosforoditioato antimonioso, 0,0~di-n-propilfosforodi-
tioato antimonioso, 0,0-di-iso-propil fosforoditicato an-
timonioso, 0,0-di-igobutil fosforoditioato antimonioso,
0,0-di-gec-butil fosforoditioato antimonioso, 0,0-di-n-he
xil fosfotoditioato antimonicso y 0,0=-di-p-octil fosforo-
ditioato antimonioso. Estos compuestos del invento son
solubles en aceites lubricantes.

Egtos compuestos se preparan calentando el apro-
piado compuesto hidroxilico con pentasulfuro de fésforo
en un medio disolvente orgdnico, para formar un dcido
0,0-dihidrocarburo-fosforoditioico y sulfuibo de hidrége-—
no como sub-producto. La solucidn resultante de deido
0,0~dihidrocarburo-fosforoditioico es enfriada hagia la
temperatura ambiente, y se atiade a la misma déxido de an~
timonio para formar un 0,0-di-hidrocarburo fosforoditioa-
to antimonioso y el subproducto acuogo es retirado o eli-
minado del gsisgtema. Después, la megcla es filtrada y el
disolvente es eliminado por destilacidn.

Estas reacciones estdn representadas por las sid

9.1.1968 -4 -
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disolvente
AROH + st3 > 2(RO)235-0-H + HyS
S

6(RO)oP-5-1 + Sb202 — 2 (RO)2P-S— Sb + 3H20
509

Las composiclones lubricantes del invento com=-
prenden un aceite o grasa de origen mineral o sintético
egs decir, un lubricante y, desde aproximadamente 0,1% a
aproximademente 10%, y preferiblemente desde aproximada-
mente 1% hasgta aproximadamente 3%, basado en el peso del
lubricante, de uno o mds 0,0-di-hidrocaruburo-fosforodi-
tioatos antimoniogos, Las composiciones se preparan mez-—
clando los couponentes entre ellos.

Le materia prima de base para aceites lubrican-
te que se utiliza para preparar el lubricante pueden ser
aceites lubricantes o degtilados minerales de destilacidn
directa o purcs, residuos de lubricantes de petroleo de
gran viscosidad, y similares. Se pueden utilizar aceites
lubricantes sintéticos, tales como aceites hidrogenados
dteres de glicol, ésteres de dcidos dibdsicos, y otros
aceites lubricantes sintéticos de pdlidster y polidter,
Se pueden utilizar mezclas de aceites lubricantes sinté-
ticos, También se pueden emplear mezclas de aceites lu~
bricantes sintéticos y de aceites minerales a base de pe~
trdleo,

Las composiciones lubricantes usadas de acuer-
do con el procedimiento del invento impiden el desgaste
por abrasibn y el agarrotamiento de las partes méviles que

se aplican o estdn en contacto, sometidas a presiones ex-

tremadas, y también inhiben la abrasidén, Estdn caracteri-
9.1.1968 -5 -
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zadasg por tener una alta capacidad de soporte de carga
segin Timken o alta carga correcta o de paso, PoOr menor
friccibn en movimiento, y por baja pérdida de peso de lag
plezas de ensayo en un ensayo o experimento de abrasi&n
segin Falex,

S1 se desea, las composiciones lubricantes
pueden contener diversos componentes opcionales, tales
como agentes de oleosidad o de untuosidad, agentes que dig
minuyen el punto de congelacibn, agentes dispersantes in-
hibidores de la corrogibn o de la oxidacidn, antioxidan-
tes, y otros agentes para presiones extremadas y agentes
contra la abrasidn.

Lag composiciones lubricantes del invento pue~
den ser utilizadas por un cierto mimero de fines de ser-
vicio pesado, tales como en calidad de aceites para engra-
najes, aceites lubricantes para herramientas de corte, lu~
bricantes para trabajar metales, fluldos de transmisiones
automdticas y fluldos hidradlicos.

La preparacién de los 0,0-dihidorcarburo-fosfo-
roditioatos antimoniosos tipicos del invento estd ilustra-
da por los siguientes ejemplos,

Bjemplo 1.~ Preparacidén de 0,0-dietilfosforo-

ditioato antimonioso, Fn un matraz de tres bocas de 500 ml

equipado con un egltador mecdnico y un condensador de re-
flujo, se inﬁrodujeron 92 g (2,0 moles) de etanol, 11l g
(0,5 moles) de pentasulfuro de f£ésforo y 200 ml de tolue-
no. BEsta mezclae Fud calentada bajo reflujo hasta que cesé
virtuelmente el desprendimiento de sulfuro de hidrdgeno
(aproximadamente 4 horas). Se afiadieron 48,6 g (0,16# mo-

les) de 6xido de antimonio y se continud el caldeo a re-

901-1968 b 6 -




10

15

20

25

30

flujo durante una hora. La solucién fué filtrada mientras
estaba caliente, y el tolueno fué eliminado bajo presién
reducida. El residuo, 200 g de un aceite amarillo claro,
enfriado en un bafio de hielo, el sélido que se separd
fué eliminado por filtracién. El rendimiento fué de 110 g
Porcenteje de antimonios: calculade: 17,99; encontrado
16,9,

Ejemplo 2.- Preparacién de 0,0-di=igopropil-Ffos

ru.é

foroditioato antimonioso, En un matraz de tres bocas, de

1 litro, equipado con un agitador mecdnico y un conden-
sador de reflujo, se introdujeron 500 ml de alcohol iso-
propilico y 111 g (0,5 moles) de pentasulfuro de fésforo,
La solucién fué calentada moderadamente hasta 504C, deg-
pués fué agitada durante media hora, tiempo durante el
cudl se desprendid sulfuro de hidrégeno. La solucidn fud
calentada entonces bajo reflujo durante media hora, des—
pués fué enfriada hasta la temperatura ambiente y se afia-
dieron 48,6 g (0,167 moles) de éxido de antimonio., Il ma-
traz fué calentado moderademente hasta 509C, fué agitado
durante 15 ninutos y despuds fué calentado a reflujo du-
rapnte 2 horas. El alcohol isopropiflico en exceso fué eli~
minado por destilacidn y el residuo fué filtrado mientras
estaba caliente, y fué dejado cristalizar sl enfriar. El
gblido fué disuelto en benceno y fué filtrado para eli-
minar une pequeila cantidad de material insoluble., El ben—
ceno fué eliminado bajo presién reducida, el resfduo fud
suspendido en metanol frio, y fué filtrado. Despuds de
secar con aire, el producto pesaba 149 gramos.

Porcentaje de antimonio: Caleulado 15,9: encon-

trado 14,13,

9.1.1968 -7 -
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Ejemplo 3.- Preparacién de 0,0-di-n—propil-fos-

foroditioato antimonioso. Bn un matraz de tres bocas de 1

litro, equipado con un agiiador mecdnico y un condensador
de reflujo, se introdujeron 126 g (2,1 moles) de alcohbl
n-propflico, 111 g (0,5 moles) de pentasulfurc de fésfo-
ro, ¥y 250 ml de benceno. La mezcla fué agitada y calentadd
bajo reflujo durante 2,5 horas. Despuds, la mezcla fué
enfriada hasta 602C y se afiadieron 48,6 g (0,16% noles)
de éxido de antimonio en pequeiias prociones, durante un
perfodo de 15 minutos. Enbtonces, la mezcla de reaccidn
fué agitada durante 30 minutos y fué filtrada. Hubo un re-
giduo sin reaccionar de 3 g. El filtrado fué transferido
a un embudo separador y fué lavado con agua., La capa en
benceno fué separada y el disolvente fué eliminado bajo
presién reducida. El residuo fué tratado con carbdn de-
colorante y fué filtrado. El rendimiento de aceite amari-
1lo=verde claro fué de 215 g.

Porcentaje de antimonio: calculado 15,99; en-
contrado 14,48, x

Ejemplo 4.~ Preparacién de 0,0-di~-igobuiil-fos-

foroditioato antimonioso. En un matraz de treg hocas de 1

litro, equipado con un agitedor mecdnico y un condensador
de reflujo, se introdujeron 158 g (2,13 moles) de alcohol
isobutflico, 111 g (0,5 moles) de pentasulfuro de f£ésforo
¥ 300 ml de tolueno. La mezcla fué agitada y calentada
hasta que se disolvié el pentasulfuro de f£lsforo y hubo
cesado el rdpido desprendimiento de sulfuro de hidrégeno,
Entonces, la mezcla fué enfriada hasta la ﬁemperatura
ambiente y se afiadieron 48,6 g (O,l6i moles) de 6xido de

antimonio. La mezcla de reaccidn fué agitada durante 30

9.1.1968 -8 -
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tdo desde la pequefia contidad de agua que contenfa, y el

minutos, y degsyubs fud filtrada. El Filtrado fud decanta-

tolueno fué eliminado por medio de un evaporador de va-
c¢fo rotatorio. ¥l residuo fué suspendido en metanol, fué
filtrado y secado, El rendimiento de sdlido amarillo cla-
ro fué de 201 g, con un punto de fusidn de 120 & 1232C,

Cuando fué recrictalizado & partir de alcohol isobutili~
co y fué secado en un desecador de vacfo fud deido sulfé-
rico concentrado, el material did cristales amarillos cla-
ros que fundfan a 123-1242C,

Apndlisis elemental Caleunlado  Encontrado

Antimonio 14,45 14,5%
Carbono 34,05% 34,09%
Hidrégeno 64435 6452%
Fésforo 10,98% 10,78%
Azidfre 22 ,75% - 23,1%

Ejemplo 5.- Prevaracién de 0,0-di-sec-butil-Ffos-

foroditioato antimonioso, In un matraz de tres bocas de

1 li%ro, equipado con un agitador mecdnico y un condensa=-
dor de reflujo, se introdujeron 158 g (2,13 moles) de al-
cohol sec~butflico, 111 g (0,5 moles) de pentasulfuro de
fésforo y 300 ml de tolueno. La mezcla fué agitada y ca-
lentada moderadamente hasta 502C, hasta gue hubo reaccio-
nado todo el pentasulfuro de fésforo. Entonces, fué enfrig
da hasta la teumperature amblente y se afiadieron 48,6 g
(0,167 moles) de dxido de antimonio. La mezcla de reac-—
cidn fué calentada moderadamente hasta 60-702C y fué agi-
tada a esta temperatura durante aproximadamehte una hoxra.
Bl material fué filtrado y el tolueno fué eliminado bajo
pregibén reducida. El residuo fué cristalizado vertiéndolo

en metanol, X1l metanol fud eliminado por filtracidn y el

producto fué secado con aire.
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eliminado por medio de un evaporador de vacio rotatorio,

Rendimiento 142 g. Porcentaje de antimonio: Cal
culado 14,40% Encontrado, 14, 32.

Ejemplo 6.- Preparacidén de 0,0-dipentil fosfo-

roditioato antimonioso. En un matraz de tres bocas de 1

litro, equipado con agitador mecdnico, condensador de re-
flujo y embudo de goteo, se introdujeron 111l g (0,5 mo=-
les) de pentasulfuro de Ffésforo y 200 ml de toluenoc. Esta
mezcla fué agltada y calentada sobre un bafio de agua al
mismo tiempo que se afadidn 185 g (2,1 moles) de alcohol
pentilico primario (una mezcla comercial de pentanoles
primarios isoméricos), durante un perfodo de 30 minutos.
Se continué la reaccidn durante 2 horas a una Lemperatura
de 802C. La mezcla fué enfriada hasta 60°C y se afladieron
45 g (0,15 moles) de éxido de antimonio en pequefias por-
ciones. Le mezcla fué agitadae s la temperatura ambiente

durante 2 horas, y despuds fué filtrada. El tolueno fué

El residuo de aceite verde claro pesé 300 g. y fué ensa-
yado sin ulterior purificacidn adicional. Porcentaje de
antimonio: calculado 13,09; encontrado 11,31,

Ejemplo 7.~ Preparacién de 0,0=di-n-hexil-fog-—

foroditioato antimonioso. En un matraz de tres bocas ds

5 litros, equipado con un egitador mecdnico y un conden-
sador de reflujo, se introdujeron 1020 g (10,0 moles) de
alcohol n-hexflico, 555 g (2,5 moles) de pentasulfuro de
fésforo y 1000 ml de tolueno. La mezcla fué calentada mo=
deradamente hasta 502C y fué agitada durante 2 horas. El
matraz fué calentado entonces lentamente hasta la tempera-t
tura de reflujo y fué dejado a reflujo durante 3 horas. Lg

mezcla fué agitada bajo vacio durante 15 minutos, y des—
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1

| tura ambiente y fué calentada durante una hora a 60-T702C,

‘estaba caliente y el disolvente fué eliminado por destila-

pués se afiadieron 242 g (0,834 moles) de 6xido de antimo-

nio. Esta mezcla fué agitada durante 2 horas a la tempera-

Se colocé entonces un deshidratador o colector de agua en
el sistema y el matraz fué calentado a reflujo hasta que

v2 no se desgtild mds agua. Le mezecla fué filtrada mientrag

cién bajo presidén reducida. El rendimiento de aceite ama-—
rillo claro ascendid a 1532 g. Este producto fué ensaya-
do sin purificacién adicional. Porcentaje de antimonio:
calculado 12,0; encontrado 10,0,

Bijemplo 8.~ Preparacidén de 0,0-di-n-octil~Ffosfo-

roditicato antimonioso, En un matraz de tres bocas de

500 ml, equipado con un agitador mecdnico, condensador

de reflujo y termémetro, se introdujeron 130 g (1,0 mo-
les) de aleohol n-octflico y 55,5 g (0,25 moles) de penta-
sulfuro de fésforo, Esta mezcla fud calentadae y agitada a
110-1302C hasta que hubo cesado prdcticamente el despren—
dimiento de sulfuro de hidrégeno. La mezcla fué enfriada

hasta 3080, y se afiadieron 200 ml de tolueno, 3 ml de apug
v 25 g (0,086 moles) de éxido de antimonio. Se colocd en
el sistema un colector de agua y la mezcla fué calentada
bajo reflujo hasta que no destild mds cantidad de agua.

La mezcla de reaccibn fué filtrada mientras estaba calienw
te y el tolueno fuédiminado bajo presidén reducida. El ren
dimiento de aceite amarillo fué de 190 g. Este material
fué purificado por extraceidn con tres porelones de 400 ml
de metanol., Los vestiglos de metanol que gquedaban en el

produdo fueron eliminados bajo presidn reducida. EL ren-

dimiento de producto purificado fué de 157 g. Porcentaje

90101968 - ll hend
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de antimonio: caleculado 10,30, encontrado 10,08.

Ejemplo 9.~ Preparacién de 0,0-di-ter-amilfenil

fosforoditioato antimonioso. En un matraz de tres bocasg

de 1 litro, equipado con un agitador mecdnico y condensa-—
dor de reflujo, se introdujeron 164 g (1,0 moles) de ter-
amilfenol y 55,5 g (0,25 moles) de pentasulfuro de fésfo-
ro. Esta mezcla fué agitada y calentada hasta 1502C du-
rante 3 horas., Al final de este periodo de tiempo, habia
reaccionado el pentasulfuro de fésforo y habia cesado el 1
pido’desprendimiento de sulfuro de hidrdgzeno. Se aifiadieron
300 ml de tolueno y la mezcla fué enfriada hasta 302C.

Se afiadieron 24,3 g (0,083 moles) de éxido de antimonio

¥ la mezcla fué agitada a la temperatura ambiente durante
una hora, y después fué calentada a reflujo. Se colocd en
el sistema un colector de agua y la mezcla fué calentada
a reflujo hasta que no destild mds cantidad de agua. La me
cla de reaccibn fué filtreda mientras estaba caliente y el
tolueno fué eliminado bajo presién reducida. El sélido cru
do que quedd fué recristalizado a partir de metanol. EL
rendimiento fué de 125 g. Porcentaje de antimonio: calou-
lado 8,78; Encontrado 8,82.

Los valores combinados de capacidad de soporte
de carga notablemente alta y de Indice o valor de abrasidn
notablemente bajo, impartidos o comunicados a lubricantes
por la adicién a los misgmos de 0,0-di-hidrocarburo-fos—
foroditioatos antimonioscs son desde luego sorprendentes
y bastante inesperados cuando se considera gque las sales
metdlicas de ésteres 0,0-di~hidrocarbonados de dcidos fog
foroditioicos de mayor eficacia hasta shora conocidos, es

decir, los 0,0-di-~hidrocarburo-fosforoditioatos de zinc.

901.1968 - 12 -
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%imparten o comunican sélo una moderada capacidad de sopors
ite de carga a los lubricantes y en realidad empeoran la
éresisﬁencia a la abrasidn de los lubricantes. Isto estd
Edemostrado con facilldad por los datos coumparativos indi-
écados en las Tablas I a IV,

i Los datos de la Tabla I se obtuvieron de acuer-
do con el siguiente procedimiento de ensayo. Para separar
iporciones de un aceite lubricante mineral SAE 90 que tenis
una viscosidad de 87 segundos de viscosidad Saybolt a 992G
¥y una viscosidad Saybolt de 1030 segundo a 382C, y un In-
dice de viséOSidad de 91, se afiadieron entoncés diversos
0,0~di-hidrocarburo-fosforoditioatos de antimonlo y de
zine comparativos, enumerados en la Tabla I siguiente, paxa
proporcionar un contenido de fosforoditioatg de 1%, 1,5%,
y 2%, basado en el peso del aceite lubricante. Ias compo-
sidones lubricantes asl producidas fueron sometidas al

ensayo de soporte de carga de Timken en el Aparato de En-

sayo de Lubricantes de Timken, en el que un anillo de ace-

ro endurecido que giraba a 800 rpm fué anegado 0 sumergi-
do por el lubricante de ensayo a 382C, al mismo tiempo
gue se comprimié contre &1 un bloqué de acero endurecido,
mediante un sisteme de pesos y palancas. ElL mds alto pe-
s0, que no produce el rayado o arafiado del blogue en

un tiempo de funcionamiento de 10 minutos, fué registra-
do compuna carga de paso 0 cargd correcta, que es una me-
dide admitida de la capacidad de soporte de carga del lu~
bricante. Los valores obtenidos de acuerdo con este expe-
rimento normalizado estdn indicados en la Tabla I siguien

te. Bn este experimento, el acelite lubricante mineral SAE

90 control o testigo al que no se habla afiadido fosforo-
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ditioato, tenfa una carga correcta o de paso segin Timken

de solamente 3,15 kg.

TABLA I -~ Ensayo de goporte de carge sesin

TTHKEN

% en peso de aditivos en el aceite
lubricante mineral SAE 90

1,0 1,5 2,0

Carga correcto o de pa
Aditivo so aegun Pimken (lkg)

0,0-dietil fosforoditioato
antimonioso

0,0-di-n-propil fosforoditiloato
antlmonloso

0,0-di-igopropil-fosgforoditioato
antimonioso

0,0-di-isobutil-fosforoditioato an
tlmonloso.

0,0~di~sec-butil-fosforoditioato
antimonloso

0 O—dl—nrhex1l—£oszorodltloato
antlmonloso

o, O—dl—n—oot11~fopforoa1rloato
antmmonloso

0, O-dl—ter-am11fen11~¢ouforodluloato
dntlmonloso

27 45 45

24,75 36 31,5
2,5 31,5 3,5
29,25 33,75 -
¥ - -

3175 3175 31’5

0,0~dietil fosforoditioato de zinz
0,0~-di-n-propil fosforoditiocato de
de zine

0,0=~di-igopropil fosxoroaltloatode
zinc

0,0-di-igobutil fosforoditioato de
zine

0 O—d1~n—hex11—-ooxoroditioato de
zmnc

0, 0~ter—amllfen11 fosforoditioato
de z1inc

Insoluble no puede
ser engayado

insoluble, no puede
ger ensayado
22,5 —— ——
20,25 20,25 20,25

13,5 22,5 22,2

- - 13,5

En el mismo tipo de ensayo, el compuesto de 0,0-di-2-ctil-

9.1.1968 - 14 -
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hexilo preparado de acuerdo con el ejemplo 9 dieron valo-
res de 18 kgs. a 2% en peso y de 31,5 kgs. a 4% en peso.
Los datos comparativos indicados en la tabla I

anterior establecen que los 0,0-di-hidrocarburo~fosforo~

satisfactorios en vigta de los valores de carga correcta

o de paso segin Timken generalmente altos y eon marcada-

mente superiores a las mejores sales metdlicas de édste-
res 0,0-dihidrocarbonados de dcidos fosfoditioatos de
zinc, que impartlan o comunicaban solo valores moderados
de carga correcta o de paso segin Timken al lubricante de
ensayo, 0 eran ingolubles en el mismo, de manera que incly
30 ho podrian ser ensayadas.

Tal como se ha indicado anteriormente, los
0,0-di=hidrocarburofosforoditioatos antimoniosos del in-
vento son también agentes contra la abrasidén muy eficaces
en lubricantes y son narcadamente superiores & este res-
necto 2 las mds eficaces de las sales metdlicas de Este-
res 0,0-~dihidrocarbonados de deidos fosforoditioicos hasta
ahora conocidas, es decir, los C,0-dihidrocarburo~fosfo-
roditioatos de zine. Esto estd establecido por los datos
comparativos indicados en las Tablas II, IIT y IV siguien—
tes, que registran los resultados de ensayos de abrasidn
segin Falex.

En la Tabla II se afladieron sceparadamente varios
0,0~di-hidrocarburo-fosforoditioatos de antimonio y de zin
comparativos, a un aceite mineral parafinico que tenfa una
viscosidad Saybolt de 150 segundos a 382C. En la Tabla IIT
se afiadieron separadamente varios 0,0-dihidrocarburo~fosfo

roditioatos de antimonio y de zinc, comparativos & un

9.1.1968 - 15 -~

ditioatos antimoniosos del invento son agentes de P.E, muy

\r)




10

15

20

aceite lubricante de &éster de decido dibdsico sintético,

a saber el sebacato de di-2-etil hexilo, In la tabla IV,
se affadieron separadsmente un 0,0-di-hidrocarburo~fésfo-
roditioato de antimonio y otro de =zinc, comparativo, a un
aceite lubricante mineral eswnesado hasta tener la congis-
tencia de una grasa con l2-hidroxiestearato de litio. Las
cantidades de los aditivos utilizados estdn registradas
en las Tablas II, III y IV y estdn comparadas con un aceis
te control o testigo, gue no contenfa aditivo.

Los ensayos de abrasibn segin Falex se efectua-
ron haciendo girar a 290 rpm, durante una hora, a una ba-
rra de acero endurecido de 6 mm de difdmetro entre dos
blogues de acero de forma de V sumergidos o untados con
el lubricante de ensayo a la temperatura ambiente. Despuéds
de funcionar con una carga nula durante 30 segundos, se
aumentd gradualmente la carga durante un periodo de un
minuto hasta 225 kg en las Tablas II y III, y hasta 15%,5
kg en la Tabla IV, Se deftermind la magnitud o grado de la
abrasidn pesando las piezas de ensayo con und aproxima-
cibn de 0,2 mg, antes y después de ensayar, y se registrad
ron las pérdidas de peso de las pilezas de ensayo en forma
de varille o barra y en forme de bloque. Se observd o re-
gistré de forma continva la friccidn en Ffuncionamiento med

diante un calibre del tipo de Bourdon y fué registrada.

10,1.1968 - 16 -
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Tabla IT - BISAYO DE ABRASION SEGUN PATEX

fdditivo y porcentaje en pe -
oo del mismo en un aceite Miceidén en Perdida Perdide de
mineral parafinico gue te- funciona- de peso peso del

‘nia una viscosidad Saybolt miento de la va bloque
ide 150 segundos a 382C. (julios) rilla o (me)
i . barre(me)
|Testigo - nada 1,695 2,0 0,9
{

i

G,0-di-n-propil fogforodioa

to antimonioso - 15 1,243 2,3 0,4
0,0-di-n-hexil fosforoditioa

to antimonioso - 1% 1,243-1,469 0,4 0,4
0,0-di-ter-amilfenil fosforo
0,0-di-pn~propil~fosforodi- Insoluble - no puede ser
tioato de zine - 1% ensayado

0,0~di-n~-hexil fosforoditioa

to de zinc - 1% 2,06225 6,2 1,3
0LOA 267 (un fosforoditioato

de zine comercial, producto 1,9775-2,486 2,5 1,3

de Oronite Divigion, Califor
nia, Chemical Company) - 1,5%(x)

(x) Bste porcentaje d4 un contenido de fésforo equivalen~

te a 1% de 0,0-di-p-propilfosforoditioato de zinec.

10.1.,1968 - 17 -
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Tabla ITI ~ INSAYO DE ABRASTON SEGUN PALEX

Aditivo y porcentaje en peso friccidn en Pérdida de Pérdide
del mismo en sebacato de di- funcionamien peso de la de.peso
2-etil-hexilo to (juliosY varilla o del blb

bvarra (mg) que(mel)

Testigo -~ nada 1,130-1,3%56 0,6 2,9

0,0-di-n-propil-fosforodi-~

tioato antimoniogo - 1% 0,904-1,1865 0,15 1,45
0,0-di-p-hexil-fosforodi-

tioato @ntimonioso - 1% 1,2995-1,356 0,15 0,12
0,0~di-nepropil~fosforodi— Insoluble - no puede ser
tioato de zine - 1% ensayado

0,0-di-n~-hexil fosforoditioato -
de zinc - 1,0% 1,356=1,695 1,9 1,7

Tabla 1V -~ THNSAYO DE ABRASION SEGUN PALEX

Aditivo y porcentaje en pe~ Fricecidn Pérdida de Pérdida
g0 del mismo en una grase en funcio peso de la de peso
de l2~hidroxiestearato de namiento Dbarra o va del blo=-

litio (julios) rilla (ng) que (mg)
Tegtigo ~ nada Fracasd el ensayo en 2,5
minvbos

0,0~-di~p~propilfostorodi-

tioato antimonioso - 1% 0,904-1,13 1,5 0,8
0,0—di—grpropilfosﬁorodi— Tracasb el ensayo en 21 mi-
tioato de zinc - 1% nytos.

Un andligis de los datos comparativos indica-
dos en las Teblag II, III y IV anteriores, establece que
los 0,0~di-hidrocarburo~fogforoditioatos antimoniosos del

invento son agentes contra la abrasidén muy eficaces en lu-

bricantes, en vista de la pequeiia pérdida de peso y los

10.1.1968 - 18 -
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{pequeﬁos valores de friccibén en funcionamiento. Adeﬁﬁ%:J_V i
ison marcadamente superiores a las mejores seles metdli-- .
icas de ésteres 0,0-di-hidrocarbonados de dcidos fosforo-
ditiolcos hasta ahora conocidas, es decir los 0,0-di-hi~-

5 idrocarburo fosforoditicatos 4 e zine, que o eran insolu~-
%bles en los aceites lubricantes de manera que no podian
‘ser ensayadas, o en realidad proporcionaban menor protec-
‘eién contra la abrasién que el lubricante de ensayo con-
“tTol o testigo.

10 5 Se apreciaréd que se pueden efectuar diversas -
;modificaeiones y cambios en el invento antes descrito sin
iapartarse del espiritu del mismo y que, correspondiente-
imente, el invento ha de ser limitado s6lo dentro del al-

'cance de las reivindicaciones siguientes.

15 |
~ REIVINDICACIONES -
20
|
; Los puntos de invencién, propia no nueva, pe-
25 70 1o establecida, practicada ni divulgasda en Espafin, ~
que se presentan para que sean objeto de la presente so-
licitud de Patente de Introduccidn por DIEZ afios, son -
log siguientes:
1.~ Un método de lubricar superficies fuerte -
30 mente cargadas en que predominan condiciones de desgaste

16-1-69 | - 19 -
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¥y de extrema presidn, que comprende lubricar dicha superhg
ficie con una composicién lubricante que comprende un lu-
bricante de la clase consistente en aceites y grasas y en
041% a aproximadamente 10%, referido al peso del lubri--
cante, de un aditivo soluble en aceite que es un agente -~

H

{contra el desgaste y contra condiciones de extrema pre-—-

sidn, siendo dicho aditivo un 0,0-di-hidrocarburc fésfo-

i roditicato antimonioso que tiene la férmula estructural

Sb

tum Suw gum Sew Sun ovE Sew

1
f=u)
1

3

idonde R es un radical alcohilo que tiene de 2 a 8 Atomos
de carbono.

2.~ Un método de lubricar superficies fuerte-
| mente cargadas en que predominan condiciones de desgaste
y de extrema presién, que comprende lubricar dicha su~-—
perficie con une composicidén lubricante que comprende un
aceite lubricante mineral y 1% a aproximadamente 3%, re-
ferido al peso del aciete lubricante mineral, de un adi
tivo soluble en aceite que es un agente contra el desgas-
te y tamb. . én contra extrema presidén, siendo dicho aditi-
vo un 0,0-dialcohil fésforo-diticato antimomico que Hie-

ne la férmula estructural

- 20 -
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16-1-69

i
R=0-P-S

Sh

w.—o..

G gu e sam Gep P sum Ove

"donde R es un radical alcohilo que tiene de 2 a 8 Atomos

de carbono.

3.~ El1 método de la reivindicacién 1, en el -
que dicho aditivo es 0,0-diotil~fésforo-diticato antimo-~
nioso.

4.~ El mdtodo de la reivindicacibn 1, en el =

cual el aditivo es 0,0~-di-propil fésforo-diticato antimo-

fnioso.

5.~ E1 método de la reivindicacién 1, en el -

' cual el aditivo es 0,0-dibutil fésforo-diticato antimo-

nioso.

6.~ El método de la reivindicacién 1, en el -

cual el aditivo es 0,0-dipentil fésforo-diticato antimo-

nioso.

T.- E1 método de la reivindicacién 1, en el -
cugl el aditivo es 0,0-dihexil fésforo-diticato antimo-
niloso,

8.~ E1 método de la reivindicacién 1, en el -
cual el aditivo es 0,0-dioctil fésforo~diticato antimo-
nioso,

9.~ E1 método de la reivindicacién 8, en el -
cual ol aditivo es 0,0-di-2-etilhexil fésforo-diticato ~
antimonioso.

10.~ Un método de lubricar superficies fuerte-~

-2] -




vy de extrema presidn.

16-1-69/RTA .~

mente cargadas en que predominaen condiciones de desgaste

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y con los fines que se han especificado. |
Esta Memoris consta de veintidos hojas escritas

a mAquina por una sola de sus caras.

(’, Mt T AT abY
Wedrid, % J FHE 369 .

P.A'
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