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Procedmlen’so Q 1 @epg;‘@una dispersidn alta-

mente basica que contiene bario, cuyo procedimiento com- -

prende; (a) la formacibn de una mezcla de agente dispersan
te goluble en aceites, diluente no volatil, disolvente de-
proceso, una solucidén alcohdlics de compuesto basico de ——
bario en cantidad suficisnte para proporcionar un exceso -
estequiométrico de bario en ls mezcla, y agua; (b) la car—
bonatacién de la mezcla mientras se mantiene a una tempera
tura de 80 g 100°C aproximademente, en la que el grado de-
tal carbonatacidn es del 50 al 85% aproximedemente de la -
cantidad total requeride para convertir el exceso de bario
presente en carbonato de bario; (c) el calentemiento de la
mezcla carbonatada a uns temperatura superior s la de ls -
operacidn (b) y la adicibén del resto de 1a cantidad de - -
CO2 requerida para convertir el exceso de bario en carbong
to de bario; y (4) el calentamiento de la mezels carbonata
da para separaﬁ los materiales voldtiles Presentes,

La presente invencidn se relaciona con un per- -
feccionado procedimiento bPara preparar una composicidn que
comprende una dispersién de carbonzto de bario en un di- -
luente no volétil, La composicidén posee una concentracidn-
desusadamente elévada de carbonato de bario. Las composi--
ciones de este tipo general se conocen por varios nombres,
tales como dispersiones "sobrebasificadas" y dispersiones-
"altamente basicas',

Se conocen muchos usos de las dispersiones de —-—
berio altamente basicas. Son particularmente Utiles en com
Posiciones de aceites lubricantes a utilizar en motores ——
diesel y otros de combustién interna. Mis recientemente, -

se han empleado como aditivos Supresores de humos en combug
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tibles diesel. Generalmente, las dispersiones de bario al
taﬁente bisicas que se han empleado como aditivos supreso
res de humos contienen grandes proporciones (por ejemplo-
superiores al 20% aproximademente) de compuestos bAricose
dispersos. Como el producto del procedimiento de la inven
cién contiene une elevada concentracién de carbonato bari
co, es particularmente util como aditivo supresor de humos
en combustibles diesel,

Se han empleado en este terreno dos métodos de-
expresidn de lg proporcidén de compuestos biricos disper--
sos (por ejemplo, carbonato bdrico o hidréxido bérico), -
Un método express el carbonato birico disperso por el "nj
mero basico", que se refiere a miligramos de hidréxido ——
potéasico por gremo de muestra. Preferiblemente el nimero-
bésico es un nimero basico acético, que se refiere s un -
método de titulacidn con deido acético que utiliza dcido-
acético glacial como disolvente ¥y una solucidn de dcido -
perclérico en &cido acético glacial como titulador.

Un segundo método utiliza el término "relacidn-
metdlica", que se define como la relacidn entre los equi-~
valentes totales de bario en la composicidn y los equiva~-
lentes de bario tedricamente combinables como sal normal-—
con el écido orgénico (por ejemplo, &cido sulfdénico) pre-
sente, La relacién metdlice es por consigulente una medi-
da del exceso estequiométrico de bario en la composiecidn,

El método del “nimero basico" es rreferible en~
la presente invencidn, puesto que es relativamente fécil-
de determinar y es independiente del "porcentaje activo-
del Acido sulfénico.

Robert L. Carlyle expone, en la pétente estadou
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nidense n? 2,861,951, un procedimiento para dispersar car—
bonato bérico en un vehiculo no volétil, cuyo procedimien-
+$0 utiliza una solucidn en alcoholes alifiticos 01—03 de -
uns base inorgénics de bario insoluble en aceites (por ——-
ejemplo, 6xido bdrico). El nimero basico més alto sefialado
por Carlyle es de 133,

Raymond C. Schlicht y colaboradores explican, en
la patente estadounidense n? 3,057.896, un procedimiento -
de preparacidn de sulfonatos hiperbédsicos (incluyendo sul-
fonatos baricos), cuyo procedimiento emplea un 2lcenol in-
ferior, agua o un alcoxi-etanocl inferior. Respecto a los -
sulfonatos badricos, la mis alta relacidn metdlica sefialada
es de 1,6,

La patente briténica n® 1,108,661 ensefia un Pro-
cedimiento de preparacidén de sulfonatos de bario hiperbés;
cos, que utiliza una solucién de 6xido birico en éter gli-
cblico. En el Ejemplo l%, se usa un procedimiento en dos -
operaciones de adicién de la solucidén de Ba0 en éter gli-
cdlico, Inicielmente se afiade un 95% de la necesidad total,
después de lo cual se carbomata la solucidn., Iuego se afia—
de el 5% restante de la solucidn de BaO en éter glicédlico,
seguido de carbonatacidén. El producto de este ejemplo - —-
muestra un nimero basico acético de 67.

Gerald L. Nield, en la patente estadounidense —-
ne 3.525.599, expone un procedimiento de preparacidn de ——
uns dispersidn de carbonato bdrico que contiene una concen
tracidn desusadsmente elevada de dicho carbonato. De acuer
do con el procedimiento de tal patente, toda la solucidn -
alcohélice del compuesto de bario basico se afiade a las ——

mezclas iniciales, La patente es muy especifica en cuanto-



a que reguiere el uso de una sal amina de un acido drgani-
co soluble en aceites (por ejemplo, un acido sulfénico).
Ta solicitud copendiente nimero seriado 68,566, -
depositada el 31 de Agosto de 1.9%0, de la que yo soy el -~
5, inventor, se relaciona con un procedimiento de preparacidn-
de une dispersidén altemente bésica que contiene bario, De -
acuerdo con el procedimiento de dicha solicitud, le solu- =
cién alcohélica del compuesto de bario bisico se afiade en dos
etapas & a diferentes temperaturas.
10. Se considera claramente evidente que ninguno de -
los citados autores ensefia la combinacidn de operaciones -
que constituye el procedimiento de la invencidn.

Una investigacidn sobre la téenica anterior reveld
las siguientes patentes esfédounidenéestcomo representati~ -
15, ves de la misma: 2.791.558; 2,846,466; 2.881,206; 2.961.403;

3.007.868; 3.170.880; 3170.881 y 3.312,618. Como quiera que-
estas patentes son menos pertinentes al caso que las refe--
rencias anteriormente expuestas, no se considera necesario -
explicarlas;
0 Expuesta en lineas generales, la presente inven-——
=0 cidn se relaciona con un procedimiento de preparacién 4 e
una dispersidn altamente bésica que contiene bario, cuyo —-
procedimiento comprende:
(a) la formacidn de una mezcla dé:
05, (1) un agente dispersante soluble en acei- -
| tes,
(2) un diluente no voldtil,
(3) un disolvente del proceso,

(4) una solucidén alcohdélica de compuesto de-

bario bésico en cantidad suficiente para
30, ’
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proporcionar un exceso estequiométrico-—
de bario en la mezcla; ¥y

(5) de 0,25 a 3 moles aproximadsmente de —-—
agua por mol de exceso (sobrebasifica——
cidn) de bario presente;

(b) La carbonatacibén de la mezcla mientras se -
mantiene a una temperatura de 80 a 100%¢ aproximadamente,
cuya carbonatacidn es de uns magnitud comprendida entre -
el 50 y el 85% aproximadamente de la requerida para con--
vertir el exceso de bario presente en carbonato barico;

(¢) El calentamiento de la mezcls carbonatada -
8 una ‘temperaturs supérior a la de la operacidén (b) y la~-
adicidén del resto de la cantidad de didxido de carbono -—-
requerids pars convertir sustancialmente el exceso de ba~
rio en carbonato barico; y

(d) El calentamiento de la mezcla carbonatada -
para separar los materiales voldtiles presentes.

Cuando el alcohol usado pars preparar la solu——
cidn alcohdlica del compuesto de bario bisico es un alcohol
éter, el procedimiento comprende preferiblemente:

(a) Ta formacién de una mezcla de agente disper-
sante soluble en aceites, diluente no voldtil, disolvente -
del proceso y de 0,25 a 3 moles aproximadamente de asgua —-
por mol de exceso (sobrebasificacidn) de bario usado en el
procedimiento;

(v) el calentamiento de le mezcla a una tempera-
tura de 20 a 60°C aproximadamente y la adicidn a ella de -
una solucidn de compuesto de bario bésico en alcohol éter-
en cantidad suficiente para proporcionar un exces? este-——-—

quidmetrico de bario en la mezcla;
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(¢) Ta carbonatecién de la mezcla mientras se -
mantiene a ung temperatura de 80 a 100%¢ sproximadamente,
siendo el grado de carbonatacién del 50 al.85% aproxima—
demente del requerido para convertir el exceso de bario -
presente en carbonato barico;

(d) Bl calentamiento de la mezcla carbonatada-
a una temperatura del orden de 115 a 130°C aproximademen
te y la adicidén a la misma del resto de la cantidad de -
002 requerida para convertir sustancialmente el exceso -
de bario en carbonato barico; ¥

(e) El calentamiento de la mezcla carbonatada~
parse separar los materiales volatiles presentes,

Cuando el alchol usado para formar la solucidn
alcohélica del compuesto de bario bésico em un aleohol -
monohidrico alifdtico, el procedimiento comprende prefe-
riblementes

(2) La formacidn de una mezcla de agente dis--
persante soluble en aceites, diluente no volatil y disol
vente del proceso;

(b) Le adicidén a la mezcla de una solucién al-
cohbélica monohidrica alifética de compuesto de bario - -
bésico en cantidad suficiente para proporcionar un exce-—
50 estequiométrico de bario en la mezcla;

(¢) El calentemiento de la mezcla a una tempe-
raturs de 80 a 100°C aproximademente y la adicidén a la -
misma de 0,25 a 3 moles aproximadamente de ggua por mol-
de exceso (sobrebasificacién) de bario presente;

(&) La carbonatacidén de la mezcla mientras se-
mantiene a una temperaturs de 80 a 100°C aproximadsmente,

siendo el grado de carbonatacidn del 50 al 85% aproxima—



De

10,

15 [

20.

25.

30.

deamente del requerido para convertir el exceso de bario -
presente en carbonsto barico;

(e) El calentamiento de la mezcls carbonatada -
a una temperstura del orden de 115 a 130°G aproximadamen-
te y la adicidén a la misma del resto de la cantidad de --
002 requerida pare convertir sustancislmente el exceso —-
de bario en carboneto barico; y

(f£) E1 calentamiento de la mezcla carbonatada -
para separar los materiales voldtiles presentes,

En algunos casos, el procedimiento incluye la -
operacidén adicional de destilar el producto con vapor de
agua. Preferiblemente, esta destilacidén se efectua simul-
taneamente con la segunda carbonatacidn,

En un aspecto, la presente invencidn se relacio
na con una composicidn lubricante que contiene una canti-
dad efectiva del producto preparado mediante los procedi-
mientos anteriormente descritos,

En ottro aspecto, la invencidn se relaciona con-
una composicidén combustible hidrocarburo que contiene una-
cantidad efectiva del producto preparado por los procedi-
nientos antes descritos.

Debe destacarse ghors que el producto de mi in-
vencidn se caracteriza por presentar un elevado nimero —-
basico (por ejemplo, de 140 por 1o menos y preferiblemen-
te de 180 como minimo), al tiempo que sigue siendo fluido
a temperaturas ambientes,

Descripeidn detallada

Materisles usados

Adecuados ggentes dispersantes solubles en acei

tes incluyen a los acidos sulfénicos, 4dcidos carboxilicos
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y sus sales metdlicas solubles en aceites. El término - -

[
| jmd
H5, muzzis B

neidos sulfbnicos solubles en aceites", tal como aqui =-
se emplea, se'refiere o guellos materiales en los que la~
porcidn hidrocarburo de la molécula tiene un peso molecu-
lar del orden de 300 a 1,000 aproximadamente. Preferible~
mente, el peso molecular seréd del orden de 370 a 700 apro
ximadamente. Estos dcidos sulfénicos solubles en aceites-
pueden ser sintéticos o los denominados de caoba O natura
les. El término "dcido sulfdénico de caoba" se considers -
perfectamente inteligible, puesto que ha sido ampliamente-
deserito en la literatura. EL término "dcidos sulfénicos-
sintéticos" ge refiere agmuellos materiales que se prepe-
ran mediante sulfonacién de materiales de alimentacién --
hidrocarburos que se preparan sintéticamente. Los 4dcidosg-
sulfdénicos sintéticos pueden ser derivados de hidrocarbu-
ros alquilos o alcarilos. Ademés, pueden derivar de hidro
carburos dotados de grupos cicloalquilicos (es decir, - -
nafténicos) en las cadenas laterales fijadas 8l anillo -~
bencénico.Los grupos alquilicos de los hidrocarburos alca-
rilos pueden ser de cadena recta o ramificada. El radical
alcarilo puede derivar de benceno, tolueno, benceno etili
co, isbmros del xileno o naftaleno,

Un ejemplo de material de alimentacidn hidrocar
puro que ha sido perticularmente util en la preparacidn -
de dcidos sulfbnicos sintéticos es un meterial conoeido -
por postdodecilbenceno. Este material es un producto resi
dual de la fabricacidén del dodecilbenceno. Los grupos al-
quilicos del postdodecilbenceno son de cadena ramificada.
El postdodecilbenceno consta de monoalguilbencenos y dial

quilbencenos en la relscibn moler aproximada de 2:3 y —
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presenta las siguientes propiedades tipicas:

Gravedad especifica a 38°C 0,8649
Peso molecular medio 385
Porcentaje sulfonateble 88
A.S.T.M, D~158 Engler:
P.E.I., °C 341,6
-15% 361,1
10°¢ 3%9;4
32,2% ' 404 ,4
35°C 412,7
P.E.F., G 4144
Indice refractivo a 23°C 1,4900

Viscogidad a:

-10°C centistokes 2,800
20°0 0 280
40% " 78
80°¢ n 18
Punto de anilina, °C 69
Punto de vertido, °C -31,6

Un ejemplo de otro material de alimentacidn —-
hidrocarburo que es particularmente Util en la prepara—
cibén de acidos sulfdénicos sintéticos, es un material de-
nomingdo "alguilato dimero", que tiene un grupo alquilo-
de cadena larga y remificada. Descrito brevemente, el al
quilato dimero se prepara mediante las siguientes opera-
ciones:

(1) dimerizacidn de un adecuado material de ——
alimentacidn, tel como poli-gasolina de catdlisis, y

(2) alquilacidén de un hidrocarburo aromético -

con el dimero formado en la operacidn (1).
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Preferiblemente, la operacidn de dimerizacién -
utilize un lodo de alguilacidn Friedel-Crafts como catali
zador. Este procedimiento y el resultante producto se des
criben en la patente es%adounidense n? 3,410,925,

Un ejemplo de otro material de alimentacibén —e-
hidrocarburo, que es particularmente util en la prepara--
cidn de &cidos sulfbnicos sintéticos utilizables en la —-
invencidn, es un material que“denomino "pregiduos NAB", --
Log residuos NAB son predominantemente hidrocarburos aro-
méticos di-n-alguilicos en los que los grupos alquilos —-
contienen de 8 a 18 dtomos de carbono. Se distinguen prin
cipalmente de los anteriores materiales de sulfonacidn -
en que son de cadena recta y contienen una gran propor--
cidn de material di-sustitulido. Un procedimiento de pre-
paracidn de estos materiales y el resultante producto se
describen en la solicitud mimero seriado 62,211, deposi-
tada el % de Agosto de 1,970 y que es una contimmacidn -
en parte de la solicitud numero seriado 529.284, deposi-
tada el 23 de Febrero de 1.966 y shora abandonada. las -
solicitudes nimeros seriados 62.211 y 529.284 tienen el-
mismo concesionario que la presente solicitud. EL produc
+t0 se describe también en la patente estadounidense n? -
3.288;%16, que se relaciona con un uso adicional del pro
ducto, aparte de como material de sulfonacidn.

Se describe otroprocedimiento de preparacidon-
de egtos materiales en la solicitud nimero seriado - —--
53.352, depositada el 6 de Agosto de l°970 v que tiene -
el mismo concesionario que la presente solicitud. Ta so-
licitud n® 53.352 es una continuacidén en parte de la so-

licitud n? 529.284.
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Otro procedimiento mas de preparacién de un pro-
ducto di-n-alcarilo se describe en la solicitud ne 104.476,
depositada el 7 de Enero de 1.971, que es una continuacidn
en parte de la solicitud n? 521,794, depositada el 20 de -
Enero de 1.966 y ashora abandonada.

A fin de hacer més completa ain la descripeidn,-
se incluirén como partes de la misma la patente estadouni-~
dense n2 3,410,925 y las solicitudes Nos. 53.352, 62,211 y
104.476,

Los acidos sulfénicos solubles en sceites son —-
preferibles para su empleo en el procedimiento.

Ademas de los &didos sulfonicos derivados del mg,
terial de alimentacién hidrocarburo anteriormente deserito,
ejemplos de otros adecuados dcidos sulfénicos incluyen los
siguientes: dcido naftaleno-sulfdénico mono-sustituido y --
poli-céreo-sustituido, dcido dinonil-naftaleno-sulfénico,—
dcido difenil-éter-sulfdénico, deido naftaleno-disulfuro-sul
fonico, dcido dicetil-trianteno-sulfénico, &cido dilauril-
beta~naftol-sulfénico, Acido dicapril-nitronaftalenc-sulfd
nico, &cido sulfénico de cera parafinica insaturado, dcido
sulfénico de cera parafinica hidroxi-sustituido, dcido ~ —
tetraamileno-sulfonico, dcido sulfdénico de cers parafinica
mono- y poli-clorasustituido, dcido sulfdnico de cera ni--
trosoparafinica; dcido sulfénico cicloalifético, +tal como-
8cido sulfénico lauril-ciclohexilico, &cido sulfénico - —-
-ciclohexilico mono- y poli-cérec-sustituido, y similares.

Adecusdos acidos carboxilicos que pueden usarse-
en la preparacion de la dispersién coloidal empleads como-
materiel inicial, incluyen &cidos nafténicos, tales como -

los &cidos monocarboxilicos ciclopentanos sustituidos, los
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4cidos monocarboxilicos ciclohexanos sustituidos y los - -
4cidos monocarboxilicos policiclicos aliféticos sustitui-
dos que contienen por lo menos 15 atomos de carbono. Ejem
plos especificos incluyen a los dcidos carboxilicos ciclo-
hexanos cetilicos, &cidos carboxilicos ciclopentanos diog
tilicos, 4cidos carboxilicos indenos dileuril-decahidro--
naftalenos y estearil-cctahidros y similares, asi como sus
gsales solubles en aceites. Adecuados acidos grasos solu--
bles en aceites son aquellos que contienen por lo menos 8-
dtomos de carbono. Para producir el el objeto de esta in—
vencidn en forma liquida, se prefieren dcidos grascs que -
sean liquidos a temperaturas ambientes hasta de sdlo unos-
159C, Ejemplos especificos incluyen gl gcido 2-etil-hex@--
noico, acido pelargénico; 4cido oleico, écido palmitoleico,
dcido linoleico y dcido ricinoleico. Son particularmente -
adecuadas las mezclas naturales de 4cidos grasos predomi--
nentemente insaturados, tales como &cidos grasos de acelte
de pino., Ejemplos de acidos grasos de acelte de pino comer
cialmente disponibles incluyen los "Crofatols", obténibles
en la Crosby Chemical Company, y los "Acintols", obteni- -
bles en la Arizona Chemical Company.

Aunque en general puede usarse casi cualquier me
tal para formar el sulfonato metdlico o carboxilato metd--
lico solubles en mceites, desde un punto de vista comer- -
cial el metal queda restringido a los metales alcalinos y-
alcalinostérreos, siendo preferible el bario.

Puede mencionarse convenientemente que los &ci--
dos sulfdénicos y sulfonatos comerciales ordinarios no son-
4dcidos o sulfonatos al 1004, Por el contrario, constituyen

une mezela de acido sulfdénico o de sulfonatos con un aceite
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diluente no volatil. Por ejemplo, el término “icido sulféd-
nico activo al 40%" se refiere a una composicién que con--
tiene un 40% de Acido sulfédnico.

En el procedimiento de mi invencidn son adecua~-
dos una amplias variedad de diluentes no voldtiles. Los re-
guisitos principales deseados en el diluente no voldtil --
son los ds que gctue como disolvente del agente dispersan-~
te que se emplea y que tenga un punto de ebullicidn de - -
160°¢ y superior. Adecuados diluentes no voldtiles inclue—-
yen materiales que hierven al nivel de los aceites lubri--
cantes y corrientes de hidrocarburos de refineris de infe-
rior ebulliciédn, tales como el disolvente Stoddard y los—-
combustibles diesel. Ejemplos de diluentes no voldtiles —-
que hierven al nivel de los aceites lubrican~-tes y que - -~
pueden emplearse, incluyen aceites lubricantes minerales -
obtenidos por cualesquiera de los procedimientos de refi--
no convencionales; aceites de lubricacidn sintéticos, ta—-—
les como polimeros de propileno, polioxialquilenos, polio-
xipropileno, ésteres de Acidos dicarboxilicos y ésteres de
fésforo; aceites lubricantes hidrocarburos sintéticos, ta-
les como dimlquilbencenos, difenilalcancs, tetrahidronaf--
talenos alquilatados y mezclas de estos materiales; acei--
tes vegetales, tales como de maiz, de semilla de algoddén y
de ricino; y aceites animales, tales como de manteca y de-
esperma. De los dilﬁentes ne voldtiles anteriormente des--
critos, los aceites lubricantes minerales y sintéticos se-
consideran como los més adecuados, siendo preferibles los-
primeros,

A fin de hacer més completa la descripcidn, se —

muestran seguidamente low valores de gravedad A4.P.I. y des
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tilacidén de dos adecuadas corrientes hidrocarburos de re-

fineria que hierven a 160°C y més.

Disolvente Stoddard Combustible Diesel
56 Ne 2
Gravedad
AP I., ° 48 36
P.E. inicial 160°C, 191
10% 168 218
10, 50% 177 259
90% 191 302
Punto ebulli
cibn final — 210 329
Adecuados compuestos de baric basicos a utili--
zer en la invencién incluyen al 6xido e hidréxido de ba~-

15. rio, siendo preferible el primeroc, Como probablemsnte una
solucibdn del compuesto de baric basico en el alcohol in--
cluye algin alcoholato de bario formado in situ, se com—
prenderd que el término "compuesto de bario basico" inclu
ye estos materiales,

20, Los alcoholes adecuados en el procedimiento son
aquellos en los que el compuesto barico bdsico tiene una-
apreciable solubilidad. Hemos observado que los siguien—-
tes alcoholes son adecuados: alcoholes monohidricos alifz
ticos que tienen de 1 a 5 Atomos de carbono y alcoholes --
éteres que contienen 3 6 4 &tomos de carbono.

25

Ejemplos especificos de aleholes adecuados in—-
cluyen al metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol,
isobutanocl, pentanoles, metoxi-etanol, etoxi-etenocl y - -
netoxi-isopropancl.

Los alcoholes mas adecuados pars Su uSO en el—-

30. procedimiento son el metanol, metoxi-~-etancl y etoxi-etanol.
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La concentracién del compuesto de bario basico -
en el alcohol pueds variar dentro de una amplia gama, = ==
Generalmente es meferible usar una solucidn dotada de una-
concentracién préxime a la solubilidad méxima en el parti-
cular alcohol usado, puesto que se requiere menos almacens
miento. Cuando se usan los alcoholes glifdticos primarios,
es particularmente deseable emplear una solucidn bastante-
concentrade, ya que aquellos no pueden usarse como disole-—
vente del proceso. La solubilidad maxima del éxido de bario
en los alcanoles inferiores es del 18,5% aproximadamente -
en peso, expresado como barioo.Generalmente, cuando sg = -
usen estos alcoholes, la proporcidn preferible de 4xido --
bérico corresponde aproximadamente al 12 — 16% en peso de-~
bario,

La solubilidad del 6xido de bario en los alcoho-
les éteres es mayor que en los alcohéles aliféticos prima——
rios. La solubilidad méxime es aproximadsmente del 30,5% -
en peso como bario. Generalmente, cuando se ugsn los alcoho
les éteres , es preferible que tengan una concentracidn en
bario del 19 al 25% en peso aproximadamente.

Por slguna razén es deseasble un disolvenite de —-
Proceso en el procedimiento de la invencidn. Un requisito~
primario del disolvente de proceso es que tenga un punto -
de ebullicién inferior a 150°C, que es la temperstura méxi
ma, empleadé en el procedimiento. Ejemplos de adecuados di-
solventes de proceso incluyen al nafta de petrdleo, hexano,
heptano, octano, benceno, tolueno, xileno v los alahdles -
éteres, anteriormente definidos. A este respecto es intere
sante el qué los alcoholes alifédticos primarios inferiores

no son adecuados para su empleo como disolvente de proceso
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en el presente procedimiento.

Proporciones de los materiales usados

Tas propiedades de agente dispersante soluble -
on aceites, diluente no volatil y compuesto bhgico de ba-

rio se muestran en la siguiente tabla en partes por peso.

Adecuadas Preferidas

Agente dispersante ces.oees > = 5D 10 - 30
Diluente no volatil veseans 15 = 85 20 - %0
Compuesto basico (como ba--

T10) sececossesscescscsases 10 =55 20 - 40

La proporcidén de disolvente de proceso es por -
10 menos del 40% en peso aproximedemente, ¥ preferiblemes
te del 80% en peso por lo-menos, de la proporcién combina
da de agente dispersante, diluente no voldtil y solucidn-
alcohdlica de compuesto de bario basico. Ordinariamente,-
1a proporcidn superior de disolvente de proceso, sobre la
misme bese, es inferior al 110% en peso., Pueden emplearse
proporciones superiores a ésta, pero de ordinario no son-
ccondmicamente factibles. Dicho de otro modo, la propor--
cidn de disolvente de proceso es por lo-menosg de unas 4 -~
partes, y preferiblemente de unas 7 partes como ninimo, -
en peso, por cada parte del compuesto de bario total (co-
mo bario) usado. Generalmente, la proporcién guperior de-
disolvente de proceso, expresada sobre esta base Ultima~—
mente definida, es inferior a 9 partes.

Te proporcidn de asgua empleada es cuestién de -
cierta importancia, dependiendo en cierto modo de la por-
porcidén de bario afiadide inicialmente a la mezecle ((Ig ~-

proporeidén de bario afiadidae inicialmente se expone en ol-
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capitulo "Condiciones del Procedimiento"). Una adecuada -
proporcién de agua es la de 0,25 a 3,00 moles aproximads~
mente por cada mol de exceso (sobrebasificacidn) de bario
afiadido. Preferiblemente, la proporcién de sgua serd de -
0,40 a 1,6 moles aproximadamente, sobre la misma base, En
general, si se usa una proporcidn excesivemente escasa de
agua, el producto final serd viscoso o semisdlido, conte-
niendo a veces particulas de gel o presentando un elevado
nivel de sedimentos basicos y agua. Por otra parts, si —-
se emplea una excesiva cantidad de agua, el producto es -
generalmente turbio, con un elevado nivel de sedimentos -
basicos y agua.

Producto~ obtenido~ mediante la invencidn

Como se indica aqui anteriormente, el producto-
de le invencién tiene un ndmero bdsico muy elevado, aun~-
que sigue siendo fluido a tempersturas ambientes. ESto se
considera un aspecto desusado cuando el producto emplea -
un diluente no volatil que hierve al nivel del aceite lu-
bricante., Mas especificamente, el producto de la invencidn
tiene adecuadamente un nimero bédsico acético de 146 por -
lo menos, més adecuadamente de 150 como minimo ¥y preferie—
blemente de 180 por lo menos, Expfesado como relacidn me-
télica, el producto puede tener un valor de dicha relacidn
de 5:1 por lo menos, siendo de ordinario superior. Ademds,
tal producto puede presentar un nimero basico de 140 por-
1o menos, al tiempo que tiene siempre unaiviscosidad infe
rior a 1600 centistokes a 3%,%00, més frecuentemente infe
rior a 800 centistokes a 3%,7°C y a menudo ihferior a 400
centistokes a 37,7°C. En muchos casos, el citado producto

puede tener un nimero bésico de 180 por lo menos, al tiem
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po que presenta una viscosidad inferior a 1600 centisto--
kes a 3’},700°

Ademés de las citadas propiedades, el producto-
de la invencidn es claro (es decir, transmite la 1luz Qi
recta) y presenta un buen ensayo de sedimentos bésicos y-
agua (es decir, ningin sedimento tras su dilucidn en naf-
ta de petrdleo).

Condiciones del procedimiento

En 1a reslizacién del procédﬂmiento de la in--
vencidn,se forma una mezcla del agente dispersante solu--
ple en aceites, diluente no volétil, disolvente del pro-
ceso, solucién alcohdlica de compuesto de bario bésico y-
agua. La cantidad de la solucidn glcohdlica del compuesto
de bario bésico es suficiente para proporcionar un exceso
estequiométrico de bario en la mezcla (12 cantidad de la
solucidn alcohdlica estd comprendida dentro de los valo--
res anteriormente indicados). La cantidad de agua emplea~
da ha sido especificada antes,

Ta naturasleze del alecchol usado para formar la-
solucidn éloohélioa de compuesto de bario basico influye-
sobre 1os métodos preferidos de reelizacién del procedi-
miento. En todos los casos se forma una mezcla del agente
dispersante soluble en aceites, diluente no voldtil y di-
solvente del proceso (la mezcla bsica). Cuando el alahol
usado es un alcohol éter, se afiaden a la mezcla bésica —-
las cantidades requeridas de agua y de solucidn alcohdli-
ca de compuesto de bario bdsico, siendo la temperatura en
ol momento de la adicidén de la solucién alcohdlica cual—
quiera comprendida entre el valor ambiente (es decir, - -

unos 20°G) y 100°C aproximademente.
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Cuando el alcohol usado para formar la solucidn-
alcohdlica del compussto de bario bidsico es un sglcohol mo-
nohidrico alifdtico, se emplea preferiblemente el siguien-
te procedimiento. Primero se afiade la cantidad requerida -
de la golucidn aglcohdlica del compuesto de bario bésico a-
la mezcla de agente dispersante soluble en aceites, diluen
e no volatil y disolvente del proceso. Luego se calienta-
la mezecla resultante a una temperatura del orden de 80 g -
lOOOC gproximadamente, trag lo cual se afiade la cantidad -
requerida de agua.

Se carbonata la mezcla, preferiblemente insuflan
do 002 gaseoso mientras se mantiene a una temperatura del-
orden de 80 a 100°C aproximademente, y preferiblemente de-
uhos 88 a 92°C., El grado de carbonatacidn en este punto es
del 50 al 90% aproximademente, y preferiblemente del 60 al
%O%, de la cant;dad requerida para convertir el exceso de-
bario presente en carbonato barico.

Luegé ge callenta la mezcla carbonatada a una —-
temperatura superior a la de la primera carbonatacidén, - -
gfladiédndose luego el resto de la cantidad de 002 requerida
para convertir sustancialmente el exceso de bario en carbo
nato barico. Para asegurar la conversibn del bario en car—
bonato barico, es deseable en algunos cesos afiadir del 5 -
al 20% de exceso respecto a la necesidad estequiométrica -
de 002. La temperaturs de la segunds operacidn de carbona-
tacidn serd preferiblemente de 115 g 130°C aproxi madamente-
y més preferiblemente de unos 118 a 123°C,

Después de la segunda operacién de carbonatacidn,
se calienta la mezcla a uns temperatura adecuada para sepa

rar los materisles volédtiles presentes. Generglmente, la =
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mezcla se calienta a unos 150°C en este punto.Aunque no —-
es necesario, ordinariamente la mezcla se insufla con 062-
gaseoso durante la operacién de calentamiento final,

A Tin de exponer més claremente la naturaleza ——
de la presente invencidén y sus ventajas, se haréd seguide~—
mente referrencia a determinadas versiones especificas que
ilustran la flexibilidad de la parte aqui descrita, Sin —-
embargo, debe entenderse claramente que ello se hace exclu
sivamente a modo de ejemplo y que no ha de considerarse --
como una limitacidén del espiritu y émbito de las adjuntas-
reivindicaciones.

Ejemplo 1

Este ejemplo ilustra la preparacién de una dis--
persidén altamente bdsica que contiene bario, usando las —-
condiciones preferidas del procedimiento y empleando una -
solucidn metandlica de éxido barico.

Moteriales usados

Acido sulfdnico MAY (1) ;2,6 Ee
Acido sulfénico "Bt (2) 39,6 g
Aceite diluente nafténico (3) 69,2 go
Metoxi-otanol (4) 325 g
Solucidn metandlics de Bal (5) 333 g
Agua 6,5 nl (6)

(1) Este meterial era una solucién de dcido sul-
fénico en hexano, preparado a partir de un alquilbenceno -
que fue a su vez preparado mediante alquilacidén de benceno
con una mezcla de alfa-olefinas en la que las olefinas con
tenian més de 20 dtomos de carbono y eran predominantemen-
te de cadena recta.

El 4cido presentaba el siguiente andlisis:



Peso equivalente (como 4cido) 520
Acidez sulfdnica, meq./g. 0,490
Materiales no voldtiles, % en peso 32,%
(2) Este material era una solucidn de dcido sul—
5. fénico en hexano, preparado & partir de un alquilbenceno -
que era predominantemente di-n-glquilbenceno., El 4¢id0 ——-

pPresentaba el siguiente andlisis:

Peso equivalente (como &cido) 450

Acidez total, meq./g 0,706
10, Acidez sulfénica, meq/g 0,690

Materiales no voldtiles % en peso 32,5

(3) De una viscosidad universal Saybolt de 150 -
segundos g 37,7°C.
(4) Disolvente del proceso.
15, (5) Conteniendo un 14,8% en peso de bario.
(6) Esto proporciond uns cantidad de agua igual-
a 1,1 moles por cade mol de bario sobrebasificador,

Procedimiento

Serintrodujeron en un recipiente de reaccidn los

20, acidos sulfénicos, aceite diluente nafténico y metoxi-eta~
nol, Mientras se mezclaban los materiales con agitecidn ——
mecéanica, se calentd la mezcla a 45-55°C, tras lo cual se-
afiadié la cantided total de la solucidén metandlica de Sxi-

do Dbarico durante un periodo de unos 10 minutos, Te resul-

o5, tante mezcla se calentd a una temperatura potencial de - -
90°¢ (1o cual tuvo por resultado la separacibn de algunos-—
materiales volétiles), tras lo cual se afadid el ague. Deg

pués de mezclar la resultante mezela, se le inslufld CO. -

2
gaseoso durante 18,3 minutos (2 razén de 265 ml por minuto)

o

30 Se interrumpid el insuflado de 002 ¥y se calentd la mezcla-
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parcialmente carbonatada a una temperatura potencial de =—
120°¢ (1o cual aid lugar a la separacién de material volé-
+i1 adicional). Mientras se mantenia la temperatura & - -
unos 120°C, se insufld de nuevo 002 gaseoso durante un pe-
riodo de unos 15 mintos (1%0 mnl de 002 por mimito). Mien-
tras gse continuaba insuflando gas 002 a la mezcla carbona-
tada, se calentd ésta a una temperatura potencial de 150°C
para separar sustancialmente todo el resto de 1os materia~
les voiétiles. Mientras se mantenia la temperatura gl ni—-
vel de 150 a 155°C, se insufld CO2 a la mezcla durante 30—
minutos.

gl producto resultante era brillante y fliido y-

presentaba el siguiente andlisis:

NMimero bdsico, &acético 205
Bario, % en peso 26,17
Sedimentos bésicos y agua, % 0,06
Viscosidad, 98,800, cs,. 27,78
Viscosidad, 37,7°C, cs. 304,9

Compatibilidad (material brillan
te) Correcta

Bijemplos 2-6

Se efectud una serie de pruebas empleando sustan
cialmente los mismos materiales utilizados en el Ejemplo -~
1. Tos &6idos sulfénicos se prepararon & partir del mismo-
alquilato, pero con una ligera variacibn en su composicidn.
Fl aceite diluente fue aceite nafténico como el deserito -
en el Ejemplo 1 & un aceite palido 100 (que es un aceite -
lubricaente mineral dotado de una viscosidad universal -~ ~--
Saybolt, a 37,7°C, de 100 segundos).

La cantidad de agua y el grado de carbonatacidn-



en la primera operacidn de carbonatacidén difirieron en - -
los ejemplos de la serie, Las condiciones del procedimien~
to y el aspecto y composicibén del resultante producto se--

muestra en la sigulente tabla.

TablaIen péginal 25 PSS 0800QQ80®O0CESODOSO
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Ejemplo 7

Este ejemplo ilustra la preparacidén de una dis--—

persidn altamente basica con contenido de bario, empleando

las condiciones preferidas del procedimiento y una solu- -
cidn de 6xido: barico en metoxi-etanol.

Materisles empleados

Acido sulfénico (1) 118,4 g.
Aceite diluente nafténico (2) 52,8 g
Aceite diluente difemileleano 30 10 g
Metoxi-etanol (4) 300 g
Solucidn de 6xido barico en metoxi-

etanol (5 213 g
Agua £6) %,O ml

(1) Este material era una solucidn en hexano de-
bcidos sulfdnicos preparados a partir de dos tipos de al—-
quilatos, Contenia aproximadamente un 60% en peso de dcido
sulfénico preparado s partir de un alquilbenceno que a su-
vez se prepard mediante alquilacién de benceno con una - -
mezcla de alfa-elefinas en la que las olefinas contenian -
néds de 20 dtomos de carbono y eran predominantemente de ca-
dena recta, y un 40% en peso de dcido sulfénico preperado-
a partir de un algquilbenceno que ere predominantemente - ~
di-n-alquilbenceno. La solucidn de &cido sulfénico en = —-
hexano presentaba el siguiente andlisis:

Peso equivalente (como &cido) 466

Acidez sulfénica, meq./g 0,559

Materiales no voldtiles, % en pe

S0 32,9

(2) Con une viscosidad universal Saybolt de 300~
segundos a 37,7°C.

(3) Praccidén de destilado resultente de la pro—
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duceidn de "“residuos NAB", tal como anteriormente se des-
criben, Ia fraocién contiene predominantemente difenilai-
canos y tiene tipicamente un peso molecular del orden de-
230 a 240 aproximadamente.

5, (4) Disolvente del proceso.

(5) Conteniendo un 22% en peso de bario.
(6) Esto proporcidénd una cantidad de ague igual
a 1,3 moles por cada mol de bario sobrebasificador.

Procedimiento

10, Se introdujeron en un recipiente de reaccidn el
4cido sulfénico, aceite diluente nafténico, aceite diluen
te difenil-alcano, metoxi-etancl y agvua. Mientras se mezZ-

claban los materisles con agitacidén mecdnica, se calentd-
la mezcla a 45-55°C, tras lo cual se afiadid toda la can—
15, tidad de solucidn de bxido barico en metoxi-etanol. Ta —-
resultante mezcla fue calentads,una temperatura potencial
de 90-93°C (lo cuel did lugar a la separacidn de algunos—
meteriales voldtiles). Iuego se insuflé CO, gaseoso o la-
mezele durante 18,3 minutos (a razén de 265 ml por minuto).
20, Esto proporciond aproximedsmente un %4% de la cantidad ——
total de 002 requerida para reaccionar con el exceso de -
bario presente. Se interrumpié el insuflado de 002 y se =
calentd la mezcla parcialmente carbonatada a una tempera-
tura potencial de 120-122°C (lo cual tuvo por resultado -
o5, la separacién de material voldtil adicional). Mientras se
mantenia la temperatura a unos 120-122°C, se insufld O~

gaseoso durante 15 mimutos (170 ml de CO, por minuto)s —=

2
Mientras se continuaba insuflando 002 gaseoso a la mezcla

carbonatada, ésta secelantd a una temperatura potencial -

de 150°C para sepérar sustancialmente todo el resto de los
30,
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materiales voldtiles. Mientras se mantenia la temperatura

2 150°C sproximademente, se insufld 002 a la mezcla dursn
te 30 minutos.
El producto ers fluido y brillante y presentaba

el siguiente andlisis:

Nimero basico, acético 1;6
Bario, % en peso 24,1
Sedimentos basicos y agua 0,04
Viscosidad a 98,800, cs. 46,96

Compatibilidad(material

brillante) ‘ Correcta

Aungue se han descrito versiones particulares -
de la invencidn, se comprenderd naturalmente que ésta no-
se limita a tales versiones, puestc que pueden introducir
se muchas modificaciones, por lo que se prevé que las - -
adjuntas reivindicaciones cubran cualesquiera de tales mo
dificaciones que entren dentro del verdadero espiritu y -
émbito de la invencidn.

N O T A

La Patente de Invencidn que se solicita por - -
veinte afios para Espafia, de acuerdo con la vigente Legis-
lacidn, deberéd recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE PREPARA- -
CION DE UNA DISPERSION ALTAMENTE BASICA CON CONTENIDO DE-
BARIOW, con Prioridad de la Demands de Patente en UsSehom
Serial n® 148,265 de fecha 12 de Mayo de 1i9%l, segin las
caracteristicas esenciales de las siguientes;

REIVINDICACIONES

18~ Procedimiento de preparacidén de una disper
sibén altamente.bésica con contenido de bario, dotada de -

un nimero bisico acédtico de 140 por lo menos y de una vig

cogidad inferior a 1600 es. a 37,79 cuyo procedimiento -



comprende:

(a) la formacién de una mezcla consistente esen-
cilalmente en:

(1) de 5 a 55 partes en peso aproximadamente de-

5; agente dispersante soluble en aceites, seleccionado entre-

el grupo consistente en dcidos sulfénicos, dcidos carboxi-
licos y sus sales metédlicas;

(ii) de 15 a 85 partes aproximadamente en peso -
de diluente no vol4til dotedo de un punto de ebullicibn --

10, de 160°C ¥y superior;

(1ii) un disolvente de proceso Orginico que - —-—
hierva por'debajo de 15000;

(iv) una solucidn alcohdlica de compuesto de ba-
ri0 basico en cantidad suficiente para proporcionar un - ~
15, exceso estequiométrico de bario en la mezcla, en la que el

alcohol es seleccionado entre el grupo consistente en al--
coholes éteres que contienen 3 4 4 Atomos de carbono y - -
alcoholes monohidricos alifdticos que contienen 1 g 5 &to-
mos de carbono, ¥y
20, (v) de 0,25 a 3 moles aproximadamente de agua -
por mol de exceso de bario presente en la mezcla;

(b) la carbonatacidén de la mezcle mientras se -
mantiene a una temperatura de 80 a 100°C aproximademente,
cuya carbonatacidn es de una megnitud del 50 al 85% apro-
o5, ximadamente de la requerida en total parae convertir el —-

exceso de bario presente en carbonato barico;
(¢) el calentamiento de la mezcla carbonatada -
e una temperatura superlor a la dela operacidn (b) vy la -

(nL ﬁzadlclon del resto de la cantidad de didxido de carbono y-

30 requerida para convertir sustancialmente el exceso de bario
. . .
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(d) el calentamiento de la mezcla carbonatada pa

en carbonato barico; y

ra separar los materiales volatiles presentes, caracteri--
zéndose ademds dicho procedimiento porgue la proporcidn de
disolvente de proceso en la operacidn (a) (iii) es por lo-
menos del 40% del peso del agente dispersanie, diluente no
volétil y solucidn alcohblica de compuesto de bario bési--
CO,

28,- Procedimiento de preparacién de una disper—
gidn altemente blsica con contenido de bario, seghn la - -
reivindicacién 12, en el que la temperatura de carbonsta-—
cién en la operacidén (c) es de 115 a 130°C aproximadamente.

3%,- Procedimiento de preparacidén de una disper—
sidn altemente bésica con contenido de bario, segin la - -
reivindicacidén 28, en el que el disolvente de procese es -
seleccionado ?ntre el grupo consistente en nafta de petrd-
leo, heptano, hexano, octano, benceno, tolueno, xileno y -
alcoholes éteres que contienen 3 6 4 Atomos.de carbono.

42,~ Procedimiento de preparacidn de una disper-
sidn altemente bdsice con contenido de barip, segin la - -
reivindicacidn 32, en el que el diluente no voldtil es se-
leccionado entre el grupo consistente en aceites lubrican-
tes minerales y aceites lubricantes sintéticos.

8.~ Procedimiento de preparacidn de una disper-
sién altamente bdsica con contenido de bario, segin la ——-
reivindicacidn 48, en el que el agente dispersante, solu--
ble en aceites es un acido sulféni;o.
68 .- Procedimiento de preparacidén de una disper-
sién sltamente bisica con contenido de bario, segin la - -

reivindicacidn 52, en el gue el disolvente de proceso es -
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metoxi~-etanol,

72 .- Procedimiento de preparacidn de una disper-
gibén altemente bisica con contenido de bario, segin la - -
reivindicacibn 62, en el que la solucidn alcdhdlica de - -
compuesto de bario basico es una solucidn de Oxido barico-
en metoxi~etanol.

82,~ Procedimiento de preparacidén de una disper-
sibn altamente bisica con contenido de bario, segun la - -
reivindicacidén 68, en el que la solucidn alcohdlica de - -
compuesto de bario basico es una solucidén metanélice de —-
oxido barico.

g,- Procedimiento de preparacién de una disper-
sién gltamente basica con contenido de bario, segun la rei
vindicacidn %é, en el que-el diluente no voldtil es un - -
aceite 1ubric%nte mineral.

108 .- Procedimiento de preparacidén de una disper
sidén altamente bésica con contenido de bario, segun reivin
dicaciones anteriores, cuya dispersidn es fluida a tempe--
ratura embiente y tiene un nimero basico acético de 140 ~-
por 1o menos, cuyo procedimiento comprende:

(a) la formacidén de una mezcla consistente esen-
cialmente en:

(i) 5 a 55 partes en peso aproximademente de —--—
agente dispersante soluble en aceite, seleccionado entre -
elgrupo consistente en dcidos sulfénicos, &cidos carboxili
cos y sus sales metédlicas,

(ii) 15 a 85 partes aproximademente en peso de -
diluente no voldtil dotado de un punto de ebullicién de —-
16000 y superior,

(iii) un disolvente de proceso organico que hier



ve por debajo de 150°C, y
(iv) de 0,25 a 3 moles aproxigedamente de agua -
por mol de exceso de bario usado en el procedimiento;
(b) el calentamiento de la mezcla a2 una tempera-~
5. tura de 20 a 60°C aproximadamente y la adicidn a la misma-
de una solucidén en alcohdl éter de compuesto de bario bési
co en cantlda& guficiente para propor01onar un exXceso Eg--
tequlometrlco de barioc en la mezcla, conteniendo dicho = -
alcohol éter 3 & 4 dtomos de carbono;
10, (¢) la carbonatacidn de la mezcla mientras se —-
mantiene a una temperatura de 80 a 100°C aproximadamente,-
en la que la megnitud de la carbonatacidn es del 50 al 85%
aproximadamente de la requerida para convertir el exceso -
de bario presente en carbonato birico;
N (d) el calentamiento de la mezcla carbonatada a-
e una temperaturs del orden des 115 a 13000 aproximadamente y
la adicidn a.le misma del resto de la cantidad de 002 Temm
querida para convertir sustancialmente el exceso de bario-
en carbonato barico; y
(e) el calentemiento de la megcla carbonatada —-
20 Para separar los materisles volétiles presentes, caracte--
rizandose ademés dicho procedimiento porque la cantidad de=
disolvente de proceso en la operacidn (a) (Iii) es por lo -
menos del 40% &l peso del agente dispersante, diluente no -
- voldtil y solucién alcohblica de compuesto de bario bAsico.
e 1l8.~ Procedimiento de preparacion de une disper—
sién altamente bésica con contenido de bario, segin la rei-
vindicacién 108, en el que el disolvente de pProceso &5 Se--

Oﬂﬁ(%ileocionado entre el grupo consistente en nafta de petrdleo,

hepteno, hexano, octano, benceno, tolueno, xileno y alcoholeu
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dteres que contienen 3 & 4 Atomos de carbono.

108,- Procedimiento de preparacidn de una disper
sidén eltamente bésica con contenido de bario, segun la rei
vindicacidn 118, en el que el agente dispersante soluble -
en aceites es un Adcido sulfénico,

138.~ Procedimiento de preparacién de una disper
sidn sltemente bAsica con contenido de bario, segun la rei
vindicacidn.128, en el que el disolvente de proceso es - -
metoxi~etanol.

148 .~ Procedimiento de preparacién de una disper
sién altamente basica con contenido de bario, segin la rei
vindicacibén 138, en el que la solucidn alcohdlice de com~-—
puesto de bario basico es una solucidn de Sxido bérico en-
metoxi-etanol,. - '

158,~ Procedimiento de preparacion de una disper
sidn altamente bdsica con contenido de bario, segin la rei
vindicacidn 108, en el que la mezcla de la operacién (a) —-
contiene de 10 a 30 partes en peso aproximademente de agen
te dispersante soluble en aceites y de 20 a %O partes en -
peso aproximadsmente de diluente no volédtil.

162,~ Procedimiento de preparacién de una disper
sidn altamente basica con contenido de bario, segin la rei
vindicacidn 158, en el que el disolvente de proceso es So-
leccionado entre el grupo consistente en nafta de petrélep,
hestano, hexano, octano, benceno, tolueno, xileno y alcoho
les éteres que contienen 3 é 4 atomos de carbono.

178,- Procedimiento de preparacién de una disper

@ﬁ?ﬁ cién altamente basica con contenido de bario, segin la rei

vindicacidén 168, en el que elagente dispersante soluble en

aceites es un 4cido sulfénico, el disolvente de proceso es
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metoxi-etanol y la solucidn alcohdlice de compuesto de ba~
rio basico es una solucidn de 4xido barico en metoxi-eta——
nol.

188,- Procedimiento de preparacidn de una 4is—-—
persién altamente bdsica con contenido de bario, segin la~
reivindicacidn l%é, en el que en la operacién (¢) la tempe
rature de carbonatacidn es de 88 a 92°C aproximadsmente N
el grado de carbonatacidén es del 60 al %O% aproximadamente
del requerido para convertir el exceso de bario presente -
en carbonato barico.

192 .- Procedimiento de preparacién de una dis— -
persidn altemente bisica con contenido de bario, segfin la~-
reivindicacibén 188, en el que la temperatura de carbonata—-—
cibén en la operacién (d) es de 118 a 123°C aproximadamente,

208 .-~ Procedimiento de preparacidn de una dis~ -
persidn albtamente basica con contenido de bario, segin la-
reivindicacidn 192, en el que el diluente no volatil es un
aceite lubricante mineral.

ole,- Procedimiento de preparacidn de una disper-
sibn altemente bésica con contenido de bario, segin la rei
vindicacién 192 en el que el diluente no voldtil es un acei
te lubricante sintético.

228 ,— Procedimiento de pfeparaoién de una disper-
sién altamente bésica con contenido de bario, segin la rei
vindicacién 192, en el que el diluente no voldtil es disol
vente stoddard.

232.- Procedimiento de preparacidén de una disper-

(T gién altemente basica con contenido de bario, segin la rei-

vindicacidn 192, en el que el diluente no voldtil es combug

tible diesel.



248.,~ Procedimiento de preparacidén de uné dis-
persién altamente bésica con contenido de bario, segin--

reivindicaciones anteriores cuya dispersidén es fluida a-

temperatura ambiente y tiene un mimero bésico acetico de

5, 140 por lo menos, cuyo procedimiento comprende:

(a) 1la formacidén de una mezcla consistente ~ -
esencialmente en: :

(i) 5 a 55 partes en peso aproximadamente-
de agente dispersante soluble en aceites, seleccionado -

10. entre el grupo consistente en Acidos sulfénicos,dcidos -

carboxilicos y sus sales metalicas,

(ii) 15 a 85 partes en peso aproximadamen-
te de diluente no voldtil de un punto de eblullicidn de-
160°¢ y superior, y
15, (iii) un disolvente de proceso orgénico —-

que hierve por debajo de 150°C;

(b) 1la adicibén ala megcla de una solucidn de -
compuesto de bario bisico en alcohol monohidrico aliféti
co 01-05 en cantidad suficiente para proporcionar un ex-

20, ceso estequiométrico de bario en la mezclaj

(¢) el calentamiento de la mezcla a ung tempe-
ratura de 80 a 100°C aproximademente y la adicidn a la -
misma de 0,25 a 3moles aproximademente de ague por mol -
de exceso de bario presente; ‘

o5, (4) la carbonatacién de la mezcla mientras se-
mantiene o una temperatura de 80 a 100°C aproximademente,
siendo el grado de carbonatacién del ® aq 85% aproximada~
mente del requerido para convertir el exceso de bario prg

(ﬁ1 ente en carbonato barico;

30 (e) el calentamiento de la mezecla carbonatada~-
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a una temperatura del orden de 115 g 130°C aproximadamente-
¥ la adicidn a la misma del resto de ls cantidad de 002 re—
querids pare convertir sustancialmente el exceso de bario -

en carbonato barico; y

(f) el calentemiento de la mezcle carbonatada pa-
ra separar 1os materiales volatiles presentes, caracterizdn
dose ademés dicho procedimiento porque le cantidad de disol-
vente de proceso en la operacién (a) (iii) es por lo menos -
del 40% del peso del agente dispersante, diluente no voldtil
¥y solucién alcohdlica de compuesto de bario bdsico.

258,~ Procedimiento de preparacidén de una disper~—-—
sidn altemente bésica con contenido de bario, segin la rei--
vindicacidn 248, en el que el disolvente de proceso es seleg
cclonado entre el grupo consistente en nafta de petréleo, -
heptano, hexano, octano, benceno, tolueno, xileno y alcohd-
les éteres que contienen 3 6 4 4tomos de carbono.

268,~ Procedimiento de preparacidn de una disper~-
si6n altemente bésica con contenido de bario, segin la rei--
vindicacidn 258, en el que el agente dispersante soluble en~
aceites es un Acido sulfénico.,

2&50- Procedimiento de preparacién de una disper-—
~516n altemente bdsica con contenido de bario, segin ls rei-
vindicacidn 268, en el que el disolvente de proceso es meto-
xi-etanol.

288.~ Procedimiento de preparacibn de una disper-—-
sidn altemente bésica con contenido de bario, segin le rei--
vindicacidn 272, en el que la solucién alcohdlicae de compues
to de bario bédsico es una solucidn de éxido birico en metoxi-
etenol,

298,.- Procedimiento de preparacidn de una disper= -
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gibén altemente bisica con contenido de bario, segin la - -
reivindicacidn 248, en el que la mezcla de la operacién —-
(a) contiene de 10 a 30 partes aproximademente en peso de-
agente dispersante soluble en aceites y de 20 a 70 partes-
arroximademente en peso de diluente no voldtil.

308,- Procedimiento de preparacidn de una disper
sién altemente bésica con contenido de bario, segin la rei
vindicacibn 298, en el que el disolvente de proceso es - -
seleccionado entre el grupo consistente en naf%a de petrd-
leo, heptano, hexano, octeno, benceno, tolueno, xileno y -
alcoholes &teres que contienen 3 & 4 Atomos de carbono.

318,~ Procedimiento de preparacidén de una disper
sibn altemente bésica con contenido de bario, segin la rei
vindicacidn 302, en el que'el agente dispersante soluble -
en sceites es un 4cido sulfénico, el disolvente de proceso
es metoxi-etanol y la solucidn alcohdlica de compuesto de-
bario bisico es une solucién de éxido bérico en metoxifeta
nol,

328,- Procedimiento de preparacibén de una dis- -
persién altemente bésica con contenido de bario, segin la-
reivindicacidn 318, en el que en la operacién (c¢) la tempg
ratura de carbonatacién es de 88 a 92°C aproximademente y-
el grado de carbonatacidn es del 60 alﬂ%O% aproximadamente
del requerido para convertir el exceso de bario presente -
en carbonzto barico.

338,~ Procedimiento de preparacidn de una dis- -
persién altemente bisica con contenido de bario, segin la-
reivindicacidn 328, en el que la tempérétura de carbona—-—-
tacidén en la operacidn (d) es de 118 a 123°¢ aproximademen

teo

e
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348.- Procedimiento de preparacidn de una disper

sidn altemente bdsica con contenido de bario, segun la rei
vindicacidn 338, en el que el diluente no vold+til es un —-
aceite lubricante mineral,

358,~ Procedimiento de preparacidn de una dispep
sibn eltemente bisica con contenido de bario, segin la rei
vindicacién 332, en el que el diluente no voldtil es un --
acelte lubricante sintético.

362.~ Procedimiento de preparacidn de una disper
sidn altemente bdsica con contenido de bario, segin la rei
vindicacidn 338, en el que el diluente no voldtil es disol
vente stoddard,

3%§.- Procedimiento de preparacidén de una disper
9idn eltemente bisica con contenido de bario, segin la - -
relvindicacién 332, en el que el diluente no voldtil es =~ =
combustible diesel,

38&,~ PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UNA DISPER
SION ALTAMENTE BASICA CON CONTENTDO DE BARIO.-

Segun queda sustancialmente descrito en la pre—-

sente Memoria Descriptivs que consta de, treinta y nueve -

..QOOOOQQfe.O..O'..‘.



hojas, escrites a maquina por una sole cara.

Madrid, 4 2 ABR. 1972
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