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No. 427.392

"MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de un?2

PATENTE DE' INVENCION

SOLICITANTE: _WITCQ CHEMICAL CORPORATION  ~

RESIDENCIA: ...277. Park Avenue, NEW YORK, New York

10017 - Estados Unidos

ENUNGIADO: UM PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION
DEUNA~ DISPERSION FLUIDX, ALTAMENTE ™
BASICA, QUE CONTIENE MAGNESIO.

FB:  prioridad: Patente estadounidense ne.374.21C del, 2. de Julio 1977




10

15

20

25

30

Extracto de la descripciodn.

Procedimiento para la preparacién de una dis-
persidn fluida, altemente basica, contenedora de magne-
sio, gque comprende: formar una mezcla de un agente dis-
persante soluble en aceite, 6xido de magnesio, un disol
vente volatil, agua, alcohol, y amoniaco o un compuesto
amdnico, tratar la mezcla con dibéxido de carbono, afadir
a la mezcla carbonada un aceite diluyente no volatil, y
eliminar las materias volatiles. El procedimiento es par-
ticularmente iddéneo para la preparacidén de grandes lotes
de producto y, por consiguiente, es adecuado para la pre
paracién comercial del productd. El producto resulta Gtil
para mezclas lubricantes en motores de combustidén interna
Caracteristicas importantes del procedimiento son: utili-
zacidon de una cantidad muy pequeiia de alcohol, utiliza-
cidén de amoniaco o de compuesto ambnico-y empleo de‘ciqg
tos tipos de 6%ido de magnesio.

Antecedentes

Las dispersiones altamente bisicas, contene-
doras de magnesio son sustancias utiles para el comercio.
Por ejemplo, pueden emplearse en lubricantes para motores
tanto diesel como & combustidén interna. Ademis, pueden
utilizarse como inhibidores de la corrosidén en composicio
nes de combustible que contengan vanadio.

El término "altamente bisico® se refiere a
sustancias que contengan una cantidad de magnesio supe-
rior a la necesitada para formar una sal neutra del agen
te dispersante. Otros té:: nos que se han empleado para

la descripcién de estos tipos-de sustancias han sido "hi

perbasico " y "sobrebasico®.
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Se conocen muchos procedimientos para la pre-
paracién de dispersiones altamente bisicas que contienen
magnesio. Si blen varios de estos procedimientos son ade-
cuados para la preparacidén de grandes lotes( es decir, de
cantidades comerciales) de productos, resvlta dificil en~
contrar un procedimiento que sea apropiadapara la elabo-
racidon de grandes lotes de producto que sea econdémico.

Por ejemplo, el procedimiento de la Patente
Norteamericana N2. 3.150.089 es un procedimiento excelen-
te que produce un magnifico producto. 31 procedimiento
aplica una solucién alcoxietanol de un complejo alcoxi-
etéxido de magnesio carbonato. A causa de la cantidad de
‘alcoxietanol utilizado y el empleo de metal de magnesio,
el procedimiento no resulta tan econdmico como el de la

presente invencidn.

Asl pues, es evidente que seria de desear un
procedimiento de bajo costo para elaborar grandes lotes
de dispersiones fluidas, altamente basicas, que conten-
gan magnesio.El presente invento se refiere a este proce
dimiento.

Técnica anterior.

Tal como se indica en los comentarios sobre
los "antecedentes", se conocen muchos procedimientos pa~
ra la elaboracidn de dispersiones altamente basicas,
que contienen magnesio. También se conocen muchos proce
dimientos para la preparacién de dispersiones altamente
basicas de otros metales alcalinotérreos, especialmente
el calcio y el bario. Una investigacién de la ténica ante
rior didé las siguientes patentes norteamericanas cuyo ob-

jeto fundamental es la elaboracidén de dispersiones alta-
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-de seflalarse lo siguiente:

- anterior ensefian el empleo de un alecoholato de magnesio

3.256186; 3.260.670; 3.320.162; 3.492.230; 3.524.814;.
3.535.242; 3.544.463; 2.856.359; 2.856.360; 2.856.361;
3.429.811; 2.865.956; 3.235.494; 3.365.396; 3.384.585;
3.488.722; 2.779.784; 2.889.279; 2.895.913; 2.924.617;
3.150.089; y %.250.710.

mente basicas de metales alcalinotérreos: 3.126.340;

Ninguna de las patentes relacionadas més arrid
ba ensefia mi procedimiento tal como se describe aqui. Por

lo que respecta a la técnica anterior, en su conjunto, pue

(1) Ninguno de los antecedentes de la téchica
anterior, exceptuando la Patente Norteamericana 3.629.109,
que comentaremos mas adelaunte, reconoce que el uso de ciexr
tos tipos de 6xido de magnesio mejora los resultados;

(2) Muchos de los antecedentes de la ténica

soluble en alcohol o de un complejo magnésico para elabo-
rar dispersiones altamente basicas que contengan magnesio;
(3) ] general, los sntecedentes de la técni-

ca anterior ensefian el empleo de grandes cantidades de

alcohol, en cantidades varias veces guperiores a las utili} -

zadas en mi procedimiento.

(4) Muchos de los procedimientos de los ante
cedentes de la técnica anterior son adecuados para prepa-
rar tanto dispersiones que contienen calcio como magnesio.
De hecho, muchos de los antecedentes enseflan que el procg
dimiento es apropiado para preparar dispersiones de meta-
les alcalinotérreos.

Debe apuntarse ahora que mi procedimiento d4i-

fiere de las descripciones precedentes de la técnica ante
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"tes relacionadas m&s arriba, solo se dicutiran detallada-

rior de los modos siguientes:

(1) mi procedimiento utiliza éxido de magne-
sio y no una solucidn alcohdlica de un alecoholato de magne
sio. |

@) mi procedimiento utiliza un tipo especifi-=
co de 6xido de magnesio,

(3) mi procedimiento utiliza una cantidad in-
ferior de alcohol con relacidén a la mayoria de los proce-

dimientos de la técnica anterior, ¥y

>

(4) mi procedimiento no es adecuado para prepg
rar dispersiones altamente basicas que contienen calcio,
utilizando o6xido célcico.

En vista de las distinciones precedentes en-—
tre el procedimiento de mi invencidn y las enseflanzas gene

rales de la técnica anterior, y debido al nlmero de paten-

mente las patentes siguientes:

Patente norteamericana ne.3.524.81l4 que ense-
fia un método para preparar sulfonatos sobrebisicos de metad
les alcalinotérreos. Se describen especificamente el cal-
cio y el magnesio en los ejemplos. Elprocedimiento utiliza
un alcanol inferior insufkgﬁo con 002. La caracteristica
que se desprende del procedimiento es el empleo de cantida-
des cataliticas de amoniaco, suficientes para formar de -
aproximadamente, 0,0l a 0.2 moles de carbamato en la mez-

cla. En la columna 3, lineas 40 y 41, la patente ensefia el

[=]

empleo de aproximadamente 5 a 20 moles de alcanol. La basern
esta especificada en este punto. Sin embargo, como Ejemplo
I utiliza 20 moles de metanol por mol de &cido sulfénico -

»

(agente dispersante), se supone que la cantidad de alcanol




10

15

20

25

30

-to no es aplicable una cantidad de alcchol de 10 moles por

esta basada en el agente dispersante.
Las ensefianzas de esta patente no son pertinen;
tes con mi procedimiento por las siguientes razones:(1l) en
sefla que tanto einagnesio como el caleio son aplicables,
mientras que el calcio no lo es en el mio, y (2) ensefla que
pueden emplearse cantidades de alcohol de hasta 20 moles

por mol de sgente dispersante mientras que en mi procedimieyn

mol de agente dispersante.

La Patente norteamericans Ne. 3.282.835 enseila
un procedimiento para la preparacidén de sulfonatos c¢arbona-
tados lubricantes de gran viscosidad consistente en carbona
tar une mezcla sustancialmente anhidro del acido sulfénico
lubricante de gran viscosidad con, por lo menos,tres equiva
lentes de una base de un metal alcalinotérrec por eqﬁivalenv
te de acido en presencia de un "agente acéiVador", y en ca~
lentar para eliminar el agente activador. La patente ensefia
que es particularmente conveniente (columna 4, linea 4) em~
plear un haluro inorgénico (p.ej. cloruro sbédico) en combi-
nacién con el "agente activador"."Agentes activadores® ade-|
cuados son los compuestos hidroxilados +tales como un alco-
hol (p.eje., metanol) o un fenol. La cantidad de "agente ac
tivador es de 0.1 a 10 equivalentes por equivalente del acid
do sulfbénico lubricante de gran viscosidad. Las ensefianzas
de este procedimiento son son pertinentes a mi procedimien-'
to, especialmente por ser el.procedimiento aplicable en dis+
persiones que contienen calcio, mientras que el mio no lo
es. ‘

La Patente Nateamericana NO. 3.488.720 ensefia

un procedimiento para preparar dispersiones de calcio sobre
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"po emplear mezclas de acidos sulfdénicos y de acidos carbo-

-7 -

béasicas en las que la cantidad de agua es critica. Esta pa
tente no es pertinente a mi procedimiento puesto que el call
cio no es aplicable er mi procedimiento. Ademds, se carbo-
nata una mezcla de cal, metanol y disolvente hidrocarbona-
do antes de afiadirse el agente dispersante.

Be han citado los siguientes antecedentes con
relacidén a-la solicitud de patente principal: Patente Nor-
teamericana nfs. 3.609.076; 3.629,109; 3.524.814; 3.126.340
¥ 2.8%9.470.

La Patente Nomteamericana N2.3.524.814 ha sido
objeto de comentario anteriormente. La Patente NOrteameri-
cans 3.126.%40C no es pertinente pues contiene ensefianzas
sémejantes a las de la 3.524.814.

La Patente Norteamericana N9.2.8%9.470 se citd

solo para mostrar que ha sido conocido durante mucho ticem-

xilicos como agentes dispersantes. Por la descripeidn so-
bre la invencidn del solicitante, se estima evidente que
el tipo de agente dispersante no es importante.

La Patente Nyrteamericana N2.3.609.076 enseila
la preparacidén de sulfonatos altamente basicos de metales
alcalinotérreos por un procedimiento consistente en tratar
un sulfonato neutro de metal alcalinotérrec con una mezcla
que comprende una cantidad excesiva de un compuesto alcali-
no-térreo basico (p. eje., 6xido de calcio u 6xido magnési
co), un alcanol inferior, agua y una cantidad catalitica -
de una sal amonica de un Acido alifético inferior (p. ej.
acetato amdénico).la mezcla resultante se insufla entonces
con CO, gaseoso. En la columna 2, linea 31, la patente en-

sefla que la cantidad de alcanel inferior utiizada es de
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' pertinentes por las siguientes razones:

aproximadamente 5 a 20 moles: por mol de compuesto alcaling|
térreo basico. La patente ensefia ademds que puede utilizar-
se un disolvente hidrocarbonado alifatico o aromético (co

lumna 2, lineas 16-18). Las ensefianzas de la patente no son

(1) La patente ensefia la preparaéién tanto de
dispersiones de calcilo como de dispersio-
nes de magnesio.(Mi procedimiento no sirve
para preparar dispersiones de calcio).

(2) La patente ensefia que pueden utilizarse di
solventes aromaticos (en mi procedimiento
no pueden utilizarse disolvente aromaticos)

(3) La patente ensefla una cantidad de alcohol
considerablemente en exceso de la utiliza
ds en mi procedimiento.

La Patente NOrteamericana 3.629.109 enseila un
procedimiento para preparar sales basicas de magnesio de
dcidos orgéanicos solubles en aceite (p. ej. &cidos sulfdéni
cos o carboxilicos), el cual utiliza éxido magnesio. La pa-
tente ensefia que ciertos tipos de Oxido magnésicos "ligeros'
dan mejores resultados.

Las enseflanzas de la Patente norteamericana
Ne. 3.629.109n0 son pertinentés por las siguientes razones:

(l) Por la descripcidn facilitada aqul es evi-
dente que todos los denominados 6xidos mag
néesicos "ligeros" no dan resultados compa-
rables.

(2) La patente ensefia que con objeto de prepa-
rar dispersioneé que contienen magnesio y

con una proporcidén de metal en exceso de
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Breve Resumen de la Invencidn

(3)

aproximadamente 5 &6 6, el procedimiento debe
introducir una carbonacion en dos fases. Bsta
caracteristica es contraria s mi procedimiento
La patente no ensefia una cantidad inicial maxil
ma o minima de alcolwol, Por el contrario, la
cantidad de alcohol es importante en mi proce

dimiento.

vencién consisie en un procedimiento para la preparacidn de
una dispersidén fluida, altemente basica, que contiene mag-

nesio, el cual comprende:

mo se observara en su descripcidén detallada, las caracterig

En términos amplios generales, la presente in-

(a) la formacibén de una mezcla de: .
(i) un agente dispersante soluble en acel
te,
(ii) éxido magnésico,
(1ii) un disolvente hidrocarbonado alifati
co volatil.
(iv) alcohol,
(v) agua,
(vi) amoniaco o compuesto amdnico,

(b) el tratamiento de la mezcla en su fase (&)
con, por lo menos, un mol de dibdxido de
carbono por mol de magnesio sobrebasico
presente,

(¢) la adicidn - de un aceite disolvente no volj
til a la mezcla carbonada, ¥

(d) la eliminacidén de las sustancias volatiles

Si bien el proceso total es muy especifico, cg

i
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ticas importantes del procedimiento son las siguientes:

. te de 10002C) son mas adecuados por tener unas densidades

- 10=-

. (a) utilizacidén de ciertos tipos de 6xido magnésico
&b) utilizacibn de una pequefia cantidad de alcohol,
(¢) utilizacidén de una cantidad controlada de agua,
(&) utilizacién de ciertos tipos de agentes disper-

santes, ¥y

(e) utilizacidn de ciertos tipos de disolvente vola

Descripeidn detallada
Materiales utilizados

El tipo de O6xido magnesio utilizado en mi procedi
miento es una cuestion importante puesto que eciertos tipos
resultan mas reactivos que otros.Generalmente, las calida-i
des comerciales del 6xido magnésico(magnesia) se elaboran i
calcinando carbonato magnésico, hidrbéxido magnésico o mez-

clas de ambos. Los 6xidos magnésicos preparados por calcing

:cién a temperaturas bajas (p.ej., por debajo aproximadamen

aparentes inferlores y menos periclasa.A continuacién se
ilustra la relacién entre la temparatura estufa y la densi

dad aparente.

Temperatura de horno Densidad aparente
1.300eC. 90 lbs/pies chG.1441,7 kgloj
9002C 10 lbs/pies c0.160,19 kzlm?

Las siguiente tabla indica las propiedades figicas
del 6xido magnésico disponible en el mercado sobre tres mueg
tras satisfactorias y una insatisfactoria. También se sefia-
la los resultados de la prueba B.S.&W. en los productos pre
parados utilizando estos déxldos magnésicos particulares. La
prueba B.S. &W, es una determinacién del sedimento o mate-

rial no reaccionado en el producto. Si bien se prefieren log
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- 1) -

materiales con valor B.S.&W. bajo, los materiales que posean
un valor B.S.&W de hasta un 10 por ciento podran utilizarse
comercialmente puesto que el valor B.S.&W. puede mejorarse

por centrifugacidén y filtracién.

Ho
Satislfactorio Satisfactorio
Muestra A B c D
Densidad aparente, lbs/pie cu. 5 15 7-14 21
(kg/m3) 80,1 240,3 112-224,3 3364
Indice de yodo 45 35 31 135
Area superficial, Me/g 50 4% - 185
Temafio de cristal por rayes X 1908 2408 1554 1008
Volumen de poro/cc/g
100-5008 0.50 0.22 0,21
1000-10. 0008 0:39 0:49 1166 0:89
~ Total 1.29 0.71 1.87 0.65
Valor B.S.&W. del producto 0.5 %.0 2.5 16.0 |

Por los datos precedentes pueden seflalarse a conti

nuacidn, por arden decreciente de importancia las propieda-

des adecuadas y preferidas del 6xido magnésico a utilizarse

en ni procedimiento:

Propiedad Adecuada Preferida
Densidaed aparente, menos de,
lbas./pie cu. 2C 16
(kg./m) 520, 4 256,
Volumen de poro, cc/g., superior
a 0.64 0.75
Indice de yodo., inferior a 135 100

Seria satisfactorio que el tamafio de cristal por rat
yog X fuera superior a lOEX, vy preferible que rebasara -
1153. Tal como se infiere, el tamaiio de cristal por rayos X
es la propiedad fisica menos importante del 4xido mugnésico

Entre los agentes dispersantes adecuados se cuentan
log &cidos sulfénicos solubles en aceite, las mezclas de

acidos sulfbénicos solubles en aceite y acidos monocarbo =




SR

10

15

20

25

30

. dos por sulfonacidn de las cargas de hidrocarburo que se

-l? -

xilicos hidrocarbonados alifaticos solubles en aceite. i

y sus sales metélicas correspondientes. La sal meté~ ;

lica es, preferentemente, magnesio. El término "4cidos. -
sulfoénicos solubles en aceite" +tal como se emplea en el
contexto, se refiere a aquellos materiales en los que la
parte hidrocarbonada de la molécula posee un peso moledp—
lar del orden de aproximadamente 300 a 1.000. Este peso
molecular debe estar, preferiblemente entre 370 a 700. Es
tos &cidos sulfénicos solubles en aceite pueden ser Acidos
sulfénicos sintéticos o los llamados acidos sulfénicos na-:

turales de caoba. Se considera que el término "4cido sulfd

nico de caoba" estd bien comprendido puesto qué esta amplifa:@ -

mente descrito en la literatura.El término "acidos sulfénis

cos sintéticos" se refiere a aguellos materiales prepara-

elaboran sintéticamente. Los acidos sulnicos sintéticos pug
den derivarse de hidrocarburos de alguilo o de alcarilo.
Aﬁumés, pueden derivarse de hidrocarburos con grupos ciclo
aclilicos (nafténicos) en las cadenas laterales unidas al
anillo bencénico. Los grupos alquilo en los hidrécarhg.
ros de alcarile pueden constituir cadenas lineales o‘ﬁg
mificadas. El radical arilo puede ser fenilo, tolilo,
xililo, etilfenilo, o naftilo.

Un ejemplo de una carga de hidrocarburo gue ha si-
do pérticularmente 1til en la preparacidn de acidos sulfd-
nicos sintéticos es un material denominado posdodecilbence
no. El posdodecilbenceno es un producto residual derivado

de la obtencidén de dodecilbenceno. Los grupos alquilo del

posdodecilbenceno son cadenas ramificadas.El posdodecilbenceno
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larmente 0til para preparar Acidos sulfénicos sintéticos

‘da. En régumen, &l alquilato dimero se prepara siguiendo

un grupo” alquilo largo, de cadena sustancialmernte lineal.

~1% -

consiste en un monoalquilobencenos y dialquilobencenos en
una proporcién molar aproximada de 2:%, y tiene las siguien
tes propiedades tipicas:
Gravedad especidica a 389C 0.8649
Peso molecular medio 322

Porcentaje sulfonatable

I - B [ ] Po QF - 61'{'7 3‘!‘2—0‘0
5 oF. 682 361aC
50 oF. 715 379,520
90 oF. 760  404,48C
95 oF. 775  412,8¢eC
F.B.P. oF. 779 414,990
Indice de refraccidn a 239C 1.4900

Viscosidad a:

- 10Ce centistokes 2800

2002 centistokes 280

4002 centistokes : 78

. 80Ce centistokes 18

Punto de anilina, C2 69
Temperatura de 2oF -25 31,72C.

Un ejemplo de otra carga de hidrocarburc particu-

_es un material conocido como "alquilato dimero".El"alquila+t ; -~

to dimero"tiene un grupo alguilo largo de cadena ramifica-

les sigulentes fases:
(1) dimerizacibén de una carga adecuada, tal como
gasolina obtenida por catalisis miltiple
(2) alquilizacién de un hidrocarburo aromético
con el dimero formado en la etapa (1).
En la etapa de dimerizacidén se emplean preferentemente lo-|
dos de alquilizacidn de'Friedel-Grafts como catalizador.
Este procedimiento y el producto resultante estan demcrini
tos en la Patente norteamericana N2.3.410.925.
Un ejemplo de todavia otra carga de hidrocarburo

es un material similar al "alquilo dimero", pero que tiene
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Un ejemplo de otra carga de hidrocarburo que és"_"{
especialmente Util para preparar acidos sulfdnicos éiﬁtéf

ticos que pueden emplearse en mi invencién es un material |

al que denomino "Residuos de Fondos NAB". Los Residuos de

Fondos NAB son predominantemente hidrocarburos d~n—alquilc‘

aromaticos en los que ios grupos alquilo contienen de 8 a
18 étoﬁos de-carbono. Se distinguen fundamentalmente de las
cargas de sulfonacidén precedentes en que se trata'de una
cadena lineal y en que contienen una gran cantidad de ma-
terial disustituido. En la Patente canadiense n2.954.571
se describe un procedimiento de preparacion de estos mate
rigles y el producto resultante.. El producto se describe
igualmente en la Patente norteamericans n2.3.288.716 gue
se refiere a una aplicacidén suplementaria del producto;
independientemente de como carga de sulfonacidn.

Con objeto de hacer mi descripcién mas completa
todavia, incorporo la Patente norteamericana n2.3,410.925
v la Patente cahadiense-n9.954,57l a la presente descrig.
cién como parte de ella.

"En mi procedimiento se prefiere la utilizacidn de
édcidos sulfénicos solubles en aceite-.

Aparte de los &cidos sulfbénicos derivados de las
cargas de hidrocarburo descritas anteriormente, entre
ofros acidos sulfbénicos adecuados se cuentan los siguien-
tes: Acido naftaleno-sulfénico mono y poli sustituido con

cera, acido dinonil-naftaleno sulfénico, Acido difenil-

eter sulfdénico, dcido naftaleno disolfuro sulfénice, acidp

dicetil triantreno sulfdnico, acido dilauril beta-naftol
sulfénico, Acido dicepril nitronaftaleno sulfdnico, acido

sulfénico con cera de parafina insaturada, acido sulféni-

]




——ge

10

15

20

25

30

-15-

co de cera de parafina hidroxi-sustituida, acido tetraa-

mileno-sulfénico, &cido sulfénico de cera parafina mono y

poli-clorosustituido, Acido sulfénico con cera nitrosoparal.

finica, acido cicloalifatico-sulfénico como el acido lau-|

ril-ciclohexil sulfdnico, acido ciclohexil sulfdénico mono
¥y poli sustituido con cera, y asi sucesivamente. o
Entre los &dcidos carboxilicos que pueden utilizard
se se cuentan los &cidos nafténicos, tales como los aci-
dos ciclopentano monocarboxilicos sustituidos, los acidos
ciclohexano monocarboxilicos sustituidos, y los acidos
alifédticos policiclicos monocarboxilicos sustituidos que
contienen por lo menos 15 atomos de carbono. Entre los

ejemplos especificos cabe citar los acidos cetil ciclohg

xano carboxilicos, los &cidos dicetil ciclopentano carboxy -

lico, los acidos dilauril decahidronaftaleno y esterail- -

. octahidro indenecarboxilicos y similares, asi como sus sa |-

les solubles en aceite. Los &cides grasos solubles en acel
te que resultan adecuazdos son los que contienen por lo me-}

nos 8 Atomos de carbono. Para producir el objeto de esta

invencién en forma liguida, prefiero Acidos grasos que sof -

liquidos a tempergturas ambiente hasta aproximadamente

152C.Como ejemplos especificos citamos el acide 2-etil ng I

xanoico, el &cido pelargénico, el écido oleico, el acido
palmitoleico, el &cido linoleico y el acido ricinoleico:.-
Las mezclas presente naturalmente de acidos grasos predo-
minéntemente insaturados, tales como los Acidos grasos de
resinas ligquidas, son particularmente adecuadas. Entre.

los ejemplos de 4cidos grasos de resina liquida existen-’

tes en el mercado se cuentan los "Crofatols" comercializa-| *

dos por la Crosby Chemical Company, y los "écintols",-co?

3

-~

5
%L
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- compuesto que contiene Acido sulfénico en un 40%.

. gama de aceites lubricantes. Como ejemplos de disolventes

-1p ~

mercializados por la Arizona Chemical Company.

Quizi convenga mencionar que, generalmente, los

dcidos sulfénicos y los sulfonatos comerciales no son 100 |

por 100 acidos o sulfonatos. Por el contrario, constitu~
yen una mezcla de acido sulfénico, o sulfonatos con un
aceite disolvente no volatil, Por ejemplo, el término

Wieido sulfébnico de un 4C% de actividad" se refiere a un

Existe una grasn variedad de aceites disolventes
no volétiles adecuados ‘en el procedimiento de mi invencidn
Los requisitos principales que se desean en el disolvente
no volédtil son que actﬁeAcomo un disolvente para el agen-

te dispersante gue se utilice y tenga un punto de ebulli-

cidn de 1602C y superior. Entre los aceites disolventes nd

colatiles se incluyen materiales que hierven dentro de la

no volatilés que hierven en la gama de aceites lubrican—
tes, susceptibles de utilizarse, se incluyen los aceites
lubricantes minerales obtenidos por cualquiera de los pro-
cedimientos de refinado convencionales§ aceites lubrican~
tes sintéticos, tales como polimero de propileno, polio-

xialquilenos, polioxipropileno, ésteres del Acido dicarbo

xilico, y ésteres de fésforo; aceites lubricantes hidrocay

bonados sintéticos, tales como dialquilobencenos , difenil]
alcanos, tetrahidronaftalenos-alquilados, y mezclas de es~
tos materiales; aceites vegetales, tales como acelte de

méiz, aceite de semilla de algoddén y aceite de ricino; y
aceites animales,‘como aceite de manteca de cerdo y acei-
te de esperma. De los disolventes no volatiles descritos

anteriormente, se consideran los mas adecuados los aceites
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lubricantes minerales y los aceites lubricantes sintéticos
prefiriéndose los aceites lubricantes minerales.

Entre los disolventes volatiles adecuados de apli-|
cacién en mi procedimiento se encuentran solo los disolven
tes hidrocarbonados alifaticos con un punto de ebullicidn
inferior a 1509C. Disolventes hidrocarbonados alifaticos
adecuados son el heptano, el hexano y el éter de petroleo.
Con relacidén a los disolventes volatiles adecuados, debe
observarse que los disolventes arométicos (p. ej. benceno)
no parece que funcionen en mi procedimiento.

Alcoholes adecuados de aplicacion en mi procedi~
miento son los alccholes alifaticos de C;-C, ¥ los alcoxig
tanoles que contienen de 3 a 7 atomos de carbono. domo
ejemplo de alcoholes adecuados se consideran el metanol,

el etanol, el isopropanol, el butanol, el pentanol, el he

" xanol el metoxietanol, el etoxietanol y el butoxietanol.

Los alcoholes mas adecuados comprenden el metanol y el me-
toxietanol, De ellos, se prefiere el metanol por razones
de economia. En mi procedimiento se utiliza una pequefia
cantidad de amoniaco o compuesto aménico (que eg el hidro
xido aménico o sal aménica).Como eJemplos de sales améni-
cas adecusdas se cuenta con el cabonato amdnico, el cloru
ro aménico, el sulfato aménico, el sulfonato aménico, y el
carboxilato aménico.

En algunos casos, es aconsejable utilizar una pe-
quefia cantidad de acido sulfédnico de bajo peso molecular
en el procedimiento de mi invencidn. Por "bajo peso molecu~
lar" se entiende un Acido sulfénico cuya porcidn hidrocar-
bonada tiene un peso molecular inferior a aproximadamente

270. Cuando se utilizan, estas suelen encontrarse presen-
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tes en una cantidad del orden de alrededor 1 a 20 partes
basadas en el agente dispersante (100 partes).

Cantidades de materiales utilizados.

En la tabla siguiente se indican las cantidades re-
lativas de materiales utilizados, tanto en las gamas adecua-
das como en las preferidas.

Partes por Peso

Material Adecuado Preferido
Agente dispersante 75-125 90-110
Aceite disolvente no volatil(l) 100-300 150-225
Disolvente volatil , 100-500 200-400
Alcohol (2) 2-30 5--20
Agua A 30-50 35-45
Oxido magnésico 20-90 30-70

NH3 o compuesto amdénico(como NHB) 0,6-9 1,5-6

(1) Comprende el aceite disolvente no volatil inherente en
él 4dcido sulfénico o carboxilico; ircluye, por lo tanto,
los hidrocarburos no sulfonados cuando el agente dispersan
te es un &cido sulfémico.

(2) Expresado sobre una base molar, en comparacidn con el
asgente dispersante, se puede expresar que el alcohol se en-

cuentra en la gama de aproximadsmente 0,1 a"4 moles aproximj

1=

damente, preferentemente de alrededor de 0,25 a 1,5 moles,
por mol de agente dispersante.

Condiciones del Procedimiento

En la realizacidn del procedimiento de‘mi inven—»
cidén, se forma una mezcla del agente dispersante soluble
en sceite, del disolvente hidrocarbonado volatil, alcohol,
agua, O0xido magnésico, y amoniaco o compuesto amdbnico. Si

bien se puede afladir -& la mezcla inicial la cantidad total

- SO

S

e
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. tiempos de carbonacién muy largos (es decir de 2 a 10 ho-
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de aceite disolvente no volatil, se prefiere no hacerloQEsI
preferible que el finico aceite disolvente no volatil exis-
tente en la mezcla inicial sea el que esté presente al mis-
mo tiempo en el agente dispersante. Cuando el agen%e dispers
sante es un &cido sulfénico o un sulfonato metélico, la can
tidad de aceite no volatil suele ser, por lo menos, 25 par

tes, con mayor frecuencia, 50 partes por lo menos, por pe-

L 4

80, sobre la base de la cantidad de agente dispersante indi-
cado en la tabla precedente.
A continuacidén se carbonata le mezcla, preferible;
mente inguflando gas 002.'Durante la fase de carbonacidn,
es conveniente que la temperatura de la mezcla se manbtenga
en una gama de alrededor de 25 a 509C. La cantidad de didxi
do de carbono empleada es hasta cierto punto importante,

pues la cantidad tedrica no reacciona. Cuando se utilizan

ras), la cantidad minima viene expresada por las mnecesida-
des estequiométricas (es decir 1 mol de CO2 por mol de mag-
nesio sobrebasico). Cuando se recurre a tiempos de carbona-
cidn mas cortos (es decir menos de 2 a 10 horas), conviene
utilizar 1,25 veces, preferentemente 1,5 veces, las necesi-
dades estequiométricas.

Tras la etapa de carbonacién puede resultar conve
niente calentar la mezcla (preferiblemente a una temperatu~
ra de reflujo) durante un corto periodo de tiempo (p.ej.,
de 1/4 a 2 horas). Se afiade entonces la cantidad requerida
del aceite disolvente no voiétil. Se eliminan, enton:es,
los materiales volatiles en la mezcla, preferiblercnte por
calentamiento, generalmente a una temparatura de aproxima-

damente 1502C.
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.en la puesta en practica del procedimiente. Una prueba tipiJ
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Despues de eliminar los materiales volatiles, se
suele insuflar el producto con gas 002 durante corto tiempo
(p.eje. de 15 a 30 minutos) manteniendo la temperatura en- |
tre 150 y 1602C. El objeto de esta Gltima medida, en la que
gse insufla gas 002, es eliminar los restos de los materia-
les volatiles, lo que puede ser necesario. Debe subrayarse
que este Ultimo paso consistente en el insuflamiento de €O,
no es necesario, sino solo algo que puede resultar convenien
te.

El producto puede ser entonces filtrado o centrifu-
gado pars eliminar los mbterisles sdlidos en suspensidn. La
necesidad de esta filtracibén o centrifugacidén depende de
un cierto nlmero de factores, tales como la especificacién
del producto, los materiales utilizados durante el procedi-

niento, y la desviacibén a partir de las condiciones %ptimas

ca para la medicidén de los materiales sbélidos en suspensidén
es la prueba B.S.&W. Mediante esta prueba se determina el
precipitado obtenido por la dilucidn de 100 gramos del pro-
ducto hasta 200 ml. del volumen total con n-hexano y por la
centrifugacidén durante 20 minutos a 1500 rpm. El resﬁltado
se indica en mi,ppt. 100 g. de producto.

Producto de mi Invencidn

Los productos de mi invencidén contienen cantidades extraor-

dinariamente grandes de compuestos basicos de magnesio dis-
persa&os mientras siguen en estado fluido. Los compuestos

bésicos magnésicos constituyen una mezcla de carbonato mag-
nésico e hidrdéxido magnésico. Por lo menos un 50 por ciento,
generalménte por lo menos un 70.por ciento de los compuésto&

basicos de magnesio son carbonato magnésico.
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'y extranjeras (por ej., Patente estadounidense n2.2.861.951

.una viscosidad inferior a 2000 centistokes a 382C.

_invencién mas claramente todavia, se incluyen los siguien-

- 21

Suelen utllizarse dos métodos para expresar la canti4
dad de compuestos basicos metalicos dispersos. Uno es el
"nimero basico", que constituye una medida del mg.XCIH por
gramo de la muestra. Yo prefiero el método del "nimero basi

co acético", descrito en numerosas patentes norteamericanas

y Patente estadounidense no. 3.150.089).

Un segundo método es el de la "proporcidon de metal®

el cual, seglin se wtiliza aqui, se define como la proporcién
de la cantidad total de magnesio en la composicidn con res-
pecto a la cantidad de magnesio teoricamente combinable co-
mo una sal normal con el agente dispersante utilizado.

i El producto de mi invencién puede tener un némero
basico de 500 (o proporcidén de metal de 15) en estado toda~

via fluido. Por fluido, quiero decir que el producto posee
Con objeto de revelar la naturaleza de la presente

tes ejemplos, ilustrativos y comparativos a la vez. Debe
entenderse, sin embargo, qué la invencién no debe limitarse
a las condiciones o detalles especificos expuestos en estos
ejemplos excepto en tanto en cuanto dichas limitaciones es-
tén, especificadas en las reivindicaciones del apéndice.
Ejemplo I

- El siguiente ejemplo ilustra el procedimiento de mi
invencidén utilizando las condiciones preferidas en la ela-
boracidén de una preparaciém de 1 litro.

Materiales utilizados

Acido Sulfénico (1) 225 g.
Hexano 100 ml. (66 g.)
Metanol 5ml. (4 g.)




| Oxido magnésico (2) 26,4g.
. Aceite disolvente no voladtil (3) 48,2g.
Agua 20 g.
Hidr6xido aménico (4) 5 g.

(1) Este Acido sulfénico es una solucidn en hexano

10

18
(2)

20 (3
(%)

25

30

A un matraz de reaccidn de 1 litro se afiaden la
solucién de Acido sulfénico en hexano, agua, metanol, Oxi
do magnésico, y el hidréxido aménico, La mezcla se enfria

a 259C insufléndose con gas coé durante 60 minutos a 316

— 22

de un &cido sulfénico preparado a partir de und
mezcla 70/30 de las siguientes cargas de sulfo
nacién, respectivamente: un monoalquilbenceno
preparado a partir de un dodeceno dimerizado y
unos fondos de cola "NAB" purificados consisten
tes principalmente en dialquilbencenos. La solu
cién de acido sulfénico dia el siguiente anili-
sis: .

.

Acido sulfdénico (peso de combinacidn=440)26,3%
en peso
Carga no sulfonada y

aceite disolvente no wvolatil 21,1%
en peso. ,
Hexano 52,6%
en peso.

El 6xido magnesio es el mismo al referido como

muestra A en la pagina 7 de la Descripcidén De
tallada.

Este material era un aceite lubricaﬁte.naftéqi
co con una viscosidad de aproximadamente 500
SSU a 389C.

La solucion de hidrdxido amdnico contiene un
30 por ciento de amoniaco; por consiguiente,
la cantidad de amoniaco empleado es de 1;5 g.

Procedimiento

Cwtmen e
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ml. por minuto (1,5 veces la cantidad tedrica de CO, nece-
sitada para formar carbonato magnésico). La mezcla carbona-
da es entonces calentada a temperafﬁra de refliujo durante
30 minutos, despues se afiade el aceits disolvente no vola-
til, eliminindose los materiales volatiles calenténdola a
1508C. EL producto es insuflado con gas 002 durante 15 miny
tos mientras se mantiene a una temperatura de 150-1602C.
El producto resulta brillante y fluido y da los siguientes

valores al ser analizado:

Nimero bisico acético 320
B.S.&V. 0, 6%
Ejemplo 2

Este ejemplo ilustra el efecto de utiligzar una pe-
glhefia cantidad de amoniaco en mi procedimiento, También
ilustra el efecto de no utilizar amoniaco en absoluto en
mi procedimiento. Se utiliza el procedimiento del Ejemplo 1
con la excepcidém de que la cantidad de hidréxido aménico a

fiadida varia. Los resultados de las operaciones se indican

a continuacidn: (1)
Operacidén no. Hidroxido amépico- afiadido B.s&W N2,ba-
T _sico
A (2) 5 ml. 0,6% %20
B 2,5 ml. 0, 9% 305
c 17 ml. 1,6% 200
D 0 22,0% 274

élg gue contiene 30 por ciento de amoniaco
2) Ejemplo 1 con finalidades comparativas.

Ejemplo 3
Este ejemplo ilustra el efecto de no utilizar alco
hol en absoluto y de emplear metoxietanol como alcohol.
Los materiales utilizados y el procedimiento son los mismos
que en el Ejemplo 1 , con excepcidn de la cantidad y del ti
po de alcohol. Los resultados vienen resumidos a continua—

cibn.

{
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- Operacidén Solucidén de Hidrdxido B.S.&W. Base N¢
no. : ambénico -
A 10 ml. 6,5% 303
B 0 11,0% 260

" En la Operacién A, durante la carbonacién, la temperatura

~24 -

Operacidén Tipo de Cantidad de

Neo. alcohol alcohol B.5.&W. Base nf

A Metoxietanol 10 ml. 2,0% 281

B " Metoxietanol 5 ml. 1,6% 280

C. ) Ninguno Ninguna . 8,0% 280

D Metanol 5 ml. 5,0% 285
Ejemplo 4

Este ejemplo ilustra el efecto de ubtilizar un 6xidg
magnésico menos reactivo que el empleado en el Ejemplo 1,
y el efecto del amoniaco en el procedimiento utilizando es-
te Oxido magnésico menos reactivo. El 6xido magnésico utili
zado en este ejmplo es el mismo que la Muestra B, tal como
se describe en la pagina 8 de la Descripeidn Detallada.Con
excepcldén de la cantidad de solucidén de hidréxido amdénico,
las cantidades de materiales y el procedimiento son los mig
mos que en el ejemplo 1. A continuacidén se resumen los re- |

sultados:

aunenta de 250C a'57,590, mientras que en la Operacidn B,
la temparatura aumenta de 252C a 33%2C. En la opefacién B.e]
producto resulta gsensiblemente mas viscoso y en la muestra
empleada en la prueba B.S.&W., incluso despues de cantirfu-
gar, la fase de hexano sigue todavia muy opalescente. Por
el contrario, en la Operacidn A, la fase de hexano, despuég
de la centrifugacidn, resulta muy brillante.
_Ejemplo 5

Este ejemplo presenta una serie de operaciones que

muestran el efecto de utilizar mayores cantidades de alco-

hol en mi procedimiento.

S e st it e it e S
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se reduce a 39.7 g. con objeto de dar el mismo peso de pro-

- diciones preferidas de mi procedimiento, que tiene un nime -

~25_

Temperaturé

maxima
Operacidén no. Tipo de Cantidad dedurante la

alcohol alcohnl  _carbonacién B.S.&W.
ACL) Metanol 5 ml. 5790 0,5%
B Metanol 50 ml. 3300 28,0%
C Metanol 25 ml. 4500 7,0%
D Metanol 15 ml. 51eC 1,5%
E . Metoxietanol 25 ml. 539C 4.,4%
(1) Ejemplo con finalidades comparativas.
Ejemplo 6

Este ejemplo es comparativo y muestra que el éxido
cdlcido no tiene aplicacidén en el procedimiento de mi in-
vencién. Las cantidades de materiales utilizados y el pro-
cedimiento son los mismos que en la Operacidn D del Ejempld
5, con la excepcién de que se utiliza éxido calcico, apli;
candose la misma cantidad molar que la empleada en la Ope-~
racién D. La temperatura se eleva hasta 559C durante la -

carbonacidén. La cantidad de aceite disolvente no volatil

ducto con el mismo nimero basico que la Operacidén D del -

‘Ejemplo 5. El procedimiento da una grasa oscura y viscosa.

Ejemplo 7

| Se llevan a cabo ejemplos en los que se utiliza el
procedimiento del Ejemplo 1, con la excepcidén de que el he
xano es sustituido por el benceno y el tolueno. No se ob-
tiene un producto satisfactorio.
Ejemplo 8
Este ejemplo muestra la preparacidén de un lote de

100 galones (378,5 litros) de producto aplicéndose las con |

ro basico acético superior a 400, el cual es muy alto.

Materiales utilizados
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Acido Sulfénico A (1)
Acido Sulfénico B (2)-
Metoxietanol

Oxido Magnésico (3)
Hidréxido Amdénico (4)
Agua

Aceite Disolvente no volatil 90

275 libras (124,7 Xg)
9% libras ( 42,2 Xg)
15,2 libras (6,9 Xg)

61,1 libras (27,7 Kg) *

13,7 libras ( 6,3 Xg)
30,5 libras (1%,8 Kg)
livras (40,8 Kg)

(1)

(2

(3)

W

(5)

(5)

Este 4cido sulfdnico es una solucién de 4eido sulfg
nico en hexano preparada a partir de una mezcla

de dialquilobencenos, alquilobencenos de cadena mo
nolineal y monoalquilobencenos derivados de dodece
no dimerizado. El 4cido da los siguientes resulta-
dos analiticos:

Acido Sulfdnico (Peso de combinacidn=480) 24,4%
Carga no sulfonada y

Aceite disolvente no

volatil 11,1%

Hexano 66, 5%
Este acido sulfénico es una solucidn en hexano de
un 4dcido sulfénico preparado mediante la sulfona

cion de un alquilobenceno "dodeceno dimerizado".

El-acido da los siguientes resultados analiticos:

20, 9%

Acido Sulfénico (Peso de Combinacidn=403)
Carga no sulfonada y

Aceite disolvente no
volatil

12,3%
Este 6xido magnésico tiene las propiedades de la
Muestra B, tal como se describe en la pagina 7 de la
Descripeion detallada.

El didrdéxido aménico contiene un 30 por ciento de
amoniaco.

Un aceite lubricante nafténico con una viscosidad de

500 S5U a 38ecC.
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Procedimiento

Se forma una mezcla de la solucién A de acido sul
fénico, la solucién B de acido sulfénico, 6,1 libras -
(2,77€g) de metoxietanol y 6,1 libras (2,77 Kg) de dxido
magnésico.

Tras agitar la mezcla durante 10 minutos, se afia-
den 55 libras (24, 9 Kg) de 6xido magnésico, 13,7 libras
(6,7 Kg) de hidréxido aménico y 9,1 libras (4,1 Kg) de me—
toxietanol. La temperatura de la mezcla es ajustada a

24eC (759F). La mezcla es tratada con agua y €O, a la vez

durante 26 minutos. La cantidad de agua afladide durante est

te tiempo es de 30,5 libras (13,8 Kg). Depues de terminar-
se de afiadir el agua, se sigue insuflando la mezcla con

CO, durante 81 minutos suplementarios. La cantidad total de

0, afiedida durante el periodo de 117 minutos es de 67,5 13

bras (30,6 kg).Durante el periodo de insuflamiento de CO,

la temperatura subre hasta 462C(1149F). Tras la carbonaciédy

. la masa de reaccién es calentada hasta 65,52C (1509F) afia-|

diéndose acto seguido, 90 libras (40,8 kg) de acido lubri-

cente naftico.EL producto es enfriado entonces a 432C(HO2LF)

¥ centrifugado, utilizéndose una centrifugadora Shaqim;SupérD.[v

El producto centrifugado es afiadido entonces nueva

mente al matraz de reaccion Pfaudker en donde se le insu-

fla gas €O, mientras se mantiene una agitacién mecénica,

con una temperatura entre 114 y 15092C (238-3049F). La masa|

de reaccidén se coloca entonces a wacio y se le insufla gas
nitrbégeno durante 3 horas y.cuarto mientras la temperaturs
se encuentra entre 150 y 1552C.(304-3129F).

Se fectfia ung suspensidn pastosa de una muestra de

producto con 3 por ciento en peso de ayuda de filtracidn

Bl
Y
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Acido Sulfébnico 225 g.
Hexano 100 ml
.Oxido Magnésico 26,4 g.
Aceite Disolvente no volatil 48,2 g.
Agua 20  g.
Hidréxido Aménico 5 g

mentalmente el mismo que en el Ejemplo 1.Tiene las siguien

- Densidad Aparente (1) 4

-28 -

de tierra de diastomaceas, filtrandose a través de un embu~
do Biichner. El producto d& el siguiente anilisis:
Porcentaje activo del prod. 30,3
4u?

Nimero Basico Acético
Porcentaje B.S.&W 0,04

Ejemplo 9

Se resliza una serie de operaciones similares a
las del Ejemplo 5 excepto que se intenta mantener constan-
te la temperatura maxima durante la carbonacién.El procedi
miento aplicado es el del ejemplo 1, con la excepcidn de
que la temperatura maxima durante la carbonacidn es casi
constante. En algunos casos; se necesita la aplicaciodn de
calor externo para elevar la temperatura a la registrada
en otras operaciones. Con excepcidén del metanol los materié

les presentan las siguientes cantidades:

El acido sulfémnico, el hexano y el hidrdxido amdni-
co son los mismos que en el Ejemplo 1. El aceite disolventé
no volatil es semejante si exceptuamos que tieme una viscg

sidad de 300 SSU a 382C(L002F). El 6xido magnésico es fundgd

tes propiedades:

Indice de_Yodo (2)2 38
Area superficial, . M5/g(2) 57,7

Volumen de Poros/cc/g(2)

100-5008 0,57
100-1.0.0008 0,74
Total 1,31
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Tamafio de cristal por rayos X (2) [Tamesfio de la particula

Plano Cristalino 2=0-0 120
Plano Cristalino 2=2-0 120
Plano Cristalino 222 140

(1) Tal como se sefiala en la Hoja de Especificaciones de
Producto '
(2) Tal como se determina por diferente personal del Depar
tamento de Investigacidén y Desarrollo.
A continuacidn de seflalan las cantidades de metano!
la temperatura méixima durante la carbonacién, y los valo

res B.S.&W. del producto correspondientes a las diferentes

operaciones:
Temperatura
Cantidad de méxima de Producto
Metanol carbonacibn B.S.&W.,%
Operacién no. (ml) oC
A 5 52 1,8
B 15 52 11
- C 50 50 34
D 5 53 2,4

Tras la descripcidén de la invencidn mediante la
provisidén de ejemplos especificos al respecto, debe enten
derse que no deben deducirse de ellos limitaciones o res-
tricciones indebidas, y que muchas variaciones y modifica-
ciones entran dentro del alcance de la invencidn.

En resumen la Patente de Invencién que se solicita

debera recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidn de una
dispersién fluida, altamente bésica, que contiene magnesio,
cuyo procedimiento consiste en

a) formar una mezcla de:

(i) aproximadamente 75 a 125 partes de un agente
dispersante soluble en aceite seleccionado -
entre el grupo formado por Acidos sulfdnicos
solubles en aceite, mezclas de Acidos sulfé-
nicos solubles en aceite y &cidos aliffticos
hidrocarbonados monocarboxilicos y sus sales
metédlicas correspondientes,

(ii) aproximadamente de 20 a 90 partes de Sxido
magnésico,

(iii) 100 a 500 partes aproximadamente de disolvent
te volatil alifético hidrocarbonado con un -
punto de ebullicidn inferior a 15090,-apro—
ximadamente,

(iv) 2 a 30 partes aproximadamente de un alcoholr
seleccionado entre el grupo compuésto de al-~
coholes alifédticos de C; a Cg y de alcoxieta]
noles que contienen de 3 a 7 &tomos de car-
bono,

(v)30 a 50 partes aproximadamente de sgua, y

(vi) amoniaco o un compuesto ambnico en cantidad
suficiente para proveer aproximadamente 0,6
a 9 partes de amoniaco,

b) tratar la mezcla de la etapa (2) con, por lo menos,
un mol de didxido de carbono por mol de magnesio sobrebdsi~

co presente.




10

18

20

25

30

¢) abadir a la mezcla cerbonatada aproximadamente LCC°
a.%00 partes de un aceite disolvente no volltil con un pun~
to de ebullieidn superior a 1602C y

d) eliminar los materisles voldtiles,
caracterizbndose, ademls, el procedimiento porque:

a) el dxido de magnesio posee las sigulenies propieda~

des: '
Densidad aparente, inferior a 256131
1lbs/pies chbicos | 16 Kg/u3
Volumen de poros, cc/g. superior a 0'75
.  Indice de yodo, inferior a : 100, ¥y

b) la centidad de alcohol en la etapa (a) (iv), se en~

‘cuentra en la gams de aproximadamente 0,1 a 4,0 moles por

mol de agente dispersante.

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1 en
el que el bxldo magnésico tiene un tamafio de cristal por -
faybs X superior a 105 R,

3. Un procedimicnto segin la reivindicacidén 2 en
el que el aceite disolvente no voldtil de la etapa (¢) s
selecciona entre sl grupo compuesto por acemtcs 1ubricantes

minerales y acewtes lubrican teb sintéticos,

4, Un pTOC@dLMLenLO segin la reivindicacidn 1, pa
ra la preparacidén de una dispersién fluida altamente basica,
que.éontiene megnesic, en el que el precedimientio consiste
en:

' (a) formsr una meZcla de
(i) 90 & 110 partea sproximadomente de agenbte disper~
sante soluble en aceite seleccionzdo entre el grud
po compuesto por &cidos sulfdnicos solubles en,
aceite mezclas de Acidos sulfbnicos solubles en

aceite y écidos alifiticos hidrocarbonedos mono-
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carboxilicos y sus sales metilicas correspondien
tes, '
(ii) 30 a 70 partes aproximademente de 6xido magnési-
co, A
(iii) 200 a 400 partea aproximadamente de disolvente
Volatil alifético hidrocarbonado con un punto
. dé ebullicidén inferior a 1502C aproximadamente,-
(iv){ aproximédamente 5 a 20 partes de un alcohol se-
‘: leccionado entre el grupo compuesto por alcoholes
aliféticos de C; a Cg vy alcoxietanoles que con-
tienen de 3 a 7 &tomos de carbono,
'(v)..'35 a 45 partes aproximadamente de agua y
(vi) un amoniaco o compuesto éménico en cantidad su~
ficiente para proveer 0,6 a 9 parteé_aproximaéa-
mente de amoniaco, ‘
.,(b) " tratar la mezcla de 1a.etapa'(a5 con, por lo me-
nos, un mol de didxido de cafbono por mol del ﬁagnesio sobre
basico presente, ) V
(e) . afiadir a la mézcla carbonatada 150 a 225 partes
aproximadamente de wn aceite disolvente no volatil con un
punto de ebullicién superior a 1602C y - .
. (d) eliminar los materiéles volétiles, caracterizéndo-

se ademas dicho procedimiento porque:

" a) el 6xido magnésico tiene las propiedades siguien
tes: .
Densidad sparante, inferior a 256131
Ibs/pie clbico 16 Kg/m3
Volumen de poros, cc/é superior a . - 0'75

Temafio de crista por rayos X,
superior a 105 &

Indice de yodo inferior a 100 y
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b) la cantidad de alcohol en la etapa (a) (iv) se.
encuentra en la gama de 0,1 a 4,0 moles aproxi-
madamente por mol de agente dispersente.

5. Un procedimiento segin la’reivindicacién 7,
en el que el aceite disolvente volatil es seléccionado en~
tre el grupo compuesto por aceites lubricantes minerales y
aceites 1ubriéantes sintéticos.

6. Un précedimiento segin las reivindicaciones 3
y5 en el que el alcohol de la ebapa (a) (iv) es selecciona
do entré el grupo compuesto por metanol y metoxietaﬁol.'

7. Un procedimiento éegﬁn las reivindicaciones 4
y 6 en el que el alcohol es metanol

8. Un procedimiento segin lasre1v1nd1cac1onvs 5
y 7 en el @e la temperatura de carbonacibén én la etapa_(b)
se encuentra en la gama de 25 a 509C aproximadamente.

. 9. Un procedimiento segﬁn ls reivindicaciones 6
v 8 en el e la cantidad de éicohol en la etapa (a) (iﬁ) se

encuentra en la gama de 0,25 a 1,0 moles aproximadamente por|

|mol de agente dispersante.

10. Un procedimiento segln la reivindicacidn 9,
en el que el aceite dlsolvenie no volatil es un aceite lu—
brlcante mineral. .

; 1l. Un procedimiento segin ls Reivindicaciones 7.
¥y 10 caracterizado ademés porque el producto fabricado por
el mismo tiene un nfimero basico acético, de, pof lo menos,
400 al tiempo que tiene una viscosidad inferior a 2000 cen-
tistokes a 38eC (100eF).

12. Un procedimiento segin la reivindicacién 1
para preparar una dispersidn fluida, altamente bésica, que

contiene magnesio, cuyo procedimiento, consiste en:
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(a) former una mexcla de:
\l) aproximadamente 90 a 710 partes de un a01do suli
nico soluble en aceits,
(ii) 30 a 70 partes aproximademente de 6xido de meg-
ﬁesio, . .
: (iii) 200 a 400 partes aproximadamente de disolvente
.volétil hidrocarbonado con un punto.de ebullicién
' 1nfer10r a 160eC, aproximadamentbe,
f(iﬁ) 5 a'20 partes aproximademente de un alcohol selee|
. cionado entre el grupo compuesto por metanol 'y |
metoxietanol. . '
(v) '-36 a 45 partes aproy1madamente de agua, ¥y
(vi) amoniaco o hidréxido ménico en una cantldad sufi-|
ciente para proveer 1,5 a 6 partes aprox1ma@amen~
te de amoniaco, .
(vii) por lo menos 25 partes éprqxima&amente de aceite
: disolvente no volatil con un punto de ebulliciép
supgrior a 160G, ‘ ‘
(v) tratar la mezcla de la etapa (a) con, por lo menos,
un mol de didsido de carbono por mol de magnesio presente
mientras se maﬁtiene la mezcla a wna temperatura en la gama
de 25 a 509C abroximadamenté;
{e) afladir a la mezcla carbonatada la cantidad de acei-
te disolvente no volétilznecesario para llevar la cantidad
total a 150 a 225 partes aproximadamente, selecéionéndose

dicho acelte disolvente no voléatil emtre el grupo compuesto

[por aceites lubricantes minerales y aceites lubricantes sin

téticos, y

(d) eliminar los materieles volaticles, caracterizéin-

dose ademfs dicho prucedimiento porque:
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Densidad aparente inferior a 256'5£'
ibs/pies clbicos 16 Kg/m3
Volfmen de poros, cc/g. supsrior a 0'%75
Tamefio de cristéd por rayos X, 2
superior a . 105
Indmcc de yodo inferor a ' 100 y

(d) 1a cgntldqd de alcohol en la etapa (a) (iv) se en~
cuentra cn la gama de 0,25 a 1,5 moles aproximadamente por
mol de genbe dispersante.

l). Un procedimiento segln la re1v1nd10acmon 12, enel .
que el alcohol de lz etapa (a) (iv) es metznol.

14. Un procedimiento ;egun la reivindica c¢on 1%, carac-
terlzaao ademds porque el producto febricade por el mismo
tiene un nfmero basico acético de, por lo menos,A4OO al tleg
po que tiene una viscosidad inferior a 2000 centistokes a’
389C. | ‘
'15; Se reivindica por ﬁlfimo como objeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita: UN FRO

|CEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA DISPERSION FLUIDA, AL~

TAMENTE BASICA, QUE CONIIENE MAGNESIO.
Todo tal y como-queda descrito y reivisiicado en la p:g.
sente Memoria descriptiva queé consta de treinta y cinco ph-

ginas mecanografieadas.

Madrid, 2 de Julio de 1974
BE 0

GRIA

(a) el 6xido magnésico tiene las propiedades siguientes:

-
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