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La presente invención tiene por objeto nuevos com 
piejos básicos de magnesio y su aplicación como compuestos 
intermedios para la fabricación de aditivos detergentes-dis 
pensantes para aceites lubricantes.

Es conocido utilizar complejos básicos de magnesio 
para preparar aditivos dispersantes para aceites lubrican­
tes.

: Según la patente de los EE.UU. 3.761.411, tales -
complejos pueden prepararse por reacción de magnesio con me 
tanol anhidro en presencia de un disolvente aromático volá­
til, y posterior carbonatación de la solución con gas carbó! 
nico.

El inconveniente de tal procedimiento consiste - 
en que el magnesio es un producto caro y difícil de manejar: 
además, el magnesio reacciona con el metanol desprendiendo ! 
hidrógeno, lo que hace al procedimiento peligroso.

La firma solicitante ha encontrado nuevos comple­
jos de magnesio obtenidos a partir de óxido de magnesio, y 
que pueden emplearse para preparar, de un modo particularmen 
te sencillo, compuestos detergentes-dispersantes oleosolu­
bles.

Los nuevos complejos básicos de magnesio, objeto 
de la invención, se caracterizan porque se obtienen ponien­
do en suspensión en metanol un compuesto a base de óxido de 
magnesio "activo", pudiendo alcanzar la cantidad de Óxido dé 
magnesio "activo" el 10% en peso de metanol, y sometiendo - 
dicha suspensión a una operación de carbonatación con ayuda 
de gas carbónico, a una temperatura inferior a 503C, hasta 
el final de la absorción del gas carbónico.

En la presente invención, se denominará óxido de
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magnesio "activo" el óxido de magnesio capaz de reaccionar 
con el metanol y el gas carbónico, y que, tras la carbonata 
ción, se encuentra completamente disuelto en metanol; este 
tipo de óxido puede obtenerse por calcinación suave del car 
bonato básico de magnesio, por ejemplo a una temperatura - 
del orden de 500 a 700BC durante al menos 3 horas; la super 
ficie especifica de este tipo de óxido es superior a 80 m^/g, 
y generalmente superior a 100 m^/g.

Este tipo de óxido, preparado por calcinación sua 
ve, se empleará preferiblemente para preparar los nuevos - 
complejos que son objeto de la invención.

Sin embargo es posible emplear óxidos de magnesio 
parcialmente activos que contienen generalmente mas de 50% 
de óxido de magnesio soluble en metanol después de la carbo 
natación; tales óxidos pueden obtenerse por calcinación del 
carbonato básico de magnesio a una temperatura superior a - 
700RC, y presentan una superficie especifica inferior a la 
de los óxidos "activos". Como tales óxidos no son más que - 
parcialmente solubles en metanol después de la carbonatació:., 
será necesario eliminar la parte insoluble previamente al - 
almacenamiento o al empleo de los complejos que son objeto 
de la invención.

Los nuevos complejos de magnesio objeto de la in­
vención son difíciles de describir con precisión; podrían - 
corresponder a una solución en metanol de una mezcla de los 
compuestos siguientes:

CH^OMg OH
CHy-O-C-O-MgOH

CHi-0-Mg-0-C-0H
6

CHi-O-C-O-Mg-O-C-OH
6 6
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Los nuevos complejos objeto de la invención se - 
conservan preferiblemente a presión atmosférica en atmósfe ¡ 
ra de gas carbónico; por problemas de estabilidad, es pre­
ferible prepararlos a partir de suspensiones que no contie 
nen más de 8% de óxido de magnesio "activo" en metanol, y - 
más particularmente a partir de suspensiones que contienen 
de 3 a 7% de óxido de magnesio "activo".

¡ La operación de carbonatación puede realizarse a 
presión atmosférica o a presión de gas carbónico; para una 
realización preferible de la invención, la operación citada 
se efectúa a una presión de gas carbónico comprendida entre 
5 y 50 kg/cmS, y en general superior a 8 kg/ciA

La presente invención tiene también por objeto la 
aplicación de dichos complejos básicos de magnesio a la fa j 
bricación de aditivos detergentes-dispersantes neutros o so¡ 
brealcalinizados para aceites lubricantes.

Como ejemplo, se puede citar la aplicación de di­
chos complejos a la fabricación de alcohilfenatos eventual-j 
mente sulfurados, alcohilbencenosulfonatos, alcohilsalicila 
tos, alcohil-fosfonatos, alcohiltiofosfonatos..... neutros 
o sobrealcalinizados, o de alquenilsuccinimidas sobrealcali 
nizadas que contienen más de 50 átomos de carbono en su ca­
dena de alquenilo.

Podrían prepararse detergentes-dispersantes neu­
tros por simple adición de dichos complejos a alcohilfeno- 
les eventualmente sulfurados, a ácidos alcohilbencenosulfó- 
nicos, alcohilsalicilicos, alcohilfosfónicos, alcohiltiofos;
fónicos....  seguida de una descomposición de dichos comple!
jos por vía térmica, arrastre por un gas inerte, hidrólisis!.

Igualmente podrían obtenerse detergentes-disper-



santes sobrealcalinizados por simple adición a alcohilfena­
tos, alcohilbencenosulfonatos, alcohilsalicilatos, alcohil- 
fosfonatos, alcohiltiofosfonatos.... neutros o a alquenil- 
succinimidas, seguida de una descomposición de dichos com­
plejos por vía térmica, arrastre con un gas inerte, hidróli 
sis....

Los complejos citados que son objeto de la inven­
ción están muy particularmente adaptados a la preparación - 
de alcohilfenatos eventualmente sulfurados que llevan uno o 
varios sustituyentes alcohilo de Cg-CgQ, preferiblmente de 
Cp-Ci^, alcohilbencenosulfonatos de peso molecular superior 
a 300, neutros o sobrealcalinizados, y alquenilsuccinimidas 
sobrealcalinizadas, cuyo radical alquenilo contiene al me­
nos 50 átomos de carbono.

S Los alcohilfenatos de magnesio neutros pueden pre 
pararse de un modo particularmente satisfactorio por adición 
de dichos complejos básicos de magnesio a una solución de - 
alcohilfenol eventualmente sulfurado en el aceite de dilu­
ción, destilación del metanol y calentamiento del medio de 
reacción a unos 150-22030 para eliminar toda traza de pro­
ductos volátiles; la cantidad de complejo de magnesio a em 
plear corresponde a alrededor de 1 átomo-gramo de magnesio 
por 2 grupos OH fenólicos.

Los alcohilfenatos neutros asi obtenidos pueden - 
sobrealcalinizarse por adición del complejo básico de magne 
sio a una temperatura al menos igual a la de destilación del 
metanol, y posterior calentamiento del medio de reacción a 
unos 150-220SC para eliminar cualquier traza de productos - 
volátiles; esta operación puede realizarse eventualmente en 
presencia de alcoholes de punto de ebullición comprendido -
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entre 100 y 200SC, tales como isobutanol, hexanol, etil-2- 
hexanol; la cantidad de complejo a emplear es tal Que la re! 
lación de número de átomos-gramo de magnesio a dispersar/nú 
mero de átomos-gramo de magnesio del fenato neutro sea infe 
rior o igual a 4, y preferiblemente comprendida entre 2 y 3

Los alcohilbencenosulfonatos de magnesio neutros 
pueden prepararse de modo análogo al descrito anteriormente 
para los alcohilfenatos neutros a partir de ácido alcohil- 
bencenosulfónico; la cantidad de complejo de magnesio a em 
plear corresponde a 1 átomo-gramo de magnesio por 2 grupos 
. ácidos sulfónicos; según una variante de dicho procedi­

miento, se puede introducir el complejo en la solución de -j 
ácido sulfónico a la temperatura de destilación del metanoli.

Los alcohilbencenosulf onatos de magnesio sobreal­
calinizados pueden prepararse de modo análogo al descrito - 
para los alcohilfenatos sobrealcalinizados, a partir de los 
alcohilbencenosulfonatos de magnesio neutros; la cantidad de
complejo de magnesio a emplear es tal que la relación de nú 
mero de átomos-gramos de magnesio a dispersar/número de áto 
mos-gramo de magnesio del sulfonato neutro sea inferior o - 
igual a 8, y preferiblemente entre 2 y 7* Según una variante 
.de este procedimiento, pueden prepararse alcohilbenceno3Ulfo 
natos sobrealcalinizados sustituyendo la totalidado parte de 
los sulfonatos de magnesio neutros por alcohilbencenosulfona 
tos neutros de calcio o de bario. .

Las alquenilsuccihimidas sobrealcalinizadas pueden 
prepararse por adición de dichos complejos básicos de magne 
sio a una solución de alquenilsuccinimida en aceite de dilu 
ción, en presencia de un alcohol de punto de ebullición com 
prendido entre 100 y 200SC, y eventualmente adición de agua
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para dispersar las eventuales partículas de gel que puedan 
formarse, y calentamiento del medio de reacción a 180-220SC 
a 20 mm de mercurio para eliminar los productos volátiles; 
la cantidad de complejo de magnesio a emplear corresponde 
a una relación del número de átomos-gramo de magnesio a dis 
persar/námero de átomos-gramo de nitrógeno de alquenilsuc- 
cinimida inferior ó igual a 3, y preferiblemente comprendí 
da entre 1 y 2.

Los ejemplos que siguen se dan como indicativos y 
no pueden considerarse como una limitación del alcance y el 
espíritu de la invención.
Ejemplo 1. Preparación de complejo a partir de óxido de mag 
nesio activo.

- Preparación del óxido de magnesio activo A 
Se calcinan durante 7 horas a 500ac, 496 g de ca¡r 

bonato de magnesio básico que corresponde a la fórmula apro 
ximada (Mg CO^)^, Mg(0H)g, 5 H gO; se obtienen 215 g de un 
óxido de magnesio A cuya superficie específica es de 125 -
m^/g.

- carbonatación
a) 2 g del óxido de magnesio A se ponen en suspen 

3iÓn en 60 g de metanol y se carbonatan a 25^0. La abporción 
le gas carbónico cesa al cabo de 100 horas; la solución ob­
tenida es perfectamente transparente.

b) 18 g del óxido de magnesio A se ponen en sus­
pensión en 470 g de metanol y se carbonatan a una presión - 
le gas carbónico mantenida entre 10 y 11 kg/cm.2; ia exoter- 
licidad de la reacción hace pasar la temperatura de la mez- 
:1a de 22sc a 36sc. Al cabo de 4 h de reacción, la absorcióp 
le CO2 cesa y la mezcla es perfectamente transparente.
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La mezcla se realiza por expansión a presión at­
mosférica y puede conservarse después en un recipiente her 
mético indefinidament e.

La mezcla preparada contiene 2% en peso de magne­
sio .
Ejemplo 2. Preparación de complejo a partir de óxido de - 
magnesio activo del comercio.

Se ponen en suspensión 18 g de Maglita DE comer­
cializado por Merck, cuya superficie específica es de 140 - 
m2/ g, en 470 g de metanol, y después se carbonata a tempe 
ratura ambiente a una presión de CO2 mantenida entre 10 y - 
11 kg/cm2 . Se obtiene una disolución transparente al cabo , 
de tres horas. El complejo obtenido contiene 2% de magnesio' 
Ejemplo 3. Preparación de complejo a partir de óxido de - 
magnesio activo del comercio.

' Se ponen en suspensión 18 g de Ferrumag 170, co­
mercializado por Rhóne-Poulenc, cuya superficie especifica 
es de 170 m2/g y que contiene más de 5% de Mg(0H)2,- en 470 
g de metanol, y después se carbonatan a temperatura ambien-í 
te a una presión de CO2 mantenida entre 10 y 11 kg/cm^. Al 
cabo de 6 horas se obtiene una solución que contiene 2,6 g 
de sólidos constituidos especialmente por hidróxido de mag 
nesio, que se eliminan por filtración o centrifugación.

El complejo obtenido contiene 1,85% de magnesio. : 
Ejemplo 4. Preparación de complejo a partir de óxido de - 
magnesio parcialmente activo.

Se ponen en suspensión 18 g de óxido de magnesio 
de superficie especifica de 25 m^/g, obtenido por calcina­
ción a 10003C de carbonato de magnesio básico, en 470 g de 
metanol.
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Se carbonata a temperatura ambiente a una presidí: 
de gas carbónico mantenida entre 10 y 11 kg/cm^ durante 7 
horas; se obtiene una solución que contiene 7,5 g Ae sóli­
dos, que pueden eliminarse por filtración o centrifugación.

5 El complejo obtenido contiene 1% de magnesio.
Ejemplo 5. Preparación de complejo a partir de óxido de - 
magnesio activo del comercio.

Se ponen en suspensión 37 g de Maglite DE en 470 
de metanol, y después se carbonatan a temperatura ambiente

10 a una presión de COg mantenida entre 10 y 11 kg/cm^.
Se obtiene una solución transparente al cabo de 4 

horas de reacción. El complejo obtenido contiene 4% en peso 
de magnesio.
Ejemplo 6. Preparación de un alcohllfenato neutro de magne

15 sio sulfurado.
En un matraz de 1 litro, provisto de un sistema - 

de agitación, una cabeza de destilación, un embudo de adi­
ción y una sonda termométrica, se introducen:

- 144 g de p-dodecilfenol sulfurado (o sea aire-
20 dedor de 0,5 grupos OH fenólicos) que contienen 5,7% de azu 

fre,
- 100 g de aceite 100 N como aceite de dilución. 
El equipo se pone eventualmente bajo barrido con

COg y después se descargan en 1 hora con agitación y a tem
25 peratura ambiente 300 g de complejo de magnesio preparado 

en el ejemplo Ib).
El metanol se destila al final de la adición del 

complejo, y después la mezcla se calienta hasta 1803C para 
eliminar cualquier traza de productos volátiles.

30 Se obtienen asi 250 g de alcohilfenato de magnesio
09019
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neutro que contiene 2,4% de magnesio.
Ejemplo 7. Preparación de un alcohilfenato de magnesio so- 
brealcalinizado.

El producto neutro obtenido en el Ejemplo 6 se - 
mantiene entre 70 y 80 ac, y después se añaden en 2 horas - 
300 g de complejo de magnesio preparado en el ejemplo Ib).

El metanol destila a medida que se añade el reac­
tivo .

Una vez terminada la adición, el producto se ca­
lienta durante 1 hora a l80ac para eliminar cualquier traza 
de productos volátiles.

Se obtienen asi 260 g de un producto bruto brillan 
te y fliiido que puede filtrarse fácilmente con ayuda de I8g 
de aceite y una tierra de filtración.

Se obtiene entonces 257 g de producto final que 
contiene 4,2% de magnesio y 3?3% de CO2.

Teniendo en cuenta los 18 g de aceite de filtra­
ción y los 18 g de producto acabado que quedan absorbidos - 
sobre la torta de filtración, se comprueba que el 96% del - 
magnesio arrastrado se encuentra en el producto final. 
Ejemplo 8. Preparación de un alcohilfenato de magnesio sul 
furado y sobrealcalinizado.

Se prepara como en el ejemplo 6 un alcohilfenato 
neutro a partir de

- 144 g de p-dodecilfenol sulfurado.
- 200 g de aceite 100 N (en lugar de 100 g), y
- 300 g de complejo preparado en el ejemplo Ib).
Se obtienen 350 g de fenato neutro, a los que se

añaden 150 g de n-hexanol.
Se mantiene la temperatura entre 70 y 80SC y des
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puós se introducen en 4 h. 900 g de complejo preparado en - 
el ejemplo Ib).

Se destila bajo vacio (20 mm de Hg) durante 1 ho 
ra a 18090 para eliminar los productos volátiles.

Se obtienen 421 g de un producto brillante y flúi 
do que se filtra con ayuda de 30 g de aceite y de una tie­
rra de filtración.

Se recuperan luego 430 g de producto acabado que 
contiene 5% de magnesio, 4% de CO2 y que tiene una TBN de - 
230 mg.

Teniendo en cuenta los 30 g de aceite de filtra­
ción y los 20 g de producto acabado que quedan sobre 3 a tor' 
ta de filtración, se comprueba que el 94% del magnesio se 
encuentra en el producto acabado.
Eri emulo 9.

Preparación de un alcohilbenceno sulfonato de mag 
nesio neutro.

En un matraz de 1 litro, provisto de un sistema 
de agitación, un embudo de adición, una cabeza de destila­
ción y una sonda termométrica, se introducen:

- 260 g de ácido alcohilbencenosulfónico AS 157 - 
comercializado por ESSO, de peso molecular medio 465 g - 
(ASTM D 855) y que tiene un índice de acidez de 85 mg de -

3io

lo,

- 140 g de aceite 100 N.
Se añaden en 30 minutos 125 mg de complejo de mag 

,0 preparado en el ejemplo 5 y que contienen 4% de magne 
y la temperatura del medio pasa de 20 a 45^0.

Una vez que la adición del complejo se ha termina 
se calienta la mezcla hasta 14090 para eliminar el meta
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nol y el agua procedente de la neutralización del ácido sul 
fónico.

Se obtienen así 405 g de alcohilbencenosulfonato 
'neutro de magnesio que contiene 1,2% de magnesio.
Ejemplo 10. Preparación de un alcohilbenceno sulfonato de 
magnesio sobrealcalinizado.

Se añaden a la mezcla preparada en el ejemplo 9# 
200 g de etil-2-hexanol y se ajusta la temperatura del me­
dio a 70-8030.

Se introducen después en 3 horas 500 g de compile 
jo de magnesio preparado en el ejemplo 5.

Una vez terminda la adición del complejo, se ca­
lienta la mezcla hasta 180SC y a 20 mm de mercurio para eli 
minar los alcoholes presentes en el medio.

Se obtienen asi 450 g de producto bruto que se - 
filtran con ayuda de 20 g de aceite y 20 g de tierra de fil 
tración; se recuperan asi 450 g de producto final pardo cía 
ro y brillante, que contiene 5,2% de magensio y 5,5% de CO2* 
Ejemplo 11. Preparación de un alcohilbenceno sulf onato de 
magnesio sobrealcalinizado.

Se añaden 201 g de n-hexanol a 204 g de una solu­
ción en aceite de dilución de alrededor del 50% de alcohil­
benceno sulfonato de calcio neutro que contiene 2,3 de cal­
cio.

La mezcla se mantiene a 70-80SC y se le añaden en 
2 h 300 g de complejo de magnesio preparado en el ejemplo 5.

Una vez terminada la adición de complejo, se ca­
lienta la mezcla a 1803C a una presión de 20 mm de mercurio 
para eliminar los alcoholes presentes en el medio.

Se obtienen así 230 g de producto bruto que se fi¡.



5

10

15

20

25

30

tran sobre una tierra de filtración con ayuda de 40 g de a 
ceite.

Se obtienen 250 g de producto que contiene 1,93% 
de calcio, 4,35% de magnesio y 6% de 002*

Teniendo en cuenta que se han añadido 40 g de ace 
te para la filtración y que 20 g de producto quedan absorbí 
dos sobre la torta de filtración, se comprueba que el 98% - 
del magnesio se ha dispersado en el producto.
Ejemplo 12. Preparación de una alquenilsuccinimida sobreal 
calinizada.

En un matraz de 1 litro, provisto de un sistema 
de agitación, un embudo de adición, una cabeza de destila­
ción y una sonda termométrica, se introducen:

- 200 g de una solución al 1,5% de nitrógeno de 
una bis(poliisobutenil-succinimida) en 50% de aceite de di­
lución, succinimida derivada de trietilentetrasmina y un - 
anhídrido poliisobutenil-succínico de índice de acidez 74, 
obtenido por condensación de anhídrido maleico y un poliiso 
buteno de peso molecular cercano a 1000,

- 100 g de n-hexanol.
Se mantiene la temperatura entre 70 y 80se y se 

introducen en 1 hora 190 g de complejo de magnesio prepara­
do en el ejemplo 1 b), y después se añaden 30 g de agua en 
10 minutos una vez terminada la adición del complejo.

Se lleva después la mezcla a 180se y a 20 mm de 
mercurio para eliminar el metanol que queda, el agua y el - 
n-hexanol.

Se obtienen asi 210 g de un producto brillante - 
exento de geles o de sedimentos, que contiene 1,8% de magne 
aio y que tiene una alcalinidad de 105 mg de KOH/g.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia, y nueva, que se pre 
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­
gen en las reivindicaciones siguientes:

13.- Procedimiento de obtención de nuevos comple­
jos básicos de magnesio, caracterizado por poner en suspen­
sión en metanol un compuesto a base de óxido de magnesio - 
"activo", en una cantidad que no excede del 10% en peso de 
óxido de magnesio "activo" con relación al metanol, y some 
ter dicha suspensión a una operación de carbonatación con 
ayuda de gas carbónico a una temperatura inferior a 50 a 0 - 
hasta el final de la absorción del gas carbónico.

'i 23.- Un procedimiento según la reivindicación 1§, 
caracterizado porque dicho compuesto a base de óxido de mag 
nesio "activo" empleado es un óxido de magnesio de superfi 
cié especifica superior a 80 m^/g.

33.- Un procedimiento según la reivindicación 23, 
caracterizado porque dicho compuesto a base de óxido de mag 
nesio "activo" empleado es un óxido de magnesio de supeifi 
cié específica superior a 100 m^/g.

43.- Un procedimiento según la reivindicación 1&, 
caracterizado porque dicho compuesto a base de óxido de mag 
nesio "activo" contiene más de 50% en peso de óxido de mag 
nesio "activo".

53.-.Un procedimiento según cualquiera de las rei 
vindicaciones 13 a. 43, caracterizado porque la cantidad de 
óxido de magnesio "activo" empleada no excede del 8% en peso
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coa relación al metanol.
6&.- Un procedimiento según la reivindicación 5-, 

caracterizado porque la cantidad de óxido de magnesio "acti 
vo" empleada está comprendida entre 3 y 7% del peso de meta 
nol.

7&.- Un procedimiento según la reivindicación 13, 
caracterizado porque la operación de carbonatación se efec­
túa a una presión de gas carbónico comprendida entre 5 y 50 
kg/cm2.

83.- "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE NUEVOS OOMPLE**i
JOS BASICOS DE MAGNESIO".

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante­
cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a 
máquina por una sola cara.

20

Madrid, 23. FEB. 1979
P.A.

25

30
09019
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