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por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBIENCION DE UN PRODUCTO LUERI-
CANTE PARA TA DEFORMAGION PLASTICA DE METALES FERREOS", a
favor de D. Raimundo BOADA BAQUES, residente en HOSPITALET
DE TLOBREGAT (Barcelona), Gerona, 5, 12 y D. Francisco Javier
GAILLARD RAFOLS, residente en BARCELONA, Gral. Sanjurjo, 42,

ambos de nacionalidad espafiola.
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MEMORTA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un proceso para
la obtencién de un producto lubricante para la deformacién
pldstica de metales férreos y, mds especificamente, al estira-

do de aceros al carbono.

Es conocido en egte campo de la técnica, que la
fosfatacién de la capa superficial de las piezas de acero
cuya forms se degea modificar en frio, contrituye de for-
ma notable 2l éxito de la operacidn. Asi, es muy corrien-
te que, en el estirado de tubos, con o sin soldadura, se

proceda a su previa fosfatacidn, e incluso que se efectuen
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otrag subsiguientes fosfataciones, entre'pasadas, si estas
fueran numerogas o las reducciones de Hamafio excesivamente
severas, Es un hecho comprobado que la capa de cristales
fogfdticos asi depositados sobre la superficie, junto con
5o un lubricente adecusdo, permiten efectuar reducciones nota-

bles y obtener excelentes acabados superficiales.

Oourre, sin embargo, que cada fosfatacidn supone
una secuen;ia de operaciones que alarga el procego de esti-
radoy, con el encarecimiento y disminueidn de la produccién

10, consiguiente. Por esta razén, se han realizado.intentos pa-
re la obtencidn de produchos capaces de lubricar y fosfatar
simultdneamentey, y que, de sér posible, evitardn fosfabacio-
nes intermedias. La preparacidn de estos productos presenta,
sin embargo, no pocas dificultades, estribando la principal

15, de ellas en conciliar en una sola fase un lubricante de ti-
po aceitoso y una cantidad suficiente de agua para vehicu-
lar el 4cido fosfdrico que debe actuar como agente fosfatan—
te. Bsta Ultima condicién, es decir, la presencia de una di-
solucidn acuosa. de 4cido fogfbrico, asi como también un pH

20, suficientemente bajo, son condiciones indispensables para

‘ que se produzea la fosfatacién. Por la presente inysncién,
se propone un proceso que permita la obtencidn de un produc-
to de las caracteristicas mencionadas y cuya efectividad co-
mo lubricante para determinadgs_operaciones de defbrmacién

25, pléstica, es muy superiqr_aria de los lubricantes convencio-

a nales. ' . )

Segin el proceso propuesto por la presente invencidn
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para la obtencidn de la parte lubricante del producto es
necesario proceder a la preparacibn de dos compuestos di-
ferentes_que posteriormente se incorporarén al producto
final - junto con el fosfatante y demds componentes y en las

condiciones que se describiridn,

Asi pues se procederd, por una parte, a la prepa~
racién de la que, en adelante, llamaremos Base Lubricante
n2 1, consistente en el producto de reaccidn de una o mids
alcanolaminas con %all oil rico en dcidos resinicos. BEstas
alcenolaminas, bien conocidas en el campo de la quimica,
son el resultado de la reaccidn entre uno o mds moles de
éxido de alquileno y un mol de amonfaco segin la reaccidn

gendrica
: ,' QH Ro :
n(Rl ~ OH w CH =~ R2) + NH3 o— (R1 - OH - CH) NH3_n
No , ,

en que n es igual o menor gue 3, y fanto R, como R2, (no

1
necesariamente iguales),; pueden ser un 4tomo de hidrdgeno

0 una -cadena hidrocarbonada saturada o nog.

- Como ejemplos mis tipicos de estos compuestos pue-
den mencionarse las mono, di y trielanolaminas, resultan-
tes de la reaccidn de uno, dos o tres moles, respéctivamén;

tey de 6xido de etileno con un mol de amonfaco.

Las prOpofcibnes de alcafiolamina (o alcanéléminas)
y tall oll dependerdn, eviaentemenﬁe, de la_reaccién espe~
oifica‘de que se trate ési como de la riqueza de 4eidos re-
sfnicos del #all oil empleado, ya que siendo este Wltimo wn
producto de origen natural su composicién suele oscilar en-

tre limites muy amplios. Como guia genmeral, debe tenerse
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'presenxe que el indice de acidez de la Base Lubricente no

1 una vez preparada debe oscilar entre 15 y 30, aproxima-
damente. Ia reaccién & escala industrisl, se llevard a ca—
bo en un reactor fabricado preferentemente de acero inoxi-
dabley, dotado de calefaceidn y circuito para barbobear ni-
trégenoy asf como de busna agitacidn. Una vez infroducidas
1aé'materias primas se pone en marcha el barboteo de nitré-
genoy y la calefaccidn, calentando progresivamente hasta
unos 15020-2009C, con agitacidn. La redecién se detendrd
cuando el fndice de acidez del producto de 1la reaceién es-

¥¢€ dentro de los mirgenes entes citados.

Por otra parte, se preparard la que llamaremos Base
Lubricante ne 2, consistente ésta en la reaccidn entre wna
o mds glquilenaminas y dcidos grasos lihres de origen vege-
tal. Tas alquilenaminas mencionadas pueden considerarse co-
mo el producto de la reaccidn entre uno o més moles de 1-2

dicloruro de etileno con amoniaco segin la reacecidn:

n(0l ~ CH, - CH, - oL+ 3(n,-!-1)NH3--9 1,11{2--(1512c--c1r12--m+1)n 58
+ 2n GlNH4

Amines tipicas resultantes de esta reaccién son la
etilendiaming y la dietilentriamina,

El procedimiento general para la obtencibn de la
Base Lubricante n¢ 2, consiste, pues, en la reaccién de wna
alquilenamina segln mds arriba indicada, con 4deidos grasos
vegetales en un reactor provisto de entrada de nitrdéseno,
calefaccidn y destilacidén. Una vez cargadas -ambas materias

primas, se conecta la corriente de nitrdgeno y se calienta
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a una temperatura que oscile entre 1502C-2002C degtilando
31mulﬁéneamen$e el agua de reaccldn. Evidentemente, tanto
el tiempo de reaccm6n como lag condiciones exactas de re-
accién dependerdn tanto de la veaccién especifica como del

tipo de 4eidos grasos empleadOS.

Como vehiculo pars las bases lubricantes, cuya ob-
tencidn acabamos de describir, se empleard éster o ésteres
de compuestos allfétlcos, ciclicos o arOmétlcos conﬁenleny

do grupos carboxilicos de compuestos de f£érmula general:

R, (0B-0-01,) on
R,

en el que R, ¥ Rz (no necesariamente iguales) pueden ser un

1
dtomo de hidrdgeno o una cadena hidrocarbonads de cualguier
tipo. Como ejemplos de productos eptos para la obtencién de

estog ésteres, mencionaremos los de lag series Cellosolve o

“Carbitol, de la firma Unién Carbide Chemical Company,'de

EE,UU. de Norteamérica. Ia parte doida del Sgter puede ser
de may diversos tipos. Se ha comprobado que, a efectos de

la invencién dan resultados saxlsfactorlos los ésteres de

- 4oidos grasos libres de especies vegetales, asi como tam-

20y “*"bién los de 4cidos de formula compleja procedente de diver-

.-+-+sag fracciones petroliferas y conocidos en la técnica como

.

.

LAY
[]

X R R X
3

25,

.2, Geidos nafténicos.

Para la obtencidn del lubricante se emplearsd un

reactor de acero inoxidable o vitrificado, provisto de agi-

bacién y refrigeracién.

El proceso se efectuard a temperatura ambiente in-
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corporando al vehfculo mencionado en el pdrrafo anterior
las Bases ILubricanfes n2 1 y 2, agitando y refrigerando
gi. es necesario para que la temperatura no exceda de 402C,
Se ha observado que si en egte momento se incorpora una
cantidad de soluc;dn de alguilenglicol més.agua, el resul-
tado es mucho mis satisfactorio. También se ha comprobado
que 1a adicién de una clerta cantidad de lubricantes con-
vencionales, tales como dcidos nafténicog, por ejemplo,
asf como algo de aceite'mineral, contribuye igualmente a
1z mejora del resultado final. .

Una vez homogeneizados los ingredientes anteriores,
puede procederse a la incorporacidn del 4cido fosférico, en

cantidad proporcionada al efecto fosfatante que se deseeo
obtener.

Del exémen del proceso que acabamos de deseribir,
asi como congiderando la naturaleza del producto obtenido,
gse deduce fdcilmente que es pricticamente impogible indicar
proporciones fijas para la interyenéién de cada una de las
materias primas en el producto final. En efecto: intervi-

niendo en determinados momentos del proceso diversos pro-

~ ductos de origen natural, y desconociéndose "a priori" la

exacta composicién y rigueza de los mismos, el tdenico en—

cargado de la condihccidn del proceso deberd ajustar en ca-

da caso las condiciones del mismo y la proporcidn en que

* deba entrar cada producto. Por otra parte, estas mismas pro-

porciones deberdn ser funcién del tipo de producto que se
desee y de la gseveridad de las condiclones en que deba tra-

bajar.
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No obstante, los ejemplos que a continuacidn se
describirdn, constituyen formas vigibles de la invencién,
gue permiten hacerse cargo al técnico perito en la materia
de la forma de llevarla s cabo con provecho. No obsfante,
de ningfn modo limitan la naturaleza ni alcance de la mig-
ma. ‘

Ejemplo 1

Se prepard un ster de écidd oleico con Methyl
Ceilosolve, nombre comercial egte ﬁlﬁimo que-responde a la
Pérmila (o, © o, CH, OH) por reaccidn a 14020~15080, con
deido paratolnensulfénico como catalizador, hasta que se
obtuvo un fndice de acidez inferior a 6. Diez partes del

éster obtenido se diluyeron con 9 partes de hexilenglicol

vy 6 de agua. AL vehiculo asf obtenido se le incorporaron
13 partes de un condensado obtenido por reaccidn de dieta—

nolamina con dcidos resinicos y 20 del producto de reaccidn

-de dcido oleico con dietilenamina (Base Iubricante ne 2),

preparadas ambas bases segin el procedimiento ya descrito;
con objefo de mejorar las propiedadeé 1ﬁbricantes; se afia~
dieron también 29 partes de oleina y 5 de aceite mineral
(V°E'50 =7145). Manteniendo la teﬁpératura pof debajo de
409C, y una vez conseguida por agitacidn, una homogeneiza-
cidn perfecta, se bfocédié a incorporar 7 ﬁartes de 4cido

fosférico concentrado.

El producto asi .obtenido se sometid a la siguiente
pruebe de fosfatacidn: Una chapa de ‘acero, decapada con ClH,
enjuagada en agua y debidamente secddd se sumergid durante

20 minuwbos en un recipiente conteniendo el lubricante obte-
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nido anteriormente, termostatado a 602¢, Habiendo tarado
previamente la chapay se pudo comprobar gque, por efecto de

la fosfatacibn habia aumentado su peso en 0,000142 gn/cm?o

Biemplo 2

5e Diez partes del mismo dster de Methyl Cellogolve

se diluyeron con 25 partes de hexilenglicol y 8 de agua,
incorpordndole entonces 13 partes de condensado obbenido
por reaccidn de Dietcnolemina, con dcido oleico, (prepara-
do segin el procedimiento descrito) y 8 partes de un con-

10, -Oensado de dcido oleico con dietilentriamina (Base Lubri-
cante ne 2). Como mejorante de lubricacién se afiadieron 22
partes de deido oleico. Todo el proceso se desarrolld man-
teniendo la temperatura por debajo de los 4020 y con agi=-
tacién constante para obtener una buena hOmogenelzaclén.

15, Conseguida ésta se proced16 & afiadir 10 partes de decido
fosférico concentrado.

Realizado el test de fosfatacidn, ya descrito en el
ejemplo anterior, resultd que este producto fosfatd la che-
pa de acero hasta 0,000190 gr/omz.

L}
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Descrito el objeto del presente invento, se declaw-
ran nuevas ¥ de propiz invencién las siguientes reivindica-

cionese.

l.- Procedimiento para la obtencidén de un producto
5, - lubricante para la deformacidn plistica de metales férreos,
coracterizado por la preparacién de una parte lubricante a
bage de producto de reaccidn de una o mis alcanolaminas con
dcidog resinicog, mds un condensado de dcidos grasos vegefa-
les con una alquilenamina y opcionalmente una pérte de aceite
10, mineral y 4cidos grasos sin reaccionar.

2.- Procedimiento, segin la reivindicacion anterior,
caracterizado porque la alcanclamina mencionada es el resul-
tado de la reaccidn entre uno o mds moles de Sxido de algui-

A leno y un mol de amoniaco segin la reaccidn gendrica:
15, V OH R

} S o
I/
n(Rl—q\I:I—CH-32)+ NHB - (Rl-c-cH)n NH3_n
en que n es igual o menor que 3 y banto R, como R,y no nece-

sariamente iguales, pueden ser wun 4tomo de hidrdgeno o una
cadena hidrocarbonada, saturada o no.

3.- Procedimiento gegin las reivindicaciones ante-
riores 1 y 2, caracterizado porque la parte lubricante ob-
tenida es vinculade en un éster, o mezcla de ésteres, pre~
parado por la reaccién de un compuesto orginico contenien-

25, do carboxilicos con un compuesto de férmuls general
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Rl(CHFO—CHz)nQH

By

en el que Rl ¥y Rz,_no necesariamente iguales, pueden ser un
dtomo de hidrégeno o umna cadena hidrocarbonada de cualquier
tipo.

4o~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque al wehiculo descrito en la rei-
vindicscidn 3, se le incorpora una mezcla de agua y un al-
quilenglicol. ' '

5.- Procedimiento segln las reivindicaciones ante-
riores, ocaracterizado porque al lubricante obtenido y vin-
culado ge le incorpora un agente compuesto por dcido fosfdrico
concentrado, '

6o~ Procedimiento para la obtencidn de un producto

lubricante para la deformacién pldstica de metales férreos.

Segln se degfibe y reivindica en la presente memo-

de diez hojas foliadas y escritag

SUS Caras.

Medrid, e 0CT. 1970
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