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INDPRODYC DI OX.

ﬁﬂlpf0p6s:to.del presaenie trabajo es encontrar una férmul aee
adécuada.para Jabricar grasas complefas base de calelo que pen—-
drin 6 sustituir & muchas grases de Jabones metdlicos gque sé fa-
brican actualmente, esta sustiiucidn es debide a sus graendes pre
piledades proporcionadas con le jormacidn del jebdn complejo.

En estas grasas complejas 1a misidn s lncrementdar SL§ Pro--
piledades para diversos usos y no solamente encuminarla por uﬁ s0
Jo servicie ya'qua de sste manera resultardan incosteehbles en ca
go de ne requerirse grandes contidaedes, dichos incrementos pug--
den acr'ﬁnbia temperatura de Fusidn, mayor estabiiidaed mecdnico~
al ftrabejo, mapaer consistencia, eic,

dntiguamente en la Rerinerfa dé »Arbol Grande®, Tomps., se-—
Fabricabon grasas reletivamente sinples, l1as cuales eran obienis- '
das pbr dispersidn de un jabdn de calclo o de sodio en un aceite
mineral, Debido a.la base del jabdn a estas grasas se les Iland-
de calcio o de sodio respeciivamnente.

Sin embarge y a pasar de gue ilenen gran demandc GSZAS gro--
$as, sU campo 48 operacidn es muy Iimitado y tienen un roducido-
ninero de aplicaciones.

41 pasar el tlempo y de acuerdo & 108 adeianzos avanxoedos de
~la indusiriae, 1a lubricacidn a grasa fué aumentando entre los ~-
. constructores de maguinaria a fal grado gque actualmente es dicka
Iubricacidn una necesidad en una gran variedad de’equipo que . tie .
ne que funcionar entre vastos limrites de temperctura, humedad,. -
‘pelocidad y otras condiciones.

Petrdleos Mexicanos atendiendo a las nécestdadas de‘servictd,‘
siempre en -aumgnto pidiendo grases que lubriquen de una manera -



>mds sattsfactoria bajo condzctonas de trabajo cada vex mds S BV G-

ras, ha rejorado 1 s grasas gris tente" y ka elahorado nugras gra~
8438,

¥nducido por estas necestidades y demandas se ha desarrollado-.
este trabaejo no solo con ol propdsito de yebricar gragas que cone
tribuyen al mejoramienio de Ia lubricaciﬁn, ¢ino tombidn con lQw-
idea de disminufr a Io minimo la importacidn de Zas misnas.

Bate tipo de grasas tedaeuvia no se producen 8R eseala COM@rmms
ctal en nusstro Patsk asf gue todas las pruebas que se h;czeron _—
Jugron. ¢ productos: jahricados an ol laboratorzo aon el materza1-

kdisponible en 1. '







GERNKRALIDADES

a’lé llema grasa jubricents, 4 un «olido semtj!uido productoi
269 Ja dispersidn de un agente ospesants en un liquido lubricante.
~Pueden tncluirse oiros tngradientes que la lmparten propiedade3~~~'
- éspeciales.

Tomendo er consideracidn el origen del agente espesante pard~ .~ .

Ja elabaracidn de grasas lubricuntes, éstas se-pueden dlvidir ene
~la stguzente forma, s )

.10, Grasas que omplean Jabones metdlzcasa
. 20. Grasas qie utilizan tierras tratadas quimicamente.v

30. Grascs gque usan espssantas szntéticos pera ser -- o
: “elaboradas.

40, Grasas gue se szrven de Jabones compleaos,

Concernzente a los l{qutdos Zubricuntes uttliaados se- cuncre—,v
ta, princtpalmente e los stguientes. ’

lo. 4deeltes lubricantes de origen mineral.

20. dceites lubricantes sintdticos.’

 Aplicaciongs: Las grasas se emplean en ciertas partes. de la‘—‘ .

magquinarta, en las cuales por su disefio no es- posible usar aceite‘

- ‘lubricante, normalmente se utilizen en aguellas partes an movz—~—_**’ -

miento, donds existe friccidn, para impedir el desgdste prematuro
‘de las piezas gn contacto. Al escoger una grasa lubricante es nee
cesario conocer las condiciones de trabajo o gue serd sometida, -
tales como tempefatura, velacidud, humedad ambiente, presién sd~f



pertada por las partes lubricadas; en cojinetes de bolas o rodi-
'llos,'en ckunaceras; engranes, Junitos universales o zubriqacidn;
de chassis, para as{ determinar la mnds conveniente, Adends es in
dispensable saber lo. consisiencia que mejor s¢ cdapte & les cone
dictones anteriores. Por consistenclae s8 entilgnde 8l grado de en
durecimzanto gue tiene coda grasa en periicular, y s wmide por =
2a resistencia gue presenta 4sta cuande se grcuenira en un reci-
_piénte cilfrdrico de dimensionés conocidas ye especificadas a;la
’intrcduccién en su seno de un cono de peso y tamafio corocides, -~
~la distancia que penetra dicho cono dentro-de lao grasa se mide =
en décimas de milfnetro y viene dado en grados o ninero. VLGI, e
) .laclonado con la penetracidn trabaJaaa en 60 golpes a 25° a, métg
i do A8TH D 21? Los grados ¥LGI citados son los siguientes:

GRADO: , " PEHETRACION TRABAJADA ASTH:

¥IGI No. 000 . : £45 ~ 475
Lomm 00 400 = 430
wow 0 355 «~ 365
wooom 1 310 - 340
» » g 8285 - 295
o 3 220 - 250
» = 4 : 176 - 205
» u 5 S 180 w160
wooom 6 §5.-.115
R R 40 - 70
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#ATKRIAS PRIGAS Uy INTERVIEGK BN LA JABAICACION DE GRASAS
LUBRICAKZES &F Gok GRAL, MARUFACIUAADaS sk LA PLAKTA Di GRA-
SAS DE LA WI~REVINERIA DE *aRBOL GHikDs®, Ui AULIPAS. ’

WATERIAS Pitls4s WACIURALES

zl‘ld,r‘da,i.dc de Sodio,. 11mr<5mdo de Potcs*o, Ccal, .s'sbo de Reu,—-‘ '
'”Acido Grasos del Sebo, Acildo Asteﬁrico, Lanolina, Graftio, Zinc'
en polvo, Plomo eh'pglvo,vﬁktedrato de d4lwminic, Brea, Clirone~-
" la, Mirbana, Asfalto‘ﬁo;‘JZ;'Aceites Lubricantes Derivados del =
f’PéhﬁlmLf ' : '

KATERTAS PRIKAS Di I# PORTACION

ﬁcette de chino Hidrogenado, Sulfuro de Holibdeno, Acido 12; i

"Y~Kidroaiestedr1co, Hidrdxido de Litlo, Carbonato de Propileno, Pa

L ratac,.Dalpqc. ¥, Blco §.C.L., Bentona 39, Baraguel 24, Aceite-

. de Pescado, 4nilina Anaraenjade, Anilina 4marillae y Silicdn-

TIPOS DE' GRASA. LUBRICANTES FABRICADAS

De acuerdo a la divisidn Recha antertormente de. les grasas .

Sor lubricantes. 2 son los tipos gue se elaboran:

lo.~ Grasas manuyacturadas a partir del jabdn metéltco, comno
’son los de Na, K, Al, Li, Ca. Gabe hacer notar que para estas s
-gresas el Jjebdn puede ser hecho de uno o dos:¢atales (nzxto) y -
tambtén de .un Jabdn prejubrtcado. ‘

_8..



do.~ Grasag yabricadas con tisrras tratadas guimicamente, co
mo. lo son clartaes 4rcillas Bontonitas, entre les cuales contamos
con las Benitona 38 y ¢l Baragusl 24.

41 Grupo KNo. 1l perienecen las slguientes grasass

“'w) GRASAS DE CALCTO.-~ Fueron Jas primeras fabrtuadas en os5ca
la indusirial, se utilisan en chumaceraes. planas y curvas que tra
‘bejan @ medtane y beja velocidad con moderada'temperatura, 2Q e
‘mds comunmente corocida s la llemada Yeopas®, le congistencia -
en. que se slaborum son deédc el Grado ¥LGT ﬁb; 00 knsta el Grado
¥LGI Ko. S. Tanbidn se usan en baleros donde no hay calentonien—
tos fuerte&, ya que su temperatura nermal de trabajo no debe L
ceder de 65,5°C. Astus grises sirven de base pera un sinnfmero——
~deg .materieles gue entrui como relleno, eatre éllos contanos al -
" Grafito, Zinc en poluvo y Plomo en polvo. Las principeles caracts
krf&ttcas de las Grasas de Calcio son: Resistencte al Agus, Esta--
‘hilidad Hecénica Buene y un Punto de Goteo aprozinado de 100%¢. -
Bn cuanto a la produccidn total de los tipos de grasas Foabrica--—
: dos, el de dsta es equivalente al ae togos los denmds juntos.

b) GRASAS DE ALVUHINIO.- Se fornam por la dispersidn de jaba
= nes'de 4dluminio prejormados principalmente dertvados del Acido-
: ,Estedrzco, en aceiles minerales bejo condiciones coriroladas de
'temperatura prresidn. Son grusus brillantes de buenc aparien—-
cia,“de use muy generalizado sobre todo en la Jubricqcién del -
ékaséis de lbs avtomdviles y camiones, substituye o las Grasas-
de Cazcio en engranes a, presidn, es une grasa nuy resistente al
Sagua, szendo su: principal inconvenienite el bajo punto de goteo—
entre 90° y 100°¢. ‘

~10-



'c)'GHAJAS Do SULIV.— Lag Grusus de sodio fienen algunas pro
. pledudes yue las hacen superiores en clerios cusos o las de Alu
minto y Culcio, principulmente en 1o gue se refiere o su tempe-
ruturd de goteo, la cuul es muyor de 15¢%, La wperiencie de es
tug grasus es Jibrosa p opeca, esio es conirarestado con Ia adi
cidn de potasa resultande as{ une grasa mizte., Kl inconveniente

principal de estas gresus es su sensibilidad ¢l agua,

d) GRASAS D& LITIO.- fas grasas de este metal han tenido =
Ry buena‘dceptactdn’au el HMercado Nacioral, pues su initroduc—-
cidn'fécienta supera a las de Cualcio, 4Aluminio y Sodio en ni-—-—
chas dévsus ap1tcaciones; como I es-si empieo a hagjas y dltasQ
,temperqtur¢s, tienan un punto de goteo mayor de 18000, SON Pe--
sistentes a 1a humedad, poseen buena estabilided mecdnice ¥ so-
portan perjfectamente todos los materiales de relleno gue se les
quzeran affedir en 1los porcentujes adecuados,

)

. G?ﬁpo No. 2. Grasas jabricadas con tierras tratadaS‘qu{micamente}

wyltimamente ha salido ol mercado otro tipo de grasas, en ~
‘las. cuales la substancia -gelificante no es un jebdn, sino come
" puestos orgdnicos e inorgdnicos que tienen las mismas propieda
" des .gelificantes, las mds importantass son ciertas tierras tra;'
tadas quimicamente y denominadas Bentonitas. Loé’productps ela
borados con estos compuestos tienen todas las propiedades dE%"‘
‘wna buanc grasa lubricunte, habiendo algunas egn que séncillaén
mente se desconoce su punto de jusidn; por ese caracteri{stica-
son recomendables para emplearse en aquelloé lugares cuyas tém
peraturas sean muy altaes. Entre estos ttpou de grasas contamos
con la de Bentona y Baraguel. N

1l




e 250%.

GRASAS. PROXTHAS 4 FABRICARSE

Hésta el momento se he progresada bastante en Jla tnvestigae-

fci&n de las. grasas hechas a partir de Jabones complejos, . particuﬂ>

larmente por akora se cancreta a los Jabonas coupleJos de Calcio
e cuyas. grasas tienen la parzicularidad nuy. ee epecial deg poseer c¢a_
:Jidade de exiréema prxstdn, 8s. aectr, que stn la ayuda de adtttw:'
vo alguno resisten grandes presioneu, edends la peculéarzdad dg-
p maniener. su consi&tencia atfn o éleuadas iempératuras; de sar muy
vresistenﬁes al agua v poseedoras dae un punto de goteo superior w,f

'.'"12*."v




NATURALEZA DE COMPLEJOS D& -ACETATO KN GRASAS.

£l término "Grasas de Jabdn Complejo” es generalnente usado
“ahora bara referirse ¢ aquellus grasas sn que el espesante $@——
hace mexclando un. Jabén con unue sal de bajo pesc: nolecular o ~—
cqmpuesto.polar (como dcido o base). Esta clase de grasas han -
sido adiclonalmente subdividides en dos grupos:

a} Grasas en que el jabdn-y los aditivos pueden ser mezcla—
dos an'cnalquier proporcidn y cuya sagociacidn os un nrocedl;n-
_misnto de adsorcidn o un procedimiento similer ¢ la volubtlixan
¢idn de compuestos polares®,

b) Graaao quo comportamiento SRQLBWL que 61 aspasante X250
una combinacidn quinica de jabdn yp adttivo.

Le literatura indica que grasas‘hechas con Jabones y’salesé :
de dcidos de bajo peso molecular, particularmente Acldo Aebtimm
) éo,.caeh en el segundo grupe, entonces ellas serdn complejos —= ’
" gufmtcos. Debido a que dstas grasds tienen -excelentes propisda-
.des lubricantes, han rectbido considerable etencidn durante los
dltinos afos. Se creyd ser de ‘importancia dilucidar la naturele -
ze de los coﬁplejos para desarrollar un mejor entendimniento de-
su-eficiencia,

Los resultados de estos estudices revelan que la anterior —-
evidencia defendiendo el concepto de complejos gquinicos ha sido
mal interpretada y que el espesante de jabdn-acetato parece ser
<"a asociacidén de complejos anteriormente mencionados, en que el
bJabdn es probablemente adsorbido sobre la superficie de las par-

= ;tfculas de acetato.

La evidencia que he sido witilizade en el pasade para estaw—
blecer estos compleJos como compuestos guimicos fué de dos cla-

ses;
~13e




lq.~ Cuunde unue nezclie de jabdn y ecetato fué celentade en—.
aceite a wpa temperutura dererninade, las propiedodes de lu gra
sa resultante dijerieron marcadamente de eguellaes de una grasa-
de la misina composicidn en donde los componentas jueron mercli-—
‘dos @ temperoture ambiente. ddemds, los componentes de 10 me g~
cle hecha a teaperaturce wbiente fueron jdcilmente separades «-
por tratamiento con solventes, mientras gque el espesante de: 1a-
grase calentada aparéci5 completenente homogéned p no se pudo -
séparar‘en sus miéltiples componentes excepto par desconposicidn
quimica.

20.~ Los modglos da difraccidn por raeyos ¥ de los comple jos
Jueron bastente dijerentes de aquellos de Jjabdn y acetato usae
dos p&ra hdcerlos y tambidn yueron diferentes de los modelosvae'
difraccidn COnoéidosbde las otros jofmas dél acetato, Ksio fué¥
interprétado’como que nuevds especles cristalinas (no mexcles)- -
se¢ hablan formado. ) ) .

Considerando los prineros resultados obtenidos en lds’lébo-;
ratorios, se 11egé a la especulacidn de que 10s complejos jaw-w
“.bdn~acetato guizds no eran compuesios guimicos sino complejos -
'de~adsorcidn. 8t en al culentanmiento de 1a gresa de un jabdn—a-
“cetato, el jabdn parciclmente se punde, aparece Jinanente disew
persado v es adsorbido en la siperficie de Ias particulas de -

acetato, es concebible entonces porqué dicho sistema presenta-—-

difereﬁcias de unc simple mezcla hecha o tempervture ambiente.-

pependiéndo de yue tun esiriciuomente ligado pueda estar el Jd—e

bén con el acetato, es .lo diffcil de distinguir tal fendmeno de

adsorctdn de un compuesto de formacidn, £1 proceso de calenti-—-
miento pddo tumbién producir cambios en la compbsicidn del ace-

tato.mismo o del jabdn mismo que podfe interverir no solamente-

en los canbilos de las propiedades de la yrasa sino también an -
“e] modelo de difraccidn de raycs X. Ain el espesante. en dicha -

situacidn pocia ser solamente unc mezcla y no un complejo quimi
CO.

Cono se pensd cue era deseable entender mds clcramente el -

comporiamiento de los coimponentes individuales de las grasas an

~1d~




tes de estudiur los complejos, los esjuerzos iniciales jueron -
dirtgidos hacte los cambios que en astos coﬂpcnentes pudteran -
ocurrir bajo las condiciones enconiradus ol hacer gresas comple
Jes. Bste trabajo concernlente a complejos de Acetato de Galcilo
mostrd que log cumbhios que tentan lugar en log modelos de di-w—
S fraceidn de rapos X durante la jformacidn del complejo, podian. e
presentars; por campleto en los acelaivs salos, Aungue no ke si
do establecido concluysntemente gue los complejos son del tipo~
‘de adsoreidn, el comportamicnto de las grasas sugiere Firmenen—
te que sf lo son. '

‘La siguienie discusibén trata de probar ezparzmentalnenfe o
las conclusiones. anteriores. Los complejos de Culcie son trata-

dos separademente, y los detalles experimentales son reporta-m—-
dos. ’ .

CONPLEJOS D& APEYWTO ba GALCJO-

Hay varios reportes en la 1itcratura ofreciendo la euzden-»

cia que jué interpretada como prueba para el concepto de ‘que. ey

los espesantes en grasas de Jabdn-acetato de Calcio pod{an seP=.

complejos quimicos. Amott y Kc.Clennan mostraron que, cuando el

Acetato de Calcio y Oleato de Calclo se calentaban en .aceite gg"'

‘1?5.000, se jorma una grasa cuyo modselo de difraccidn de rayos—
X aparentemente eru bastante diferente del modelo del Oleato de
“Calcio y Acetato de Calciow ‘

St el espesunte complegjo era szmplenente una meacla de aceA
tato y - jabdén, seria 18gico pensar que todos Jos espaczos—D cal=
culados de un modelo de rayos X del rompIEJo podfan ser atri—-n

buidos a los materlules iniciaies, Sin embargo, Amott y Hc.Cle=
nnan encontraron que vurias de les rejfleriones de rayos X'pro~wf
ducides por el Acetato y Olcuto estaban ausentes en el modelOm-
del complejo, mientrus verias rejlexiones nuevaes de rayos X ha-
“plan epcrecido. v

~15~




. Cuando el acetato y el olealo yueron caleniados en Tolugno,-
se yormd un segundo complejo con un nuewe moedelo de diFraccin,

Podavia jfueron formudos complejos diferentes cuando Iaq meg~e
cla acetato-jabbn jué culentada arriba de 210°C. Vames ¥ Gudba re
visaron la literaturae de Ias Patentes y reporiaron sus propias -
observaciones de dichos complejos, se vid primeramente gue habie
marcados cambioz en las propiedades de la grase arriba de 210%. -
Xolyenbach y Horway tambtén citeron como ewidencia pera la forng
cidn de complejos arribe de 210%¢. Jos combios en la difraccidne
de Payos‘E. ‘

Antes de examinar los complejos mizmos, se tatenid caructieri

ey los componentes primerios (el Oleato de Calcio y Aceiato de-

Calcio)} tan bien come sea posible. Una nuestre-de Oleato de Cal-

‘elo. fud obsaruada‘después de -hader side calentdada a dlferenteg—=

'temperaturaﬁ rasta 230°C. 4unque el elgato se ablandd durante el

proceso de caleniamlento, sy nodaelo de difraccidn de raycs X dqg
" pués de enfriada no cambid.

El1 dcerato de Calcio se comportd elgo diferente. fa sido mos
"irado durante Jos dltimos effos gque el deeteto da Calcio -puede =
'-fdrmdr cuando menos dos hidratos, tres modificaciones anhidras,-I'
‘dos compuestos quimicos y un compuesto con deide acéiico y agud,
dé_Jos‘cuales todes tienen diferentes modelos de difraccidn de--
"rayos ¥ (una forma anhidra es omorfa), Se mostrd que el dcetato-
de Calcio Monohidratado al ser calentado puede formar el medla-—
hidrcto iy las tres jformas anhidras, dependiendo de la tempérdtu-

ra, -

Za investigacidn de los datos publicados de rayes X para los. .
cbmplajbs de jabén-acetuto de calcio muesira gue cada espdacio-j-
puede ocurrir pof la presencic ya sea de los componentés inicig-
lés o los hidratos, formas anhidras y compuestos de Acetato de -
Calcio de dcide acético. En la Table I se muesirce el modelo de -

- fayos X de un complejo de aceifato~oleato en aceite, hecho en el~
>1aboratorio de acuerdo con los procedimientos descrifos por -f“"b
Amott y Kc.Clennan {fué usado un difractémetro Norelco)., Cada es

~16~




paclo-) puede ser atribuido a un compuesto espac{jicé que pueds——
estar presente en 2a grasda.

TABLA T

HODELO DFE RAYOS X DI CO#PLBUD DE ACETATO-OLEATO DE CALCIO
EN ACEITE CALENT4DO 4 175%¢C.

« Principal Espacio-D en 4°

{Iniensidad Relativa) & deteria Fundomental
16,7 (¥siE | v _ dcefato de Celcto Hitad-Hidrato
15.5 fﬁ}g S Olgato d¢ Calclo.
12.7 (&) ) Acedato de Calcio Kitad-iidrato
8.6 (¥) : o Acetato de Qalcio ¥itad-Hidrato
8.¢.(W) - e Acetato de Caleio Nitad-Fidrato
7.5 (F) ‘ R fcetato de Calcio Kitad-Hidrato
5.57 ()¢  4cetato de Calcio Hitad-Hidrato
4.48 (8) Oleato de Calcio,
2.87 (F) ' o , Acetate de Calecio Nitad-Hidrato
- 3.52 (F) : = - dcetato de Calcto ¥itad-Hidrato
3735 (F) o . 0leato de Cdlcio, Acetato de w=m
! : Calcio X¥ited-Hidrato.
»3,36’(#)2. _ S Acetato de Calcio Yitad-Hidrato

1. VS~Huy fuerte, S—Fuerfe. HS-Hoderadarente fuerte. H-Hoderado-
F-08b11. F-Tenue. Vi-Huy tenue.

- 8. Ausente en el MHodelo de Amott y #c.Clennan.

Estas mediciones de rayos X produjeron varios resultados gue-
Jueron reportados ausentes por 4mott y Kc.Clennan, posiblemente--—
porgue sus observaciones fueron hechas por una cdmara Powder, en—~
- Jla cuel algunas veces es diffcil medir rejlexionés de bagjo dnguw~v
.lo. El modelo de rayos X del acetato anhidro-usado por AMOtt y -
¥c.Clennan como una rejerencia en su esiudio de los compiejos pa—
rece haber sido el modelo publicado en la YASTH X-ray Powdwe ~ww~—
Fize” el cual ahora se cree sea incorrecto. Se plensa que los re-

17




ctlentes nrodelos de dtfraccidh de rayos I reportados de Acetaio de
Calcto 'An/;'ldr‘o son corregctos, porque jJfueron obtenidos con mate~——
rial edecuado, en coniraste al modelo reportado por ASTH y obteni - -
do por Haenawalt aparentemente con 4fcetato de Calcio no propio.

: El nodelo de difraccidn de fayos X gre juéd obtenido en unag —-
nuestra de 4moit y He,Clennan »Complejo de Qaicio " el cual w~w—w
“ellos hicxeron al calenfar Oleate de Caicio, Acetato de Calclo, =~
Agua y Tolueno, es mosirado en la Fabla II con los compuestos uti
lizadas, 10s cuales se consideran para cada Espacio-D. '

”!BLA IZ

EODEIO DE RAYOS ¥ DE COHPLEJO DE ACKTATO-OLEATO DE CALCQD
Bi .’POLU!JHO CALENTADO 4 175°C.

Principal Eﬁpaciomﬂ an 4° ) v
" (Intensidad Relativa) - Material Utilizado

2.7 (%) o dcétato de” Calcto~teido 4¢ético-agua
9.8 (¥) Acetdto de calcio~Acido.Acéticb
8.23 (vr} ' Acetato de Oalcib—Acido'Acético—agua
Aadd (H) : ' 0leato de Calcio ' - :
4,04 (F) : ' dcetato de Calcio-dcido 4cético-agua
3.3¢ (7). " Acetato de Calcio—Acido Acdtico-agua
3,17 (F) ‘" pleato dé Calcio R
2,29 (vF) : o Acetato de Calcio-4cido Acdiico-agua

8,03 (F) ‘ 4cetato de Calcio-Acido Acético-agua.

La jbrmacidn_de los compuestos Acetato de Gdlcio-Actdo Acdtico
Agua y el Acetato-~icido Acético, pueden ser exzplicados por el-

efecto del Acido Oleico que no reaccioné en la jormaczdn delew~ »f

Oleato de Calclo. -

&1 hubiera sstado presente cuclquier cantidad de dcido Olelco,
el Acetato de Calcio podia reaccionar pdra yormar Acido Acétice 1i

-18-




bre el cual podria entonces Jformar complojb con el Acetato de cal
cio. Lo presencia de un ezceso de dcido en el complejo Terminado-
- {como 82 reportade por Arsti y ¥o.Clannen) parece sostener la ki
pétesls anterior.

Los modelos de rayes X de complejos de alia tenpsraiura pugee
den ger 1a explicacidn de la pregencia de Acetato de Calcio Anki-
dro. La Tabla IIX compendie las obgerveciones leckas para un comm
plejo de¢ Oleato de Calele y Acetafo de Cualcio calentado a 215%:.

TEBLA ITT

HODELO DE RAYOS X DE COHPLEJQ DE AG&Z!TO*OLEAIW ﬂE CALFIO
CALENTADO £ 215 '

>:>,Pr$hcipal Espacto-D en 4°

(Intensided Relativa) ¥aterial Fundamental

15.5 (%) 0leato de Calcio. ,
9.8 . (8) o /3 ~deetato de Caleio Anhidro -
9.2 (i) ' , /3 ~Acetato de Caleio Anhidro
3.47  (F) © [Brtestato de Calcio Anhidro
2.35 (F) _ p ~dcetato de Calcio Ankidro.

. . . . L 4

Algunas veces las caracterfsticas de Espacios-D del jabdn'ss
‘tda ausentes en el modelo de rayos X del complejo, especialmente'
st el complejo es calentade arriba de 200°C, Hste jen&meno s =
probablemente debido a la jfusidn percial de los’ Jabone° ¥ su mag

.. nifrica dispersidn en la grasa, seguida por le adsorcibn sobre --

las pqrf{culas de acetato. Los pequefios cristales asi jormados ~ -
s puéden‘producir amplias reflexiones de rayos X de baja intengiw=—
dad 'y ellos pueden aparecer ausentaes al comperarse a4 14§ pe=-e—-—-—
fiexiones de dcetato de Calclo. Se ha observado este yendmeno —-
con varios jabones diferentes. Cuando el acetato y el jabdn son-:
‘mezclados u calentadcs en el estado seco, ningune dispersidn . se-
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tiene y ol modelo caracterfstico de difraceidn de rayos X del Ja~
bén sobrepasa al del Acetate de Cfelclto mited 2idrado q/gmoleazo—~v
anhidro dependiendo de Ia fempsrature de calentaniento. '

Pruehas nds amplies indicandc gue los Jabones de (alcio y dce
teio de Culcelo nro han formado compuestos guimicos yjud obtenide de
onsgrvaciones de los coeplejos bajo diferentes condiclones, gi =w
dos complejos Jueran cleriamnsnie cdmpuestos guinicos, entonces =-
combinado el Jabdn produciria combics en ol modelo de difrdecidn-
de rayos X distintas o aquellas carecteri{sticas de Fspacios~D dal
Jabdn, Fe un hecho actuel que cueido oirog Jabones; taley como. Ca
prilato de Calceio gon usados, el wmodelo de rayos X del comple o
_permencce igual pare ua nétode dado en la preparacidn de gras@.--
cumbiando la relacidn mol de jabdn ¢ acetato deberfa cambiar 10 -
estructura cristalina del complejo si es un compuesto qufmico. EBI .
asxperinento nrezire que variando la melacifn de 1.1 @ 1.6 no can—
bia lc gsiructure crigtalina, sino produce el nilsmo Espacio~D de-
loy modalos de rayos X. '

Hay otras observaciones syperiméniales .adicionales, 14s cug--
les mdestrqn gue el comporianiento de Ilog complejos pariicularmen
te los cambios . en 105 modelos de dijracci&n de rayos I, es parale
lo al comportamiento de Acstaio de Caleio. La transfbrhacidn dgm—-
dcetato de Calcio mitad hidrato & la jforme anhidre rethere 1 Qe
eltninacidn de agua, usualmente por calentamiento. Si un complejo
de acetato-jabdén de calcio hecho @ 175%¢ y contentendo el acetato
mitad hidrato es calentado arribae de 200°%¢ a1 descubierto, un nue
vo complejo 8s Jormado cuyo modelo de rayos ¥ se parece 4 aquel~—
del acetato anhidro. §i el complejo mitad anhidro es calentadoy -~
sin embargo, en un recipiente cerrado parac que el agua no puedd-—
. ger eliminada, el calentamiento arriba de 200°¢ no efectia cambio -
en. el modelo de rayos X.

‘Algo del trabajo experimental sostiene Sirmenente la sugeg~-~
tidn,de que, aunque los complejos no son compuesios du{mtcos hay-
JFuertes inter~reaccionss entre el acetato ¥ los jabones. K1 aceta
to anhidro en el estado alslado rdpidanente absorbe agua cuando -
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Cse expong al aire y retrocede a le nitad hidreto.

En el complejo'de elta temperatura sin embargo el jabdn es w-
~aparentemente adsorbido en sl acetato evitando que absorba hung-w
dad prontamente. ’

Es necesario .calentar la grasa de alta temperatura con aguaé-
‘en un rectpiente sallado para suminisitirar sufzciente gnergfa para
’,disoczar el complejo y hacer reaccionar al ~acetato~qnhtdro Y -
"jbrmar el medio hidrato. Las comparacione» de--los complejbs'cén;—
los comportanientos de sus componentes indlviduales indicdh qus~¥
Zos cémplejos o son ni compuestos quinicos ni mezclas simples, -

g stno son nrcbablemente asoclaciones complejas en las cuales el Ja o

’f.b6n es adsorbzdo sobre 1as partfculaﬂ de. acetalo,




L CARACTERISTICAS D& COHPLETOS JJBOH~SALl

Las carabter{ sticas principales que hacen a los complejos jo-—-
bdn—°a1 valiosos para la fabricacidn de-gra>a° lubricartes song

low Sus caragzar{htzcas de °olubzltdad

2y~ Su inmunidad ol cambio de eotado por ina eleuaczdn de'
' la temperaturc,

5;- S ustabiltdad eén -cuanto a la dzsociacidn de Jabdn U
“‘sal. ‘ :

La mayor{a de los Jabones para jluidos Iubricantes deben ser -

solubles o dzspersables en el fluido a-altas temperatures, y cuen- .

de la temperatura decréce, crisialice en eristales fibrosos og ==

'buql?sfslrven‘para tnmovilizar elbjduidb. Sin’ enbargo, no todo§ ==
"’ los: jabones complejos formados de jabones metdlicos y sales démosf'
trardn esta caracteristica. Algunos serdn tan éolublés que falia§~
rdn al cristalizar y consecuentemente ningin cuerpo pldstico se ==

.‘foﬁmard. Otros complejds pueden ser démasiado insolubles y no dis-. £

persan 6 si dispersan, se separardn del jluido lubricante. Sin em=
bargo; con una eleccidn propia de metal, dé los mds aJtQS'dcidos‘;
grasos'y_&cidos de bagjo peso mo1ecu1ar, Jjebones complejos satisfag
torios pueden ser encontrados para la fabricactdn de grasas luﬁfi?_ﬂ
cantes. Para la formacidén de dichos Jubricantes,yno’es necésafio -
que el proceso deba ser lleuado al punto donde el Jabdn de hecho - -
ose’ disuelua en el dceite,

La razdén principal pera el uso de ]ab6n~sa2 en la formacidn de
'grasas lubricantes es su inmunidad al cambio de estado. por una ele:
vacidn considerable de temperatura. Hsto es, que las sales son uti:
‘lizadas para aumentar el punto de suaevided en jabones normales, en’
tonces en muchas grasas lubricentes no nabrd ningin punto de fum—-
§idn diferente y tal vez ningdn cembio brusco en la viscosidad con
canbios en la temperatura. ista fulta de cambio brusco con la tem=-
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peraturs se demugstira en la gréjica ¥a. 1 sn donde la presidn en-
.p&t' es graficadae conira la temperctura. La curva "4* represénta;
una grésa Judricaenie gspesada coﬂ acatato de calCio~su1jat0_de -
calcio la cual es comparada con otros lubricantes convencionales. .

CARACTARISITCAS Y APLICACION DE 1LAS GRASAS DE JABON CONPLEJGC.:

Una de las - -razonegs pftncipales para el uso de jabdn,compjejo~ 
on espesar los aceites Iubricantes es obtener prqduchSﬂgué'ten#h
gan puntos mds sltos de suevided o rsblandectmtento'querlds'lubnil
cantes sintlares. hechos de . jabones nornmales. Esia caract érféttca~,v
a8 ae perticular importancia en aplicacuones industriales y mu—~~i

chas grasas Jubrzcanteu de jabén Lomplpjo ‘son Jormuladau tentendo’”

esto en cuenta.

- 7..8in embargo, el hécho no debe pasarse por alto pues dicha pro
piedad es tanbidn ventajosa en lubricacidn de autombuiles. Por
" ejemplo, grasas lubricantes de baleros son sometidas a temperatu~
Pas . tan altas como 120 yiadn 130°G en_algunos'vehiculos comercia—
Zeg,

De acuerdo a los resultedos obtentdos el_hotivo#de que muchos
Jabones conplsjos en aceite no manifiestan distinto punto de [fi=-
s$1dn y ningén otro cambio precipitado de viscocided al elevar y =
caer la temperatura ha interesado a la mayoria de 108 jfebricantes.
en este canpo. ' '

~Sales de dcido de bajo peso molecular, cuando sor empleadas -
. ecomo modificantes de es¥ruciura para jabones normales, tienen la-«
ventaja de no ser voldtiles a la temperaturc de aplicaci&n. £n én

~ Jecto, algunas grasas -lubricantes especificos hechas de complejos
oo de Jabdn son reversibles, es decir, que pueden jfundirse y luego ~
: regresar a una estructura grasosa sobre enjriamiento,

Huchas de las grasas lubricantes contentendo complejos de ja-
bdn, en donde una sal de écido de bajo peso molecular es el agen—
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te complejo, taabdidn tienen unu buenu estebilidad estructural para
esjuerzo o trabajo. )

S Parte de esta estabilidad parae trabajo paede ser delide al &i-
po de fibraos que coﬁstituysn lu estructura, perc no debe pasarse -
par.alto que algunos de dichos productos, por ejemplo las grasas -
lubriéantes de base¢ bario que han wido puestas al mercoedo, tienen-
una preporcidn majyor de agente complejanite que otres grases lubri-
cantes de coensistencia similapr, '

La resistenciac pare el lavada por agua de grusus lubricantes -
. de base s6dio es frecuentemente mejorada por la adicidn de agente-
~complejo en el sistemd. S

Son citados los sjemplos de grasas lubricanies de jabdn cdmplg
Jo que tienen una. reésistencie poco comin para la Qmidacidn;'vnd ra
z6n. pare esto pugde sar la-jelita de glzcerol en la mayarfa de es~-
tos productos. &1 tipo de aceite lubricante empleado y también los .
inhibidores especificos de oxidacidn afddidos, iienen sin duda una-
influencia similar a aguella que ellos tienen en 1as grasaé ubri-
cantes hechas de jabones rormales. (Ver grdfice ¥o. &).

Las deseadas caracteristicas anteriores son probablemente la -
raxdn de que algunds de estas grasas,lubricantes de jabdn complejo
S sean uéadas pera diversos propdsitos como lubdricantes. in efeéto,—_
ure grasa lubricante de base complejo de calcio yué el primer tipo
ehb;eado para aste propdsito, no solamente en estaciones de almaqg
nﬁmiénto sino tandién en algunas plantas industriales.

También dichas grasas lubricdntes no son necesuriemente Compa=
tibles con los otros tipos de productos de jabdn complejao o produc
tos de Jjebones normales. Por ejemplo, una gresua lubricante'bomplee
ja de jabén sodto, cuando al mesclarse s¢ le aiiade ya sea calcio o

una grasa Iubricante de base de 11tio0, resultc uUnRG MEACI Grrmmmm—mes

Jiluida~1fguida., Este punto es paerticularmnente impceriante cuendo un
nuevo tipo de grasae lubricante se hae introducide en baleros para -
servicio anti-friccionante,
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FUTURO Db LAS GR4SuS LUBRICANIs8 Du JABOH COMPLETO.

La concepeidn moderna de la sristencia de jabones complejos en
. las grasas Jubricantes es solemente da hace pocos afos. KHobla ejen

 p2os de lu aplicacidn de jabonss de sste {ipo prautﬁmehte,'taz COo-
" mo aguellos descritos por Diggs ¥ Cempbell, Carmnichael y Hain,_pe-
ro la ideu del tema, cono la sugerids per jc,Clennan jaltaha.

_Esta concepcidn no solamente ha abierto auevos campas de esiu-
“dio para aguellos que estén interesados en la jabricactdn de gra--

ses lubricantes, pero Aa side de vualor para aguellos que emplean —- .

‘sistemas de jabdn para oiros propdsitos, como aceites lubricantes-
para mdguinas de combustidn interna, productos metdlicos cortantes
} meteériales pere prevenir ol moha, '

Sin duda una gran ceniidaed de traebajo no revelada aun, ha sido
'hecha en istemas,de_jabdn_complajo por personas zntereeadus N

o gruaas.;ubrtcantes. Cuarenta pqténtes en los cstudos Unidos, regig

trades durente los dltimos cinco afios, indican el interés en estam
materia. Este es un canpo muy Jérttl para investigacidn Y MiUcho ~=
del progreso y perjeccionamiento juturo de las grusus lubricantes~
podrd ser el tronco de dicha investigacidn.

'Eﬁ hecho es que no dedbe perderse o pasarse desapércibtdo que‘—ﬁi
las grasas lubricantes de jabdn complejo son frecuentemente mds ca
“ras.que los lubricantes hechos de jabones normales. El procedimicn
to dei_procéso es frecuentemente mds complicadoe gue 1os proqedie—~
mientos para la febricacidn de otros tipos de grases lubricantes.-
-rambién, la fabricecidn no siempre se comprobard ser tan szmple ce.
mo se ha deserito en algunas literaturas.
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ADITIY0S UTILIZADOS KN LAS GRASAS.

‘Zos aeditivos som substancias gque imparten o megjoran las propie
deades necesarices a un Jubricante o reducen las indeseebles.

4 continuacidn se enumeran algunos tipos de los princlpolgs =
aditivos que son utilizaedos 2n nuestras grasas, menciondndose su -
‘rexdn de uso y mecanismo de accidn en particular. k

o} ANTIOXTDANTES O FNHEIBIDORES DL IA OXIDACTION,

"Son compusstos orgdnicos éontsniendo'ﬁzufre,‘ﬁﬁsfofo,kﬂtﬁhdgqe
7o, tales come Aminas Orgdnices, Sulfatos, Fidrorisulfatos; Fenc=w .
les, C ‘ e

Como ejemp1o tenemos el Dalpac.

~ para prevenir el barniz y jormacidn de incrustaciones én las -’
‘purtes. metdlicas, previane la corrocidn.de las aleaciones en los. -
baleros. ' ' : -

‘Disminuye la cantidad de oxfgeno que rehcciona?ia con el acel-
te reduciendo la formacidn de éuerpos dcidos. Interviene en das ==
reacciones de oxtdacidén por formacidn de compuestos solubles inace '

tivos o‘combindndoseicon el ozfgeno se oxide de preferencia-el aqgf
tivo que el acelte, : ' :

-bJ INCREMENTADORLS DE PELICULA EXTRENA PRESION O ANTIDESGASTAY =
. TEs. o '

“Son compuestos orgdnicos gque contienens Clofo, Plomo, Azmj%e,~ 
Ceras Clorinadas, Fosjatos (rgénices y Fesyitos, Ditio Fosfato de—
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Zthc,>Trtcresil Fosjuto, Nuftenatos de Plono,
Ejampjo: SCL, ELCO.
Reducen la friccidn, impiden escoriaciones y etague.
- Por reaccién se forma la pelficula en las suéawjﬁcies eﬁ conteg

to, la cual tiepe menor coejicltente de friccidn, reducténdola =11
de- el atague de lcs mismas cuando la pelfcula se rompe:

c} AGENTES FIBRANTES Y ADUESTTOS .

Giertos polfmeros da alto psso molecular jabones dg aluminiow
 de los (cidos grasos no seturados. : Lo

Ejouplo; ‘pgmmc Y Lo,

. Incremenia lo adherencia de lubricanta a la superficie metdlt—
,ca para jbrmar un recubrtniento protector,

Aumentan la viscostdad de lubricante e imparten caractarfsti-~
-eas adherentes. "

'd) INHTBIDORES DE ESPUHA.

Stliééhcs;pol{meros

 Fjemplo; Siltcdn.
Fvtta la formacidn estable de es puma,

‘Reduce la tensidn interjacial al m{nimo, las burnuJas menores~ R
Jorman burbujas mayores fdciles de sepaerar rdpidamente.
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~e) COLORANTES.
Gonpueszos ory(ntcou solub;es en aceite,.con alta juerJa colo-
rante. ' :

Ejemplo: Anilinas.

Imp&rtsn distincidn de airactiuos coloras.

Los conpuestos orgdnicos con alia Juerza. colorante 8 disuel»« :
Tuen @ ‘imparten color. :

" F) AGENTES AROMATIZANTES.

L Peffymes sintéticos 3élﬁblesven‘bcézte.
ijempIo: Fitrobenceno y'bifronela.
-Elimina olores indeseables e imparte ojérvcaractaﬁfkgjdb;g
Peguefias canttdedes de substancia altamente odar{feras propor~

cionan ‘fragancia o aromae agradable cuando ‘s mexclan con 1ubr1can_’
tes. ’

-g) AGENTES DISPERSANTES .

_ Sudstancias Polares como Hitroalkanos,‘Alcoholes,.cdrbbnafps oy
. da d1keno, Dimetil Cetona, gtc. o ‘ L '

~Ejemplo; Carbonato de PrOpiléno.

Facilita la Formacidn del gel en menor tiempo de reaccidn..




' PRUEBAS FISICAS'Y QUINICAS DE CONTROL BN EL LABORATORIO. .
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EXAHIKACTON SENSORIAL- Dy LAS GRASAS LUBRICANIES.

Los clientes a menudo juzgen o las grasas lubricantes al menos
de una jorma preliminaer, por lo que ellos pueden wver, sentir, oler
Y posgiblemente gusitar cuando abren un recipiente.

Esta primera impresidn de lo grage, como ldas primeras impresio

nes de la gente es a4 menudo diFfcil de olvidar y puede influenciar

adversamente en la opinidn del cliente a pesar del excelente COm=—
portamiento en el servivio actual,

Cuando se gquita la cubierta ¢ una cubeta o tombor de grasu, el
clien?e'obsérva la‘aupefficie de la grasa y forme une opiridn gene
ral por el color y apariencic de la misma. K1 notard algén‘acsite~
-1ibre en la superfsicie o en depreésiones, pugde wiilizar una;espdtg
la ' para untar une pelicula delgdda en alguna superficle brillante->
y ohservar st contiene paridenlas visibles de materia $61ida, Si--

la grasae no es simtler en color y en apafiencia gansral o recibos«'_'

anteriores del mismo producto, €&l inmediatamente desconfiard y pue ’
de ser rehusada. ”

_Casi universalmente los clientes de grasas colocan una pequefia.
porcidn de ella enire los dedos fndice y pulgar, separdndolos Dg—-
"~ rias veces. ’

De esto, puede noter la textura y se jorma una opinidn generai
de si es demasiado durd o suave pere su uso. Esta prueba nos muess
‘tra la teztufa de la grasa lubricaenie tan bien como cuelquier prue
ba formal de laboratorio disponible. Aungue no sustituye a la demw
penetracidn pare determinar su consistencia.

E]l usuario no puede evitar oler la grasa cuande abre el recil—--
-plente y por supuesto le puede desagradar elglin o0lor raro, por wm-—
"gllo son ampliamente utilisados perfumes pare cubrir los olores —-—
desfavorables en el producto, aunque esta prdctica casi ha desepa-
recido. En el pasado muchos jaehricantes de grasas y algunos clien=-
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tes gustaban une grasa pera determinadr gi era alcaline o dolday =
Fllo no es recomendable y se dispone de mdtodos de 1aboratorio -—-
nds precisos para deterninar la aclder y la c¢lcalinidad,

4 continuacidn se mencionardn las pruebaes de control guimico-
anel{tico ‘que se efectdan en sl Iaborateric, esi como .los benafim
cios précticos obtsnidos por medio de le dispersidn mecdnica quge’
ayudan ol mejoramiento de la grasa jinal, tanto en calidad COMOm
en apariencia. ‘

CONTROL QUIMICY ANALITICO DE LAS GRASAS.
Pruebas de ruting verificadas a las grasas en el ldbdratorzd,'

20, ’Alcalinzdad
" 2o. 4gua por Destilacidn
3o, Penetrecidn T a 60 golpes o sin I%abajar
do. Bstabilidad Kecdnica
80, Prueba del Rodillo (Shell Roller Test}.
0. FEstabilided a la Oxidacidn
70,  Punto de Goteo
8o. - Resistencia ol Lavado con Aguc (ifater Washout}
90. FEstebilided al Sangrado y Kvaporacidn ‘
100, .. Prueba de Baleros (Fheel Bearing)
1lo, Resistencia a cargas de Extremc presidn
l120. pPrueba de Retencidn.

Io, ALCALINIDAD.~ Stempre se recomienda gue las grdsds fengan,3
" un.cierto porcentaje de dicali libre, esto ve de acuerdo y uarfa-,
‘con el tipo de catidn empleado para formar el jabdn o] espesante.
kﬁi nétodo empleado es el de titulacidn por dtferencta.k

"20, AGUA POR DESTILACION.~ El agua desemperia un papel nuy in-

portanie’an las grasas lubricantes, actie como,modifﬁcador de . g
tructura sobre las grasas de Calcio encontrdéndose hasta en uUn we-
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2,6 4. Por otre parts ur porcentaje mayor de 0.4 %, ocasiona a las
grasas de Sodio y Potasio consistencic mds sueve originando resul~
tados desjfaverables. Kste prueba gs llzvaede a cabo segién el método
ASTY DI95-58 proporcionardo {os daics recesarios regueridos en cada
una de ellas.

30, PENETRACION .~ Hétodo ASTH 217-607. H& la consistencia o au
rera de una grasg, medide por lc distancie que pengire un CORo €s5-
tandard que cee librenente sobre la superficie de una grase conte-

" ntde en un reciplente de dimensiones preseritas bajo condiciones -

espaciyicas de peso, tlempe y temperaturd, Teniendo por objefo do~
terminar su plasticidad. fay dos clases de penctracidn, trabajqda-:
ﬁahualmente o:en el aparato Holornaiic a GO golpes dobiaes Yy Sin we
trabajar, relaciondndose el resultedo con los grades NIGI.

40. ESTABILIDAD HEBCANICA .~ Hétodo ASTH BI?-4, Determiﬁa la ha-
vilidad presente en una . grasce -pora resistir ol trabajo mécdnico~t3
petido con un cambig>mfntmo en su esiructura o cansistancia‘ E —
précedimiento enpleado para vaelorar esta prueba es al siguienie; =
Se 1lena la copa dgl "trabajador de grasas® mds un pequefio erceso,
eligiendo primero al traebajador de graesaes cuya cubierta esté hora~
dada con agujeros de 1/4 de pulgada, después se le practican 60 me
- golpes determinados por el contador mecdénico de la mdquind itrabaja
dora de grasas Morormdtic, llevdndose enseguida el penetrdmetro ~—w
donde con un cono estandard se hace Jla penetracidn anotdndose la =
lecturq, hecho g¢sto se vuelve a Jlenar Ja copa gscogiendo ahora el
trabajador que tiene orijficios de 1/16 de pulgada, siendo 1@ Gu~--
bleria en ambos casos mévil, ddndosele 1,000 golpes dobles eguiva-
lentes a 10,000 con el primer trabajador, terminado esto la mues~= i
ira es engriade a 25°¢ * 0.5°C (Condicidn especfrical, repitiéndo
se los pasos verificados para obtener Ia penetracidn inicial, '
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V A L ORI ZACT ON

LECTURA FINAL ~ LECTURA INICIAL = % EN CAUBIO
L= LLCTQRA INICIAL S

TABLA
‘De. ‘0 2. 59 k ‘gxceiehie
LM 080l e X5 % Buena:
Sx o 151 a 30% » Regular
om 30.1 en. edelante Kala

50. PRUEBA DEL RODILLO:- Denominada también Shell Roller Tust,'
produce una evaluacidn nimerica del cambio en consistencta causado .
por el amasado o trabajedo que la accidn del rodillo le tmparte Quee
una gresa, ‘ya gue son simuladas las condiciones de operacidn de—~~

~los cojinetss que lubrica, :

PEOCEDIHIE&Z@. Prlmeramsnte la grasa es trabagada a. 60 golpes—

dodles, se le hdce 1a penetracidén usando para ello el shell midrom

cono 'y capa adecuada, enseguida aproxzmadamente 100 gr. de nuestra

se colocan en sl cilindro hueco introduciendo después el- rodillo~~ O

de dimensiones especificas con un peso de 5 Kls., se tapa ) ayuda»

do’ por los aparatos necesaerios es puesto en marcha durante 4 horasg'

a 160 RePHs, terminado esto, se genatra la grasa szgu:endo las =w -
o éoudtéiones;féQueridas. EERE

TABLA DE RESULTADOS.

CAMBIO B % ’ - CLASIFICACION
‘De -0 a 10 . Ezcelents
" 10,1 a 25 . Bueno
25,1 a 60. . ' Regular
» 60.1 - en adelante Pobre o #Halo
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60, ESTABILIDAD 4 LA CITDSCION.- En esta prueba se determzna»
la resistencia « oxidarse de las grasas lubricantes bajo condicio
nes estdtices, y tiene por objaeto valorar dicha resistencia por -
redic -de la cantidad de ox{genc absorbido.

PROCELDIRTENTO: Mediante la bombe de oxigeno tipo norma — = -
Hoffman, método ASTH - D - 92, coda uno de los 5 platos con que-
cuenta lo bomba se Ilenan con 4 g. de grusa, Lo bombc es entonces
sometide a una presidn de 100 Psig. de ozigeno y despubs de 54 -
hres., de pruebe 1ibre de escapes, es colocada en un baiio de aceite
¢ una temperatura de 100% ajustando la presidn o 110 Psig. Los -
resultados son raportados como caidu de presidn en Psig. después-
de 100 hrs.

. RESULTADOS TIPICOS.

Caide de presién de 0 a 5 Psig. EXCELELTE
30 ar ! . » 2 5 32 10 » . BUbNO

‘7o. PUNTO DE GGTEO.~ Bl punto de goteo de una grasa lubricen-
te es lI¢ temperatura en la cual una grasa pes. de.un estado seni-
sdlido a un estado lfquido, indzcdndonos‘sus cualidades. respacto—

al calor en aplicaciones donde se requiera‘un.lubrtcante'semiAsdnv

lido.

PROCSDINTENTC: yétodo ASTH D-566, consiste en un bano de acei

te con un agittador y termématro correspondiente, la nuestra de ~-
grasa es colocada en una copitae la cual tiene un orijficio en su -
parte inferior, introduciéndole tumbién el bulbo de un termdmetro
cuidando de no tocar la grasa que se encuentra distribuida en la-
periferia de la copa, ésta a su vez es colocada dentro de un tubo
gspecial que la sostiene, &1 promedio de Ias lecturas de los ter-
mémetros en gue la primera gota de gresa se desprende de la parte
inferior de la¢ copa es el puutb de goteo.
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Boe RESISTENCIA AL LAVADC CON‘AGUAQW_EStG prueba es un método
para conocar las caraecterfsticas que las grasas lubricantes prge—
sentan al Zevado con agua, y se lieva a cabe hajo condiciones =
prescritas de leboratorio.

PROCLDIHIENTO: Nétodo ASTY D-2E60-53 T. Unn cuntided fija dg-
grase eg enpaecada en ur cojineie de bolas previamenis iarade el -
cual se ecoloca en un hogar corn cluros es pecffigo engegulda se -
arma Yy €5 pussie en marchoe en el eparato adecuado y a unoe velocl~
dad de €00 + 30 R.P.¥. &1 agua es coatrolada a und temperatura de
‘376500 tmpﬁgsﬂda sobre ©1 plato del cojinete, a 4+ 0.5 mi/seg. =
Lo cantidad de grase enm porciento perdidda en una kora nos -indicds
su resistencia. La proedo tanbidn se verifica con agua a. una tem-
“peratura de 80°¢, ‘

© 80. ESTABILIDAD AL SANPPADO Y BVAPORACICH .- Los prugbos dg e

.sangrado y evaporacidn determinen las pérdidas por e'epar‘c.cidn y -

“.evaporaecidn del aceite contenido en una grasa - bajo condiciones” es
tdticas jijas.

RHOUJDIMIEWTO. Una cantided medide de grasa es colocada en un
pequeno cono cuya pentella es de 80O mallas, el cual es soportaedo~
por un uaso de precipitados tarado. B conjunto es pussio en un -
. horno mantaniendo la temperaiura o 100°¢ durante 50 horas, Des~wm
-pués es sdcado y enfriado en un desecador, l¢ pérdida’ en péoo de—~
2c unidad combinada inrdica le centidad evaporada y el awwento de-
peso en el veso de precipitados la separccidn del aceite que ha’ -
tenido lugar, Métodos desorrollades ¢~75 I y 0=-77 T NDARC.

200. PRUEBA DB BALuROS.— Denominada tambidn Fheel Bearing. Es
 una modificacidn de las ruedas de un automévil ermado y operado a
“una ueloctdad equivalente de 60 yillas/hr., igual a 96 Km./hr. en
condiciones controledas de temperature. Esta colocacidn provee un
canpo simulado parae propar 1as grasas a 1as condiciones de traba-
Jjo'de los COJinetes o baleros.



" PROCEDINIENTO: iétodo ASTH D-18683-62. El cubo de la rueda s
empacado con 90 gramos de l¢ muestra lubricente, usando 2 gr. pa
ra el cojinete pequefic y 3 gr. pare el mayer. £1 recipiente reco
lector de Juyas y ol aaﬁdn del cubo son pesadoes con aprozzmaczdn
de 0.J gr. antes y despuds de la pruebe reportando los resul ta-—
dos en ¢ de pérdide. &1 eparate es pueséo en marcha a 8§60 30 -
BoPK. por un periodo de 6 koras variundo le tcmppratura de opge
racion con el tipo de grase de que se trate.

1lo. RESTSTENCTA DE GHASAS DE BXTREEA PRESION.- Por medio —=
del apercio Pimken se simule la transmisidn de carga sobre coji-

netes mds elld de los lfmites Que no son de extrema presidn demm
los éditivos lubricantes, y mide esta propiedad relacionando la-

"mdxine carga que lu muestra haye soportado antes de Que la peli-
cula lubricante se ronpa.

 PROCEDINIEHTO: La_pruebé gs corrida e unad velocidad de §00--
R.P.H. durante 10 ninutos, aumentando sucesivanente Ias Car Qg
haste encontrar lao ndzima resistida, determindndose por consie—-
guiente también la'carga en gue Jalla, el peso mdaimé que puede~
ser aplicado sobre el brazo de palanca sin producrr marcas zrre«
~gulares en 2l blogue de prueba es la nayor carga soporiadd,

280, PRUEBA DE RETIKCION.~ Evalie la jalle de una pelfculow-
lubricante siuulando la lubricacidn en engranes abiertos que ope
ran por largos periodos sin la renovacidn de lubricente.

PROCEDIHIENTO: Usendo el apareto Timken, se colocun 4 gr. so
bre una copa de prueba empezando, con 43 1bs. &Ar el brozo de pa-
lanca hasta que ocurra la jalla. Dos corrides de 30 minutos son~
verificadas reportdndose la gque haya durado mds tiempo antes de=
fallar, siendo éste ia medida de la habilided de retencidn.
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BENEFICIOS PRACTICOS OBTSNIDOS POR LA DISPERSION MECANICA,

Z1 orden en el cuael se presentan no g por gu imporiancia sino por
el orden er gue s¢ obseruvan.

dod

3o.

4o,

50,

6o.

Hejora la apariencia:= Es el. primer beneficio observado --

por el fabricante )y ¢l consumidor cuando abre el réctpienm'
te del producto. Kl consumidor puede remover una MUESLT Qo
para sentir y hacer una nota mental de su consistencia pe-
ro ge interesa primeramente en 1o que vé, 51 as tersa, how

mbgénea; 1lidbre de grumos o gsgesdanie no comdinado.

. Incremento de absoreldni- &s posible disminuir el conteni~-

do de espesante de 1,0 a 1.5% degl contenido origznal peledal:ty
una bugna dispersidn. ‘

Incremento en la produccidns~ BEsta es obvia a partir de la
segunda veniaja si se considera gque la materia nds cara o8 .
el Qspesanée {jebdn) con ligeros incrementos de iiempd R
cesario perae bombear y aiadir el aceite adicionsl.

Repetibilidad de la penetracidn de la muegsira y enfriamien
to-rdeido:- Despuds de obtenido‘el producto y enuaSado,‘qg

‘mignxa un cuarto beneficio aparente, la penetracidn y enw

Sriarniento rdpido es de conjianza con un minimo cambilo en—
la muestra. ' ' L

Coma consecugncia de la penetracidn final se observa el in

“ecremento de estaebilidad al esjfuerzo cortanté,_bbtenido do-

la peneiracidn de una nuastra trabagjada a 10,000 golpes.

Uniformidad del producios— Como antecedente de igualvjdrmgv

la y abertura de molido dptimo determinado por 1a experien
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70,

&o.

9o.

10o.

llo,

cta, obtendromos aparentemente unijormidad del producto,=
que en lotes mal dispersados es diffcil de obtener.

Aumento de estabilidad al almacenamientos~ Ka evident ewwm

por las penpeiraciones hechas & meses despuds de su manue-
Jactura, ¥aediendo un canbio en las nuestras dzspersadas4~

mecdntcamente pero no dal grado arperinentado en las mues'

tras. gue no lo jueron.

Diaminuyen la tendencia 4l goteos~ Como 10 demussStrad Idw-
mndguina de pruebe de rodillos ASTH que es una-observacidn

parttculav an un procedimiento modificado usado para dAgew’
'vmoetrar 14 tendencie al goteo..

Incfemehtc e Ja bombeabilidadse Determinadokpor la fdcilif-

dad con gue pasa Za grasa por un equipo de bombeo.

Aunento de las caracteristicas antinsangrantes:w Por pene

traciones y observaciones a nuestras almacenadas duraniew

vqrtos‘per{odos,.este es un beneficlio observado no compro
bable paro valiosce en los datos del laboratorio. XNuy rarg

‘mente se observd aceite libre o superyicie irregular en~~
el reciplente conteniendo gresa dpiimamente con dispersa~

miento mecdrico.

vtilixzacidn de agentes espesantes inorgdnicoss~ No 8 Gomeammm

realmente un beneficio, pero la dispersidn mecdnicq es ab

solutamente necesaria para obtener resuliados satisfacto-

rios. Fs interesante notar Que en un@ muesira queé no judéw
mecdnicamente digperscda se convirtid en mds pesada pro-
gresivanente a medida gue se¢ Iirabaejaba. Probablemente si-
se trabaja suficientemente podfa alcanzar el rendimiento-
pero €sto serfa un procesc lento.
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' YEFODOS D& FABRICACION DE GRASAS LUBRICANTES. —~




PRODUCCION DE GRASAS LUBRICANTES

Para la elaboracidn de grasas lubricenies se siguen dos métow~
dos principales que son ¢l de Batch o JLote y el Continuo.

Para obilener una grasa completamente terminada 8s necesarimm——
gue despuds de haberse ultimado su procedimiento en 1d paitla, pa-~
sarla a un homogentzador o bien deaerearlce iy molsrla gn un molinow
coloidal, continuando flnalmente al sistema de envasado.

HETPODOS DE LOTE‘(BATCK)

Lo SISTEMA COHTACTOR. (ver fig. No. 3}

La saponiyicacidn se efectda en un recipiente denominado con-
tactor® cerrado a presidn y vacfo, favorecido por una agitacidn ~
nérgica lograda por una propele de alta veZoctded (21650 = 3500~w—-
R.P.Y.,) localizada en el jondo del reciplenée, ol mismo tiempo hay
un calentomiegnto de la masa con la circulacidn del acelte calienta
en la chaqueta del recipiente. Al termincrse la reuccidn este con-
centrado con aprocimedecmente 1/2 ~ 1/3 de la cantidad total de ~=-
aceite se transjyisre a una o varias pailes para su dilucidn finalw
y adicidn de aditives, estas pueden ser disefadaes pare presién pe-
10 RO necesariamente,

Este sistena tiene como ceniro .el llamado -saponijficador, como= -
paso secundurio las pailas, egquipo de,mplidp,u,homqgeniaqdor;fe~ea"

decereador, llenado y almacenaje. - .

2.- DE RECIPIENTE CERRADO. ~ ~(ver fig: Ko. 2)
Consiste de uno o wvarios reciptentes cerrados @ presidén donde-
se pueda ejectuar la reaccidn, ayudade con calentamiento e chaque=-

ta de vapor y por agitacidn a alta velocidad en doble sentido, es—
tas aspas estdn dotadas de raspadores de pared para incrementar el
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coaficiente totel de transmisidn de ceclor. Una vez efectuada 1a —
reaccidn sin necesided de transferir la carga se puede diluilr y -
cgregar aditivos, con el constguiente akorre de tiempo.

&g gin duda sste el diseio que nds se acomoda ¢ las necesida-
“des actuales de fabricacidn de grasds, por su féell adaptacidén a=
la capacidad necesaria, por la alia agttacidn qua s=2 puede dbte~«
ner en el mercledor, por introduccidn de nodernos disSeros de @S-
pas y altes velocldaedes, por ¢l alto coejiclente de transmisidnes
- 'de caior cbtenibiec, se le pueda adaptar yicllmente accésoriog'da«,r
rectrculacidn para disminuir el tiempo de mexclado y mejorar s
te, s¢ le puede adaptar sistema de vacio y ejectuar el mescladgem—
1bajo estas condiclones ahorrdndose el paso do deaersado o preszdn
_para reaccionar cualquier Jabdn y en esta forna conRtar con un w--
equipo peguéio y de'miliiples ©sS0S.

En realidad para conocer con precisidn la influencia del néto
do, es necesario hacer pruebas en pailes vi7ot0 de diseno similar
el del proceso en conazdsractdn. :

LOS metodos que complementan el proceso de BAIWE pueden dzvi— o
dtrse de la stguiente nenera;

1.~ FPABRICACION EN RECIPIENTE ABIERTO.

a) Saponificacidn y terminacidn llevada a cabo en el rect
pienta,

b) Dispersién del jabdn preformado y terminacidn del pro=
ducto preformado en el mismo reczpzente.

c) Saponifzcacidn y dispersidn del jabén 1levada -a cabo;—
o enun reciplente, seguido de enjrianiento en equipo QZ )
zitliar, '

d) DiSperstdn de jabén preformado en un reciplente,’

e} Terminacidn de la saponificacidn en un recipiente y =—-—
terminar de hacerlo en otro,.



JJ) Jabdn preformadd dispersado en urn recipiente y Ilevar.
a cabo lo terminucidn en un segundo recipiente.

al Haterial graso, preferiblemente dcidos grasos o deimm
dos de resina, mesclados con une porcidn del acsitew--
total en un reciplenite y el alkalil mezcledo con €l w=
resto del aceite en otro reciplente, Las dos mezclas-
son Iluego incorporcdas al envase donde se llevae a cow
bo la saponificacidn,.. ‘

8o FABRICACION EN RECIPIKNTE CERRADO.

a} Saponijdcacidn ilevada a cabo baJo presidn y terminar
en un segundo recipiente.

b} La-saponificacidn llsvada a cabo. en un récipieﬁte'de—
prasidn, dispersidn de jabdn en un segundo reoipzente
¥ enfriar en eguipo auziliar.

PROCESO EN RECIPIENTE ABIERT0Q,

Probablemente el proceso mds sencillo para la fabricacidn de
grasa Iubricante es aquél en el que el jabén es hecho en el mis—
mo recipiente en el cual el productc ferminade se completa. Bsto
impone el uso de un scolo recipiente para la hechura completae de-—
la grasu y no reguiere equipo auziliar, pa sea para irensferire-—
grasa lubricante parcialmente terminada o para enfriar o moler -
el lubricante completamenie compuesto. ’

Diferentes procesos pueden ser divididos en etapas y és PG
quertido solamente el equipo mds simple cuando todas las etapas =
son realizadas en los mismos aparatos. Esta es la situacidn en—-
el uso de un solo reciplente. Las etapas en el caso de fabrica——
cidn de una grasa lubricante de base de calcio son:
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l.- Pesar o vedzr los materiales pare la Formacidn ‘de J e
' oén.

Zi- Hedelar y calentar dicha mexcla de ingredientes para -
Jormar jabén.

‘3.- Dispersidn del jabén resulionte em una porcidn el ——-

: “-acelie total. v ’
(Parte del acelte puede estar prescnte durante gl ”pa»,
g0 27 asfl gue el paso 3 pueda cOnsistir en QRGAlr =~
aceite mientras continde la agitecidn vy el calentamien’
tol. ) g

et Hidratacidn‘de Ja,meacla jabdnmaceice.

So~ Introducczdn del acetle adicional, cuyo oreite pLede -

" actuar como um enfriador o servir para reducir la mea=

cla a la consistencia deseadd, Adztzvoavo ROAL i Conm—
tes pueden tambidn ser introducides en esfe caso.

8o El enfrianiento, el cual puede ser congunado en el pa=.
’ $0 5 o después de ese peso,

.§‘f k : 7o Kl llenddo,de envases o distribucidn de alm&cénaje.‘EE
I te paso . inecluird .la proteccidn del producto terminado...

Es euzdente que todos estos pasos que se han .descrito pueden -,
lleuarse a cabo en un reczpzente. Dicho proceso no es.aplicable Q- .

. todos los tipos de grasas lubricantes, pero este método perattird=
. 1a prefadricacidn de le mayoria de las grasas lubricantes de bdse~
de calcio. Sin duda que las grasas lubricantes de oZras bases han-
sido'pnoducidas con procedimiento y equipo similar: .

El proceso en cuestidn estd ain més simplificado st se emplea- ._..T
Jjabén preformedo o preparade., Con lo cual el. paso £ es eliminado.’
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En cuglquiera de los dos pusos s¢ puede enconirar favorable ~-
el enfriamiento de la mexcla Final en otro equipo gue en el misnow
reciplente. Alguros tipos de grasas lubricantes obtendrdn la nejor
estructura si 1o cristaliracidn del jaddn toma lugar mientras gquew
la masa esté inactiva, ‘

El1 uso de mds de un recipiente en el praceso de grasa lubrican
te es la prdctica nds comin y es probablemente el método mds econd
nico de opeéracidn. Los dos recipientes probablemente no serdn idéﬁ
ticos en estructure, ast que el abastecimiento puede ser hecho por
un recipisnte, el cual conducird la saponiyicacidn mds econdmica~~
mente y otra que pernitird la dispersidn e hidratacidn de la mejor
manera, As{ que el recipiente de saponificacidn puede tener una ca
pacidad mucho nds pegueiia gque la del recipiente en que se TermingG.
Dos etapas en el proceso de Jadsricacidn peraiten mayor Jlexibili~m
dad qure procedinieniocs de una sola gtapa.

Cuando es usado Jjabdn preformado, uno de les pasos Que CON Sl
men mayor tiempo en el proceso d presidn atmosfé.ica como ' es la ai
ponrtficacidn es eiiminado, asi que el procaso de jabones prejcbri»
cados es generalmente ejectuado en un solo recipiente y sin equzpo
auxiliar,

El proceso por el cual la formacidn de jabdn toma lugar en . un—
recipiente es empleado con limitaciones. Una desventaja de dicho--
proceso es gue nirguna humedad presente en leas mezclas reaccionan=
tes o jormadas por reaccidn de dcidos y alkali, permanece en el == .
producto final. S

Con muchos tipos de grasas. 1ubrtcantes dos pasos [+] mds pueden—~
ser requeridos. Bl primero de estOs es el ”molzdo" y el segundo da
»deaereacidn®.

Habiendo sefialado los diferentes procesos posibles con fabrica‘
cidén en reciplente abierto, serfa bueno detallar 6l procedimiento— .
de jebricacidn y como dichos procedimientos varian algo con los di
Jerentes tipos de grasas lubricantes.
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Primero, sin eabargo, coro los Jabrioentes de grasas labricCiie
*eu'producew una gran proporcidn de los jebones empleadas para es-
‘p&sar los aeceites lubricanles, s¢ LORSod@PGP( la "vpontfzcaciJn en
general,

SAPONTFICACION,

[ Una gran purte de la unijornided y economf{a de Jla Fabricacidn~

de grasas lubricentes depende de la reaccidn de uupontjicactén»—~-

siendo uubstanczolnente completa entre un pertodo raaanabJe de —me

tzcmpo. Las variables gque a;sctan diche reaccidn se mencionan rnds-
adslante.

) La seponijicacidn es una hidrdlisis alcalina de astares; Jogmm
cualés en este ceaso son mexclados «on trtq]icérados de deidos gra-
sos de alto peso molecular. Hieniras que el agua.ha sido constderag
da un premrequzs2to parae dzcha reaccidn, a5 mnuy probable que: este-
comptesto pusde simplementé provocar un contacto mds {ntimo de los

ingredientas reaccionanies, como en los jabones jormados cn siste~_

" mas anatdros parc la rewccidn de sebo o dcidos gresos con disper-—
slones firamente divididas de varios alcalis ‘en aceite wineral. Co
mo el aegue sola, dajo propias condiciones, hidroliaard el sebo, es

-posible. que durante la saponijicaci&n sna hidrdlisis tonga lugar—-

principalnente para la combinacidn de los dcidos grasos resul taf=-=

tes con la base,

Dicha reaccidn puede tomar lugar en varios pasos, asi que elw-
primer producto formado es diglicérido, seguido por otra reacqidﬁ«»

posterior para producir un monoglicérido. Finalmente, el_monogliqé

rido reccciona atn con mds alcal{ asf{ que con la consumacidn de la

“saponificacidn, glycefol y Jjabén son los productos.
La formacidn del jabdn, por combinacidn de un dcido greso y un

compuesto bdsico, mientras actie una neutralizacidn, es tambidn —=
considerada como saponirficacidn por la gente en 1@ tndusiriu de Ia
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grase, Dicha reaccidn resulta en ia gormacidn de ague en adicidn -
al jabén, Como casi todos los sebos y eceltes grasos ineludibl emen
te contiener algo de deidos grases libres, la neutralizacidn de di
chos deidos grasos sin duda precede lu Ridrdlisis de los sebos, ==
as{ que sl resto de la reaccidn continda en presenclu de ambos, ——
agua adicional y algo de jabhdn, Eséo gin dude ayude a eliminar los
ingredientes restantes y as{ proporciona un contecte mds {ntimo de
los materiales reuzccionantes,

Ciertos metales reaccionardn con deidos grasos pera jormar jo—
bones, en este caso hidrdgeno es producido en adicidn ¢l jabdn. Co
‘mo el jabdn asf{ yormado puede ser depositado en la superficie de -
particulas metdlicas, le reaceidn serd impedida. Dicho méiodo de -
_Fabricacidn de jabones parae uso en jabricacidn de grasas lubricane
tes Ae tenido poca aplicacidn hasta la fecha.

- FACTORES QUE AFECTAN LA SAPONTFICACION.

‘Za velocidad ¥ terminacidn de la saponif;cacidh son injuuenéig
das por 10s siguientes factores: : s

a) Temperetura

b) Concentracidén de los Ingredigntes Reaccionantes
¢} Contacto Intimo de los Ingredtentes Be&ccionantes
d) Fuerze de la Base

e) Composicidn de los Sebos y Actdbs Grdsos.:

Lae velocidad de la saponificacidn, como en cusi todas las re@g

ciones quimicas, aumenta con elevacidn de la temperatura. Ks muy~—

probable que dicha velocidad de reaccidn no se duplique. parae cada-—
10%¢. Como se establece que algunas reacciones lo hacen, pero al—-
tas temperaturas aceleran la saponificacidn.
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fna vez que la reaccidén es iniciade, el calor de le reaccidn =
ayudard a promover la termiracidn. Cuendo el agua es introducidm=
con los ingredientes o JFornada por Ia reaccidn, el calor no sola-w
mente es usado pera wolatilizar dicha ague, sino gque tode el tiem—
po gque esté presente la mayor parte de humedad la temperatura & @um
elevard muy poca sobre el punto de ebullicidn del agua., Pura rete-
‘ner el dyuu en el sistema y adn obtener la mayor temperatura desea
da los recipientes a presidn estdn previstos para saponificacidn.

En cualquier reaccidn gquimicae la velocidad es pPOporcional (Qomnie
Ja primera potenﬂza o alcune nayor de l¢ conc anfracidn nolare Por«,
consigutente, como la conrcentracién de umbos, sebo y alkall, es re
ducida al proceder Ja saponz;zcaczdn, le velocidad de reaccidn ais
minuird, Para mantener tan alta como. sea posible una concentracidn
:ide los ingredfenteu eacéionantes, se usa la menor cantidad quaFuw
sea pouible de diluente ¥y también es empleado normalmente ‘exceso=—
de alhalz. La concentraczdn gue a8s probablemente el Jactor md“ pa-
riable de los ya nombraedos, tiens une gran znjiuenciq sobre la ter’
@indcidn de la reaccidn. e L o
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KETODO CONTINUQ.

Por medio del nétodo contiﬁuo, representade por el conocida -
Psistema votator” se¢ Fabrice en nuesira ﬁlanta grclusivanente 1a-
grasa super chassis. Debido ¢ su sisiena de celenianiento y dise~
fio s necesarto la introduccidn del jebdn metdlico ya jormado, en
este caso Ksiearato de Aluminio, esncareciendo en esia formea IoSew~
costos de maenufectura.

‘Descripcidn del pProceso (ver fig. ¥o. 1)

‘EQ Bstearato de Aluminio es'puestbrén unas tolvas colocadasSe=
en un nivel superior a los tanques de mezclado donde cae por gra=—
_vedad y por al vecfo gue se nantiene deniro de sllas.

Previanente se han cargedo con Ia ceniidad. y calided de acel~-
te lubricante filtrado, aquf ocurre la formacidn del pregelyaltqg'
peratura ombients. ' ' :

Los ‘tangues son descargados por una bombea de engranes a4 otra-
de sobrecurga de 24 Kg./cmg, presidn con.la cual entra al calenia
dor votator, éste es de disedo horizontal con raspadores interio-
res con el objeto de alcanzar altos coeficientes de transmistién -
de calor. Su sisteme de celentamiento es con vapor de ugua, agui-—
el gel adyuiere una temperatura enirse 160° y 170% dptimas para~-
su jormacidrn. Enseguidae el gel es pasado al enjriador votator don
de eyectiia esta operacidn con agua a 25°¢, hasta alcanzar una ten
peratura de 50° aproximadamente, con la cual Ilega a los tanques
de gelecidn donde es mantenida esta temperatura, gqueddndose @lw—-
gel en reposo durante 12 horas, después se pasa por un nolino co-
lotdal, se le ariade el aditivo- requerido y por dltimo se QRUAS Qrewm
el producto ebtenido. ‘

La combinacidn de los tenques mezcladores y cuatro tengues de
gelacidn, peraiten la produccidn continua. .
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COXPARACION DS MHETCDUY .

C Desayortuncdanent & nucias personas i

e la falsa'idea de que
el proceso de Batch es ineficlente, aniiciado y pasado de wodd. Kl
proceso de Butch todevia tisne su lugar en la industria quinica y-
séguif& teniéndolo en el juturoc. Generalmenie es el primer paso en
el dssarrollo de pracesos, y frecuentemenie sigue siendo el prefe-
rido si la demenda del producto no gs demusiado elevade. Hn sung -
es mds gcondmico para proporciones bajas de produccidn, teniendo—-

les siguientes ventejas en comparacidén al sisteme continuo:

1o.~ Cadd operacidn es separade y no eslabonada, ya que en el-
sistenu continuo acontece lo conirdrio. (onsecuentemente trastore—
nos accidentales o inferrupciones no sen tan graves.

20, El equipo para el proéeso de Baich generalﬁente 05 TMbsmm
versdtil quea &l equipo continuocs Por 1o tanio es nds jfécilmente al-
terddo y sujeto 4l cambio de las conrdicionss del proceso 0 & Unm—m
cambio completo en producto si se deseg. : ‘ o

3o,~ Control préciso en las operaciones por Batch generclmentée’
no es tan impartanté cono el control de las operaciones continuas.
Si el procéso se desvia temporaimente de las temperaturas, presio=
nes requeridas, efcn,.pu@deﬂ usuainente corregirse sin mucho perw-—
juicio.“Sin embargo, gn un proceso coaiinwo pueden producirse bas<~
tantes'cdﬁtidades de materiales de celidad ingerior bajo las migw-
" mas eircunstoncias, :

“ En oposicidn a estos argumentos, hay a veces buenas razones par
ra’adoptar un proceso continuo, ain cuando el equipo necesario pue’.

da ‘ser complicado o costoso.

4lgunas de estas reaones comprenden:

lo.~ fn casos donde productos inestubles o intermedios exiSm—~—
ten, ‘usualrente el proceso continuo dard mejor rendimiento y cali=
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dad debido a yue su exposicidn a las condicivner criticas es me--
nor.

20.~ Un procesoe conitinue puede propercionar apreciable ahorro
dol equipo en el caso de una recccidn inveriable l1a cual despide-
o absorbs considereblse color. Rsajo estag vircunstancies ura reace
cidn completa casi puede obtenerse en uno © dos recipientes pequa
flos operados continuamente con Ie¢ odicidn de intercambiadores dem
celor si es necesaric, Le relacidén meyor de superyicie a volimen-—
la cual se obitiens en reciplentes chicos an compardcidn con un-——-—
reactor mds grande para sistenas de lote permiten gue una canti-—
dad mayer de culor sea trangferida por unidad de volumen, 1incigmw
mentdndose Ia veiocidad de produccidn,

Adends, la proporcidn de calor libesrado o absorbido en un pro
ceso de lots es generalnente mucho mayor en el comienszo de 1@ e~
reaccidn que al fFinal. Consscuentemenie en 1los sistemas por lote-
ios intercambicdores de calor deberdn ser dispuestos parc operar-
con la carge mayor, en vex de término medic, comc en ol DProces0me
continuo,

30.~ K1 control automdtico dal sisteme conrtinuo es realizado-
totalmente cor instrumentos estardarizados, nmienéres gue el CONww
trol en el proceso por el lote es mds diffcil. FI control automd-
tico nos proporeciona la venteja de obtener costos de slaboracidne-
reducidos v un producto mds unijorme.

La diferencia en el caso de instrumentacidn surge porgue cada
reciplente 0 punto de control sn un proceso continuo normalmentew
tiene algin valor varieble de procesanientso, tal como pi, tempera
tura, presidn o nivel el cual @s mantenido en tode tlanpe. HKsta -
es una tarea gue usuaiments pueda atendersas por instirunentacidne-
relativonente simple, Sin embargo, las aondlcilongs en el sistena-
por lote son diferentes de un momento a¢ 0ire, no obstanie algunas
veces se utilisza el control automdiico, pero normelments no pueds
ser equivalenite para desuviaciones improvigtas de Jas condiclones-
deseadas.
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METODO CONTINUD “VOTATOR” PARA LA PRODUCCION DE GRASA.
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VARIABLE'S’ Y DISEFO DE BXPERINENTOS.



INVBSLIGACION DX GRASAS CQXPLEJAS Do CALCIO

Programa que Se propone pera lnvestigar Grasas Complejas deo ¢ale

clo.

5.“‘

?u"‘

20.=

Revisar y seleccionar informacidn disponible existente
en libros y revistas Tdenicas qus posaee PANEY en Ref.-
Hadero y Arbol Grande.

Analizar y selsccionar reactivos.

8¢ determnind hacer un ciclo de pruebas con 1a finali-—-
dad de obtener un¢ grasa compleja con 108 coastifuyen—
tes mds adecuados para une penetracidn de= = — = ~ - =
(296 ~ 5100 (NLGI -~ 2.5)

8¢ hardn pruebas en el laboratorio para comprobar 1@ e
efectivtdad aproxinaaa ‘de los recctiuas.

gon la jérmula encontradc se intentard hacer un - lote er

perimental en escala industriual,

Termina investigacidn preliminar.

APINACION Y COHPROBAGCICGN DE L4 FORKULA.

Tomando como base las mejores grosas obtenidas en @l ——
primer ciclo de pruebas s2 propong diseiiur 108 gxperi-~
mentos con objeto de determinar las cantidades dpiimas-
de culidad de les grasas investigadus.

Se propone disefio estud{siico con objeto de poder eryec-
tuer pruebas con Jracciones del propio disefo y as{ aba
tir ¢l nimero de pruebas.

Selaeccidn de las variables de tnyestigac%dn.

4ndlisis de variancia.
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11,- Sa rechazerdn todas las variables gque se puedan contro
lar por la refinacidn de la téenice experinental ¢onwm
fundténdolas denitro del clelo experingntol.

12.= Ze determinard el error ezperimental,

13~ Se informard un progreso prdctico pare ovbservar todas-
Jas posilbles follas en la elaboracidn de una grasa com
pleja de calcio.

ld.~ Pruebas yistcas gque se considerany

' _II“—f’?"zb 000 + 60
IIIe- EM,,

IVe= gy

7. -tEQNH_ '

Plew E_Lavadoww

VIT.- punto de Goteo
Vifl.; Sengrado y Evaporacidn
ITX.- Alcalinidad o Adcidez
Yo & de Ague o
 XI.- Prucba TIHKEN.

" 15.~ Se tomaron 3 férmulas de resimenes de-batgnteéige'ia.tg},vﬁ
. vista NILGI SPOKESUAN: : CEan L
a) NATERIAS PRIKAS — PRIKER CASO

Aceite Mineral,
Acldos grasos de aceite de coco.
Cal Hidratada Ca(OE)2
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- teido Acético ¢lacial.

Fenill alfe Hafiil amina,

Una grasae elaborads con los ingredfontes anteriores -debe dar~ .

. 2as siguientes propiedades:

. Acette de Coco.
Fenil alya Maftil amind. .

. ffraptedddes de la Grasas

c)

. Fenil alfa Noftil amina.

Punto de Fusidn : = 500°m (260%¢)
Pérdide sn Water Washout = 305 go ‘

MATERIAS PRIHAS — TERCER CASO

Penetracidn Prabajada a 60 golpus = 380°1/10 mm,.
Prueba Timken ) =75 1bsi

WATERIAS PRIMAS =~ SEGUYDO_CASO

Aceite Hineral.

Acetato de Calcto.

Cal Hidratada,

Etdlido del Acido 12-0 EuEstedrico.

Penetracidn ZTabaJada 6 60 golpes = 322
Pruéba Timken = ?5 lbs.

Aceite Wineral. _ _
Actidos grasos de aceite de coco.
Btdlido del Acido 12-0F-Estedrico. -
Cal Hidratada. ‘ '
Aotdo dcético Glacial,

Propiededes:

Penetracidn frabajada a 60 golpes = 319
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Priueba Timken ) = 85 1bs.

16~ porma en gue se 1l16vd a cabo la primerc parte del pfof»
grana. ' ' '

17.= Propisdedes de las. maierias primass .

¢ravedad

Eatariakcrasa I de Yodo I de Sap. ©- Bspecffica.
Acido 12-0F~Fstedrico { 1=4) 1651928 " == owu
dceite de Ricino #. (. . 3 ) 176 = 182 e oo
4Acidos Grasos de Sebo (30 - 58) 20 e
Sebo de Res (- 85 ) 190 .‘b ‘; ISR
dcido Bstedrico : (18 ) e i e -
Lenoline. L (18 - 36) 90 - 110 -
Brea o Colojonia R { 0 J 160 ! -
dcette de Coco (6.8 = 20) | 253 ~ 862 @ e = ww

Acide Oleico : { 80 ) 198,86 .. w880

Cal Hidrateda con una pureaa de 90%
Adcido Acdtico Glacial. o ;
Calor de formacién del Ca(CyHOp), = 358 Kilo calorias.
MHoles de H20 = 440 B L
Calor de Solucidn = + 6.93 a 16°¢C _ _ :
'_Tbxictdad = corresponde al No. 5 en thicolog{a Industﬁiql;"‘,’
CHy ~CO0H «uvvvv.ns 5 nivel de toricided 17 mg/n>

NOIZ:,Debe manipulaerse con extremo cuidado y de preferencia eﬁ"‘
recipientes cerrados con extraccidn de vapores por maedio
de UGC£00 . - . ’, S

18.- Férmulas importantes que se deben constderar pana'el;onz
Jeto de esta investigacidn: - : '
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a) dcido 12 Hidrozi-Fstedrico.

Hy Hy H Hy Hy Hy Hy
f ¥ I
~C=C0=C-C~C-0C=C-~
OE
carbono = 12 x 18
ozfgeno = 16 x 3
Hidrdgeno = 368 x I
Peso Holec.de. 12-0H-E
b} dcido Acético
Cb‘?-C’OOE
garbone = = 12z 2
‘Ox{ganok = 16 z &
" Hidrdgeno = I x 4
Peso. Holecular
“Pe§o equivaﬁente'

b, Hg Hy Hy Hg Hy

R A R A

C=C ~0«C~C~C=~ CO0F
= 216

= 300

Conn
.

FOTA: La temperatura de inflamacidn del Actdo Acétt—

co es de 6000.
Kidrdxido de Calcio
'ga(OE{Z,
40 z 1

16 z 2
1z2

."‘.

Gafcto,;
‘:,Ox{geno .
: Hidrégeno

u‘

O Peso Molecular

‘Peso equivalente

bom

=40
= 2.
= 74
= 37



FORKULA PROBABLE DKL JABON CONPLEJO

R:C:o:G: 0
0. ? ' 0 O
R c :.0.: Ca'.‘()'.'C.ZR
- | 'O'i O: |
C 0:(a:0:C:R S
o é;f\\z’*“ cooamNAt\om

: RCO Co. R ;

lVOT 3. La sngunda coor‘dznacidn da acuerdo con. .Za teor{a —-—
d.e u’ebner no es pr‘obab_le que ocurras . SN

' ,‘Sal Aczda de Acetato de ualcio.
e (03”3 2)2 . '02‘74 2
G'E3 . COO \

'0173 - C'OO

C’a . C'H3 C'OOH

mmcfoms vUE‘ SE' VERIJ«’IOAN. :
1- Acido 12-OF-E + Cal Hidratada e
20 5605 + ca(oygz....e._._’c.1143503,- ,
‘ ' C'a + 21{3
016 350

Jabdn: 12-OK-Estearato de Calcio
Peso Holecular = 638

el



8.-ldcido Acédtico + Cal Hidrétada
30113"'6'0021 ¥R [_,’a{()]‘f)g o n el Cfl3-<;'00

\\\ ca + ZHEO
Gl 00

Peso Molecular Aceteio de Calcio = 158
Peso Kgquivelenie = 79

19~ Hay 2 tebrfas para. el sstudio de las grasas complejasy.

Ca} Teorfa de Amnott Y #c.Clennan
© Presume la jformacidn de une coordinacidn,

. b) J. Panaer supone kaber encontrado gue las particulas~
de jabdn se adsorben en los cristales de dcetato dam-—
Calcio.

NOP4:; Las £ teorias se intentaron cbmprobar habiendo demos-
trado por medio de un andlisis estedfstico que 1@ ew-
reaccidn gquimica en la que se yorma la coordinacidn -~
es’la nds probable ya que de oira manere no serid pd—
sible obtener une grasa compleja a temperaturas abajo
de 200°%.

Sin'embargo, con temperaturas mayocres de 200 a 250%¢ se promug-
ve mejor la formacidén del complejo y el rendimiento se mejorc. Se -«
recomiende hacer estudios por difreccidn con rayos ¥ con un dijrace
témetro Norelco, con lo cual se comproberd la existencia del 320 e
gue se encuentra en los intersticios del Jjabdn complejo.



INVESTIGACION DE (rRASAS COMPLEJAS
FORMULA USADA

Aceite Yineral 36%

Acelte Hineral - 39%
Fentl alfa KNoyftil amina

Se usard DALPAC 0, 3%
Aeido dcético 132, 50%
dcido 12-0l-Estedrico 8.46%
Cal (60% purcza) 3.64%

ACEITES USADOS

Tanque 151 {Bdsico Heutro) Nal. 300 Salamance {pParaffnicol} &0 IV
Tangue 148 (Bese Najidnica)} Nal., Kinetitldn.,

Tangue 308 (Base Superchasis) (90~100) Parayinico Salamanca°
Tangue 152 (Base Superchasis) Naftdnico Minatitldn,

IHADICK DE SAPONIFICACION

[

Acide 12-0f-Estedrico
Temperaturae de Fusidn
4dcidos Grasos

Aceite de Ricino szrogenado
Sebo de Res

Cul (de 80% de pureza)

192 mg. de KOH/g. de muestra

de 70 a 80°%

de 221 o 227 ng. KOH[/g. de muestra
180 mg. de KOH/g. de muestra
185.0 mg. de KOHfg. de muestra

]

|

L)

%

RROPIEDADEW DX LOS ACEIPES.

No. 1 Ko, 2 Ho. 3 No. 4

Tque. Tque, TI'que. Tque.

(151} (148) {308) (152)
Gravedad Especifica ' 696 .897 2907 941
Flash (Temp.de Injlamacidn} 238 254 266 246
Temp. de Ignicidn 278 298 306 368
Yiscosidad Saybolt U. ' ,
37.8% © 328 248 . 1490 1120
54.4% 150" 170 . .602 ... 410
98,9% o BL 55 96 74
celor 3 3.5 6.5 5.5
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Lote No. 1 250 g de Grasa Compleja

FORNULA USADA.

Acolte Hineral = 384 Bdsico Neuifro
Acelte Hineral = 39% ¥al.300 Salamanca (Parayintce) (161)

Fenll alfa Naptil amina (DALPAC) = 0.3%
4eido 18-0F~Estedrico = B.46%
dctdo dedtico = I2.8%

Cal (€0% Pureza)}

i

.64% » Q0% erceso.

CONDICIONES DE OPERACION.

Zom

Ba =

3o

Kezcelar Acido 12~0F-K + 38% dceite Hineral + Cal y agitar -
1/8 k. : ) i

S§¢é calienta 1a mescla hasta T + JJ0°F = 54,44°¢ + Acético.

Se caliente hasta T = 320°F = 154,42°C (Mantener 2 hrs. hag
ta eliminar el agualr,

Z.E— Eafriar agregando aceile de tal modo gue la i'eniperatura baw
je a 121,11°% = 250°F velocidad 2° por minuto.
5.~ Poner 0,3% de DALPAC.
6’.-—'6’6 trabajd o 12 000 golpes por no ser suficiente para moler.
PROPIEDADES
 Penetracidn sin trabajar = 286
Penetracidn Trabajede = 295
Punto de Fusidn = 117%

L]

2:8% Oletco
Fuertemente acético
Tanque 151 KNal,300 pPerajinico

% Acidex Iibre
olor
dcelte usado

NOT4: Se presume que no se formd el complejo por gl bajo —-
punto de goteoc probablemente debido a l1a acides.
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Lote Ho. 2 750 g de Grasa Compleia-

FORMULA USADA.

38% Bdsicoe Feutro Nal. 300 Salamanca
. Earafinico,

Acelte Hineral = 394 Tangue 1851,

Aceite Mineral

N

DALPAC = 0.3%

Aetdo 12-0H-F = 6,464

dcido 4cético = 12.6% .

Cal (80% Pureza) = 3.64% + 104 + 10% Exceso.

COKDICIUNES D& OPERACION.
- Se stguieron lus condtcionés de 108 Ihdtscs 7 al 6.
" PROPIEDADES

_Penetracidn sin . trabajar = 258

' “penetracidn Trabajada = No sirve
‘Punto de Fusidn —‘-‘.13;90(7
4 dedlcall =0,2p U
. olor = ligeramente acdtico
- Agua por. des»tivl‘a"cidn =0 ' '

}.’OTA 1.- Una pequena alcanilidaa‘. no yavorece la fornacidn —- -
' del complejo y la estabilidad se destruye.

NOT4 2.- Se agregd aguu a la dispersidn.

“Late ‘No. 3 750 g de Grasa C’ompleja

FORIULA USADA. ‘
Acsite Mfineral = 36% _ RS : R,

Tanque 146 KFal. 300 Hinatitldn Narténi-

: . GO, ) ) L ’ ) 0

dceite Hinera = 39%

Fenil aljfa Naftil amina (DALPAC’} = '0,8%
dcido 12-0H-Bstedrico = 6,46%
Adcido Acético =12.6%



Cal {809 purezal i 3.64% 5 10% Ezceso,

COKNDICIONES DE OPERACION.

Jo~ Las mismas condiclones de los Incisos 1 al 6.

2o S¢ modificd la ftempsratura finel ds proceso 7= 260%¢ =
500°m, '

3.~ S¢ agregd balance de aceite caliente I = 80000

4.~ Se agregd 1, 5% de agua.

PROPIEDADES.
Penetrdcidn sin trabejar = 321
Penetracidn Trabajoda - = 350 s
Punto de Fusidn. ="mayor que 250°¢
4 Acidez =

0.564 y 0.588 12~0F<F.

NOT4: Se obtuvo une masa inyusible.’

Lote Ko, 4 750 g de Graga Complegja

FORMULA USADA.

Aceite Hineral = 38%
(308) Base superchasis (90-100} Parafz’
Aceite Hineral = 39% nica Salamancd.

Fenil alfa NaFtil amina (DALPAC) = 0.3%
Acido 12-OH-Estedrico =  6.46%
Acido 4cético = 12,6% s _
cal (80% Pureza) = 3,64 sola + 3 g de agua,-

CONDICIUNES DE OPERACICHN,

e~ Las mismas conazc!ones de los Incisos 1 al 6,_sdJo‘§.e cambia
el Inciso (3) T = 200%, o



PROPIEDADES

Penetracidn sin trabajor 250
Panetracidn Trabejada (12,000) = 356
Punto de Fusidn = mayor que 210°¢
4 pciden ' = 1,55

NOri: §e formd el complejo sélo que la grusa obtenida fud-
poco estable al trabajado (Hotor Hatic), ‘apariencia-
grumosd,

Lote No. 5 750 g de Grasa Compleja
- FORMULA ‘gsapa. .
38%

i

dceite Hineral L : B o
' (308) Base Superchasis Parafinico Sala=
. mancas ' R
Adceite Hineral = 39% o
0.3%

Fenil alja Najféil amina (DALPAC) =
Acido 19-0f=Estedrico = 6,46%
dcido dcético = 12.6%:

Cal (80% Pureza)

_3.‘64 + 10)6 o+ 106 E' cesoe

CONDICIONES DE OPFRACION

1.- Incisos (1) al (6) igua.z“'cf.lo/’ :

; btafjﬁp?so (3) = = -
7 = 230°C. ‘ :

2.~ El balence aqeitjev é,e’ }cé]ié_n’#a‘ = 80° 11evd a 7= 130°%.

PROPIEDADES
.Penetracién sin tfabgz,jar = No geld
Penetracidén Trabajada e
Punto de Fusidn = »
% de dlcall = 0,04

¥OT4 1.~ E1 JQ% (2) se agregd cuando ya se tenfa la tempera-
tura T = 54.44 habiendo encontredo gue no geld,
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NOTA 8.- Presenta pequeios grdnulos sensibles al tuacto.

Lote No. 6 750 g de Grase Compleja

 FORNUL4 USADA.
' Adsitelﬂtneral = 38% v : : L
n . (308} Base Superchasts Paﬁdjfnicq Saem
Jamanba.A : : -
dcelte Hineral = 39% ,
Fenil alfe Naftil amina (DALPAC)

= Q.3%
detdo 12-0F~Fstelrico = 6.46%
Acido 4cética = 12,6%

.¢al (80% Pureza)

3e64% + 10% BExceso,

CONDICIGNES DE OPERACION. _ v o
1.= D& los Inctsos 1 al 6 igual. El Inciso 5 se calentd qééitef; -
= 80°C + DALPAC. : S :

-8y Termine agitando 1/2 hr.

PROPIEDADES.
Penetracidn sin trabajar.= 339
Penetracidn Trabajada = pasada
Punto de Fusidn = 120%
% dlcali = 0= Neutras
% dé agua destilada = 0 :
. Lote No. 7 750 g de Grasa Conpleja

.FURHULA_USADA.

' Aceite Kinercl = 38% R _
(308) Base Superchasis Parajinico Salaw. .~
] maenca, :
dcette Kineral = 39%

Fenil alfa Naftil amina (DALPAC) = 0.3%

“4cido 12-OF-Estedrico : = 6.46%
: 68~




12.6% ‘ :
2. 64% + 109% + 10§ Exceso.

 Acido Acdtico
Cal (504 de Puresa)

i

4

| CONDICIONES DE OPERACION.
1.~ Del Inciso I al 6 igual.

PR OPI BDADLES

Penetracidn sin trebujar = 268

'Penetr'.uci(fn frabajaeda = 376, .
Punto de Fusidn | = 235%
% de avider = 0.4
J'v’O;‘ Se observa que" Za estabilzdad mecdnica es ma.Za, sin em o

-Bargo; el conplado se JGrmd bzen.-_,'.




PARA 750 g D& GRASA COUPLESA
(BASE CALCIO) '

4lca Punto JForm,de Tem.de

. . Ko, de Pruchba PErPI Acldes 11T Fusidn Complejo Proceso
1 286 295 a8y~  117% a.ome. 158%
2 268 pasa -~  C.1 138°% w.Fc. 158°%C
3 sz 3500 0564 - o2s0%c  s.pc, 2609
] 250 358 1,55 - 210%¢  s.ro.  200%
5 No No | = 0.04 o | x.p.Cc. 230%
geld geld : geld B ‘
8 339 pasa Heu Ney- 220%  g.p.c. o 154,44%C
da, - ira, tra, . ‘ e B
7 262 37 0.4z - 235%C s F.C. 158.84%

P.8.T. = Penetracidn sin Prabejar,

i

Penetracidn Trabajada.

W

PP
¥.F.C.

i

No se formd Complejo.

it

i L “ 8.0 = Se yFormd Complejo.

 NOTA:~ En todos los Lotes, el tiempo total de operacidn . '
' © fué de 10 hrs, 20-ming. - \ R




. ANALISIS DE VARI&NCIA




. DISTRIBUGION DE VARZABELES DE INVESTIGACION.

,.‘ : d.‘ -

""e.f- :

PORCIENTO DE 4CIDOS GRASOS =~ . Op=

S P

'DISPERSANITE (ACIDO ACTICO) —  Ou= 8%

TIPO DE ACLITE ~ O.= DASE PARAFINICO
o ‘1o~ BASE NAFTBNICO

| UATERIA SAPONIFICABLE 0= 10%

Cdem 15% ERO

ABLRTURA DEL HOLINO S 040,004 PUIGS

1.= 0,012 PUIG.

AUIERO DE EXPIRINENTOS: 2° = 32 Etp.

7=




ORDEE D& BXPLRI b LACTON »

@ L ey

ey .

a(’

& : IR ay

boed 4,




CUADROS DE RESPUESTS DE PATOS EXPERINENTALES.
PENETRACTON BN 1/10 wne 4 G 60 Y go'ooo * 60.QOLPES. -

a by 6o O . 60 0000 + 60 a by co - 0 60 10000+ 60 -
8,0, 25 23 216 , 4, e, 215 235 304
d, e, 833 256 . 314 - ‘a,e;. p18 857 384
ey e, a2l 247 316 S dp e, 23z 238 310

U@y ey 8340 249 320 . ayey . pd5. 869 322

e e 213 2as . 307 4 e g7 285 264

“a_e, 214 - 829 320 . . .d ey 216 230 311

“dye, pe0  £59° 318 . dye, 220 ‘249 . 315

d; ey p2¢ 251 322 dyey 266 273 336

d e, 172 193 g4 ‘ a e, 167 193 269
a e, le¢ 189 . 270 C 4, e, 178 198 . 284

‘4 e, 182 191 = - 264 : &y sl o 176 200 267

dj ey 177 203 262 ay ey 163 196 . 261

4 e, - 185 200 260 . d e . 223 247 308
d, e 187 202 273 o a, e 193 247 204
dy e 191 199 266 ay o 193 218 264

G, ey ot 209 . 269 © dy ey 193 235 2%




‘TABLA No. 1. PENETRACIGN N 1/10 mm. A O GOLPES.

e, g

b, zep - 228.7 . egsp 227,8
‘» o Ive.? 186,70 azio 200,28
B oo e ay. . Labe -

My

1 () ezr gs2.2  802.9  1638.7 . -
8 e 885.2° 349.7 836,68 8.5 74,85 9.03

lsail'l.'bf; ,158;7 ‘ 449;9, --5;5 1655 ‘2§,396.’. »3433.5"
4 ﬁj°iabj . j?l.q -;es.é~ 'ée‘o 3;1’v ‘ 9.61 1;261;- ‘
:5’5,;V c »‘222;7 L. -102.5 34,9 1218.01 jsa,2$"”
6:" e '2??;2" r 630 278 756,25 94;53lrv
7 obe 186.7 405 =5.5 39.5  1560.25 ;ss;észzfj f

& abe 200,2  13.5  =9.0 . 14.9 222,01 - 27,75

~75~




A¥ALISIS DF VARIAWCIA DE LA TABLA Fo. 1

ERROR = 1£,35 = 2 g 1.

- TABLA Wo. Z -

'EFEGTO. DIF.CUADRADO  g.l. VARIAKCIZ PROYEDIC" DE SEGURIDAD .,
9,03 1 9,03 o629 > 0.5 i JOO%
B 3423.82 1 3423.82  239.00 0,005 » ot 99,86
o 152,26 1 152,85 1050 0.05¢x4 0.1 e 95%
L dE 1,20 ‘2 2,80 i L i
1c 94.53 1 94.53  6.60  0.104% < 0:85 e 90%
N ‘Ec‘_ 195,63 2 295,630 18,30 0,104« ¢ w85~ 95%
- aBe o er.7s 1 L8775 = s ' '

' PENETRACION KN 1/10 mmi 4 60 GOLPES.
¢y “e : : Cv| o

241.0 | 245.7 2445
al oee

202.5 - 196,7 236,0
be ad .oade

165



(1) (2) . (3) . s.o; ¢ D

B S _b (1) 286.5 496.2 866.9  1610.9 - L

9 a ;349,%' 390.7 944.0 42,9 1640.41 230;05‘
3 b 194.0  £85.5 5.9 1525 .'23,256.55 2967.05
4 ab  196.7  438.5 37,0 ';3.9‘.5 _Q?o.zsy 108,08
5 ¢ 261.0 3.2 ‘--1‘0@5 371 1376.41 ”3905

6 ac . 244,5 2.7 =d7.0 32,1 567,21 126,90
7 be o zoas 3.5 0.5 56,5  3428.25  427.78
L@ abe  236,0 33,5 30,0 30,5 930,25  116.28

| ANALISIS DE VARIANCIA DE LA TABLA No. 2.

' EPECTO  DIF.CUADRADO gl F PRONEDIO DE SEGURIDAD
a4 230.05 1 2.06 0.5 >acw 0,25 |
B 2967,05 1 26,20 0,05 e 0,025 S
‘¢ 172,05 1 1.53 0.5 » o > 0.25 S
VT 108,08 1 —_ ’
C4c 126,90 1 1,12 0.5 >of » 0.25
e 227,78 1 3.81 0,255 > 0.1
i JR—

aBC . 116,28
ERROR = 112.18 2 gl

f-77—




‘ '_224}3'1;)1 No. 3 ESTABILIDAD NECAKICA BN %

e, SN . e Y

ST

b, , 29,8 26.3 . 2658
o (1) v

(C)v N a - . ap_‘

b 38,9 3129 v 47
) b T be Y ab . abe

-.:(1}

ab

ac
be

xabé

C87.3 .

86.3
35.9

37,9

- 26.8
. 31.9

24,7

Ced. 2

~78=.

(3
243.6

~12,2

3.8

-4.48

~17.28

[

~&a
~83. 8

"443

sl

148,84

538,24 .

17,64

295,84

67424

538.24

17.64




ANALISIS Di VARIANCIA DF 14 TABLA Ko. 3u

 EFECTO . DIF.CUADRADO ~ g.2. P
4 1846 1 8.45 0,255 e 0.1 ,
B 67,20 130,50 0,05 » 0,085 -
¢ 36,98 '

f

28:70 0.1 > e » 0,05

~

4B a0
B - )

5,83 0,253 » 0.l

se 67.288 30,50 0.05% ot » 0,85

LR RS

&BCT . 220

- ERROR'= 2.2 . 2 g.l.

TABLA Ho. 4 PRUEBA Di BALEROS % DE SEPARACION,

a : : a,

c. A ¢ : e, ¢

b puar 3,25 11,05 8,84

b o.80  2.85 0.97 - 1,20
L b ' be - ab abg -

19 .




BFECTO.
Y
5
W
48
- ac
5o
ABC

(1

ac
be

abc’

 DIF.CUADRADO

) 7,27

11,05

0.80

3.285

0.97

=l.68

“'.26‘0 55
8,04
| ~3.61

L -Pu 24

(3) 8.C. e.D.
6. 23 - -
7.89 62,25 S P.70
~24,59 645.16 80,64
~10.85 | 127e69'  15,96
~3.95 ‘15,60‘ 1;55'
~0.,01 [ 0
8.8 ;”?2¢42: 905
~3.63 _13;17., i,64_

. ANALISIS DE VARfAHCIA‘DE LA TABLA Nos 4. -

7,70
§0.64
1,95
15,96
o
9,05

- 1.64

ERROR = O

Godu F

1 9. 36 |

1 97,80

1 2.36

1 19,30

¥ e

1 12.00
6235 2 g.l.

B0~

0.05<e= < 041
0.01< &t < 0,05
0.1 < oX € 0,25

0,05 < << 0,025

0,05 < ot <0,1




0 TABLA No.. 5

EFECTO

. i
B

4B
40
- BC

4BC

ao
[N ¢
12,2 30.2 20.6
.{1} c
.07 169 18, 3

b e

ANALISIS D VARZANCIA Di 1A TABIA Ko.

- DIF.CUADRADO  g.1.  F

135»...3’6‘ ‘ 2 3.7

488,18 1 49.5
23.66 2 2.35
85.07 2 8.61
46.60 1 .72
15.39 2 1.5
4.3 1 —

B = ERROR = 9.889 . 2 g.l.

G-

¢
0.25 < =&
o4,

<y

26, 46

ac

'12"? .
abe

5¢ :

051 w oo
0,085 > oc
> es

0.25 ¢

>

<
<
) -

bSTABILJDAD AL .S'A}/GRADO 4 _lOO Y
50 HOH.A’S EYy %o

0,05
0.01

0.25
0.2
0.1
o'.35 )




o B = FRROR = 9,689 2 gul.

Se escogen las interaccioncs nds pequerics para-encons—
trar nuesiro.error, in este caso: :

BC + A3C = 15,39 + 4.36 = 19.77

este eirar se basa en £ g.l., de donde tenenos:

Cide= o F calculade se obtieme dividiendo Diferencic dé =
. tuadrado entre Srror. ]

- 135,26

g = 197
B | o
o 266,18 . 49,5
e S 23586 2. 35‘
| PRUEBA DE SIGNIFICACION.
Para:-
0.2

L ATy 2 g se obtiene

F. tabulado entfablé‘de'&istri;""
bucidn. : IR

Fiab. = 8o 53 _
si 13.7 = &C
- 0.05

A1y 21, Fyap, = 18.5

B2




De donds:

95 :’ c:(’ ? 90.'

18,5 w 13.7 > .8.53



TASLA COMPARATIVA DE SIGRIFICACION (ox en %)

?. £ 1/16 oz

© BSTABILIDAL |

PRUEBA BALEROS

TAELA L.

Ceaoror | . 4 110 wm ESTABILIDAD AL
- ‘ .0 GOLEES. 60‘ GOLPES' _gﬂcwzca ER%. | % DS @Pﬁaczos SARGRADD BN %
- '_70%, 75:«{&,756 96:'«% >’~ 75‘ 95> > 98 95 > o » 96
3 39,5 97¥5?;'é'> 95 "97,5~,=u§ 95 e > 97.5 99 > = > 97.5
© 95 o > éa‘ 5 & >‘l 50 _.~§5>a<79§ 90> < » 75 5 5 ot > 50
a3 —_— L o 97'.547a}95 ] 5 me»90
Y. L T s 50 50> o % 75 — 90> x5 TS
e 95> @ > 20 92 70{71 75 . 9775?m>95 95 > é‘_> 90 .
4m0 — S e — S
» T'A.BLAQ. | _-_T,ABL;_-ﬁ ";;A?LA 5 ,

TABLA 5 -
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CONCLUSICLES Di LA TABLA I

Del andlisis de vericncia se obtieneg une comprobacidn de -
1a hipdtosis de que el Acido ficético es el que ejerce ma--
yor accidn en la obtencidn de ura Grasu Compleja, confire—
mdndose con 89.5% de seguridad,

Se nota que el porcisnto de Actido JScéiico marca la diferen
cio en consistencla con 99.5$ de segurided. La panetracidn
a 0 golpes es igual a 178.7; -¢s decir, se obtienen grasas-—
nds consistentes.

El Acido Acdético cuando se usa con 9% de dcido graso, tie—
ne moyor efecto en el puntco de goteo de las grasas Iubrie-—
cantes.

Lo temperaiure de proceso se encenird que es de 23000 para
ohtener-el complejo anhidro.

"Se demostrd la hipdtesis de le formacidn de un jabdén coOm—w

plejo por una coordinacidn, habiendo obtenidd una grasa de
caracteristicas adecuedas dentro del disefo, a una tempera
turae de proceso de 160°C, Sin embargo, esto significd alim=
mentar el ttempo de elaboracidn de la grasa.

Bl aceite Base Parafinico demostrd actuar mejor con 9% de-
dcido graso y 10% de dcido acéiico. Con 954 de seguridad =
se afirma que se obtienen grasas complejos de megjor estabi
lidad que usando acelte Base Kayténico.

E1 decido acético se interacciona con el aceite Base Parafi
ntco con 95% de seguridad y P = 166 a 1/10 mm. Se afirna -

que es un medio dispersante mejor.

La prueba de Estabilidad al Sangrado depende de la relag~—f
ci6n de decido graso a deido acético. Con 95% de seguridad—

B



10.-

1lsm

C i3
Lhe~
15.~

16

L 17.-

16~

se ayirmu que el 10% de deido acético y el 9% de deido gra
s0 producen grasaes complejas gue iienen menor sangrado,

La prueba de Balsros comprueba tienen importancia pare si-
configurccidn nds efective 4, B y Q. Predominendo B COR —e

.5% de segurided; & con 985S y & con 909,

97.5% de segurided n 958 :

£l aceiie Base Kafidnico dd grasas menos conststontes aunw
que la direrencia solo es de 59 a 1/10 nm, Por este motivo

se concluye que ¢l mejor acetie es ¢l Base Paraj{nico Sala
manca. pora obiener grasaes complejus de excelente colidad,

Lo Penetracidn eszid en reiacidn inverse del porciento de ~
deido graso; es decir, lu consistencia mejora con el porem
ciento de deido graso. Ver fablas I, 4 y 5,

4 Pernetraciones menores de 240 a 1/10 mm., dd 10 MISHO —wm
usor uceite Base pParejinico que Base Najténico.

La Fstabilidad Hecdnica es juncidn inversae del porcientow-
de dcidos grasos 'y del dcido ucético.

Z1 acelte Rase Kayténico dd una mejor Zstabilided Hecdnica
para-10% de deido acdtico. Ver tabla Fo. 3.

La mejor Estabilided al Prabajo es Baleros la dé el aceite
de Base Parajinico, Ver tabla io. 4,

Las grasas complejas tienen Punto de Fusidn mayor a 250°¢-
y en Fstaebilidad al Sangrado las de Base Parayfnico con ==—
105 de dcido acédtico sengraen menos. Ver tabla io. 5.

Se adjunta cuadro comperative de signijicacidn.

Las Temperaturas de Proceso nds importantes son:

remperatura de jormacidén del acetato de calcio 40 a -—
60°¢; a 65°C se efectda evaporacidn instantdnea del —-
‘deido acético.

87—




Teaperatura de digestién de los cristales de acetato =
O . .
de 75°C.
) " . S ;0
Temperature de Saponiyicacidn 110 -~ 120°¢C.
- R o 2Oy o
Peaperctura de elininecidn de eyua de 120 - 1767 C.

; . [ s
Temperaiura de proaccidn de complejo de IP6°C, se obiie
ne el complejo corn acetato de celcio monqhidratado.

R+ " N N
Temnperatura de 200°C, se obliene el cozplejo con aceld~
to de calcio 1/2 hidratado, )

Peinperaturae de 420 - 35090, se obtiene ‘el complejo con- -
acetato.de caleio anhidro. : ‘

‘Algunos investigadoras indican gque para Jograr el COmmins .
‘plegjo. anhidro, se debe irabajor-a ESOQG'y a temperatu;g' 
“ras nds altes. ’ '

19.~ Se jormaron 3 tipos diferentes de complejos:

1/& Hidrato, ionohtdraeto y dnhidro.

20.~-Por refinacidn de la Técnica Szperinentel se deterninaron -
las mejores condiclones de proceso de acuerdo con el dise=—— . ;
o, : ’

21.~ Se. programd investigacidn jutura parg mejoraer las condicio-
nes de Fxritremt Presidn de Iaus Grascs Complejas para usos es '’ N
pecializados en Altos Hornos e Indusirie Vidriera. ‘

" 28.- Grasas recomendadas: )
. Sebo de Res
Regional. ACy 1E8=0H~Ea

4 de jabddn = 15% C16.7% . 16% 19425

Aceite B.Paraeyinico B.Najyténico B.Paray. B.Naft. - ;_

Penetracién_a 60

i

golpes y 25°C = 38t 377 330 293 ‘
Penet.,a 10000 + ) o e ?'
0 y 25°C = 308 350 343 309 S
Astabilidad He- ’ _

cénica. = 1,04 -7.& 3.95 -5, 4




dpariencia = T'erse Bte. Tersa opaca Tersa pie. 7.Bte.
- Color = Caré Cajé verdosa Cajé cayé -
Olor =

Ligero acet, Ligero Acet. Lig.dcet, Lig.ic.
Sangrado 50 - ’ .

ars a 200%C = 13.616 7. 7445 10,173 6.921
Volatilidad ~- , - : ER
50 irs a 100°C = 0,557 ' 1,806% - o.a97  Jsde
Punto de Fusién = 250°% 250 2sb°c 2&s°e_
.eruéba TINKEN = mo pdsa no pasa pasa 30 pasa 45

~89=




CONSUMU NACIONAL DE LAS GRASAS LUBRICANTES.

En la grdfice No. 3 se nusstra gréficamente la cantided
de grasag lubricaentes que nussiro pals consumne, reldacionan-
~do tambidn la Produccidn Nacionzl y el consumn glabal de -
Ias grasas lubricantes qgue Aféxic,o mportae




PROGUCCICH NACIONAL E iIMPORTACION EN MILES DE TORELADAS

o ~

Wl

w

[

GRAFICA N°_3

NEMANDA DE GRASAS LUBRICANTES.

-~ Q== Q- O  BRODUCCION NACIONAL (1
MM IMPORTACION (2)

-——1}‘—&[}-——[’};— - PRGRUCGION NACIONAL » iMPORTACION.

1- DATOS TOMADOS DE LOS REPORTES DE PRGDUCCION
DELAREFINERIA "ARBOL GRANDE" Y Gi<¥NCIA DE
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