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DESCRIPCION

Dispersion coloidal organica de particulas de hierro, procedimiento para la preparacién de la misma y su uso como
aditivo de combustibles para motores de combustion interna

La presente invencion se refiere a una dispersion coloidal organica de particulas de hierro, a un procedimiento para
la preparacion de la misma y a su uso como aditivo de combustibles para motores de combustién interna.

Se sabe que durante la combustion del gasdleo en el motor diésel, los productos carbonados tienen tendencia a
formar hollin, que es conocido por ser nocivo tanto para el medio ambiente como para la salud. Se estan
investigando desde hace tiempo técnicas que permitan reducir la emision de estas particulas carbonadas, que se
denominaran en el desarrollo de la descripcion con la expresion "hollin™.

Una solucion satisfactoria consiste en introducir en el hollin catalizadores que permitan una auto-inflamacion
frecuente del mismo recogido en el filtro. Para ello, es necesario que este hollin presente una temperatura de auto-
inflamacién suficientemente baja como para ser alcanzada durante el funcionamiento normal del motor.

Se dice que las dispersiones de compuestos de las tierras raras o de hierro utilizadas como aditivo de combustibles
pueden contribuir a la reduccién de la temperatura de auto-inflamacién del hollin.

Estas dispersiones deben presentar una buena dispersabilidad en el medio en el que se introducen, una estabilidad
elevada en el tiempo y una actividad catalitica suficiente a una concentracion relativamente poco elevada.

Las dispersiones conocidas hasta el momento no satisfacen siempre todos estos criterios. Pueden presentar, por
ejemplo, una buena dispersabilidad pero no una estabilidad suficiente, o una buena estabilidad pero una actividad
catalitica a concentraciones demasiado elevadas como para que sean econémicamente interesantes.

Ademas, el modo de preparacién de las mismas puede ser complejo. Por ejemplo, estas dispersiones son
dispersiones de particulas en fase organica y se obtienen generalmente mediante transferencia de una dispersion de
partida en fase acuosa a la fase orgéanica final. Esta transferencia, sin embargo, puede ser dificil de llevar a cabo.

El documento US 6136048 describe dispersiones coloidales de particulas que se basan en 6xidos mixtos de tierras
raras y de hierro, es decir, una mezcla homogénea de estos elementos. Este documento no da informacién alguna
sobre dispersiones Unicamente a base de hierro. El procedimiento que se describe en este documento comprende
una etapa de secado de un precipitado que, a continuacién, se pone en contacto con una fase organica para obtener
la dispersion final.

El documento US 6271269 se refiere a una dispersion coloidal de un compuesto de cerio o de hierro pero en el que
el tamafio de las particulas es grande, es decir, de al menos 100 A

El documento WO 01/94262 describe dispersiones que se basan en cerio o de cerio en combinacion con otro
elemento como el hierro. Los coloides de estas dispersiones son, en este documento también, 6xidos mixtos de
hierro y de cerio.

El documento JP 51122107-A se refiere a dispersiones coloidales cuyos tamafios de particula son grandes y, en
particular, de al menos 50 A

El documento JP 62167393-A describe también dispersiones coloidales a base de hierro pero cuyo tamafio de
particula estd comprendido, de hecho, entre 50 y 500 A.

El objeto de la invencién es proporcionar una dispersion coloidal de propiedades mejoradas y cuya preparacion sea
mas sencilla de llevar a cabo.

Con este fin, y de acuerdo con una primera realizacion, la dispersién coloidal de la invencion se caracteriza por que
comprende:

- una fase organica;

- particulas de un compuesto de hierro en forma amorfa, que consiste esencialmente en un 6éxido, un hidréxido o un
oxihidroxido de hierro, 0 una mezcla de los mismos, y que presentan un dso comprendido entre 1 nmy 5 nm;

- al menos un agente anfifilico.

De acuerdo con una segunda realizacién de la invencién, la invencion se refiere ademas a una dispersién coloidal
que se caracteriza por que comprende:

- una fase organica;
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- particulas de un compuesto de hierro en forma amorfa, que consiste esencialmente en un 6éxido, un hidréxido o un
oxihidroxido de hierro, o una mezcla de los mismos, y que presentan un dso comprendido entre 1 nmy 5 nm;

- particulas de un compuesto de una tierra rara;

- al menos un agente anfifilico.

La invencion se refiere también a un procedimiento para la preparacion de la dispersion de acuerdo con la primera
realizacién anteriormente citada, que se caracteriza por que comprende las etapas siguientes:

- a) hacer reaccionar con una base, bien una sal de hierro en presencia de un complejante de hierro o bien un
complejo de hierro, manteniendo el pH del medio de reaccién a un valor de a lo sumo 8 para obtener un precipitado,
seleccionandose el complejante del hierro entre los acidos carboxilicos solubles que presentan una constante de
complejacion K tal que el pK sea de al menos 3, y seleccionandose el complejo de hierro entre los productos de la
reaccion de las sales de hierro con dichos acidos;

- b) poner en contacto con una fase organica en presencia de un agente anfifilico

- bien el precipitado obtenido directamente al final de la reaccién de la etapa a) y separado del medio de reaccion,

- bien el precipitado en suspensién en su medio de reaccién,

- 0 bien el precipitado obtenido directamente al final de la reaccion de la etapa a), separado del medio de reaccién y
vuelto a poner en suspension acuosa,

para obtener la dispersion en fase organica.

La dispersion de la invencion presenta la ventaja de ser muy estable. Presenta, ademas, una actividad elevada. El
procedimiento para la preparacion de la dispersion de acuerdo con la primera realizacién permite una transferencia
eficaz de la fase acuosa a la fase organica.

Otras caracteristicas, detalles y ventajas de la invencion llegaran a ser mas claros con la lectura de la descripcién
que sigue a continuacién, asi como con los diversos ejemplos y figuras destinados a ilustrarla.

En la presente descripcion, la expresion "dispersion coloidal" designa a cualquier sistema constituido por finas
particulas sélidas de un compuesto de hierro o de un compuesto de las tierras raras, de dimensiones coloidales, en
suspension en una fase liquida, pudiendo dichas particulas, ademas, contener opcionalmente cantidades residuales
de iones unidos o adsorbidos tales como, por ejemplo, iones acetato o amonio. Se ha de indicar que en tal
dispersién, el hierro o la tierra rara se puede encontrar bien totalmente en forma de coloides, o bien,
simultdaneamente, en forma de iones y en forma de coloides.

La dispersién de acuerdo con la primera realizacion de la invencién se describird a continuacion.
La dispersion de la invencién es una dispersion en fase orgéanica.

Esta fase organica se selecciona principalmente en funcién del uso de la dispersion.

La fase organica puede estar basada en un hidrocarburo apolar particularmente.

A modo de ejemplo de fase organica se pueden citar los hidrocarburos alifaticos tales como el hexano, el heptano, el
octano, el nonano, los hidrocarburos cicloalifaticos inertes tales como el ciclohexano, el ciclopentano, el
cicloheptano, los hidrocarburos aromaticos tales como el benceno, el tolueno, el etilbenceno, los xilenos y los
naftenos liquidos. Son también adecuados las fracciones del petréleo del tipo Isopar o Solvesso (marcas registradas
por la empresa EXXON), en particular Solvesso 100 que contiene esencialmente una mezcla de metiletilbenceno y
trimetilbenceno, el Solvesso 150 que contiene una mezcla de alcoilbencenos, en particular de dimetilbenceno y de
tetrametilbenceno, y el Isopar que contiene esencialmente hidrocarburos isoparafinicos y cicloparafinicos en C-11y
C-12.

Igualmente se pueden usar para la fase organica hidrocarburos clorados tales como el clorobenceno, el
diclorobenceno y el clorotolueno. Los éteres asi como las cetonas alifaticas y cicloalifaticas como, por ejemplo, el
éter de diisopropilo, el éter de dibutilo, la metil isobutil cetona, la diisobutil cetona o el 6xido de mesitilo, también se
pueden contemplar.

La fase organica, por supuesto, puede estar basada en una mezcla de dos o mas hidrocarburos de los tipos
descritos anteriormente.

Las particulas de la dispersion de la invenciéon son particulas de un compuesto de hierro cuya composicion se
corresponde esencialmente con un 6xido y/o un hidréxido y/o un oxihidroxido de hierro. El hierro generalmente esta
presente esencialmente en el estado de oxidacion 3. Las particulas contienen ademas un complejante. Este
complejante se corresponde con el que se ha usado en el procedimiento para la preparacion de la dispersion, bien
tal cual o bien en forma de complejo de hierro.
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Las particulas de la dispersion de la invencién se basan en un compuesto de hierro que es amorfo. Este caracter
amorfo se puede poner en evidencia mediante analisis de rayos X. Los diagramas de rayos X obtenidos, en efecto,
no muestran ningln pico significativo.

De acuerdo con otra caracteristica de la invencién, al menos un 85 %, mas en particular al menos un 90 % e,
incluso, mas en particular al menos un 95 % de las particulas son particulas primarias. Se entiende por "particula
primaria” una particula que es completamente discreta y que no estd agregada a una o varias particulas diferentes.
Esta caracteristica se puede poner en evidencia examinando la dispersion mediante MET (microscopia electrénica
de transmision de alta resolucién).

También se puede usar la técnica de crio-MET para determinar el estado de agregacion de las particulas
elementales. Permite observar mediante microscopia electronica de transmision (MET) muestras mantenidas
congeladas en su medio natural, ya sea el agua o ya sean diluyentes organicos tales como disolventes aromaticos o
alifaticos como, por ejemplo, el Solvesso y el Isopar, o bien determinados alcoholes tales como el etanol.

La congelacion se efectlia sobre peliculas finas de aproximadamente 50 nm a 100 nm de espesor, bien en etano
liquido para las muestras acuosas, bien en nitrégeno liquido para las otras.

Mediante crio-MET el estado de dispersion de las particulas esta bien conservado y es representativo del presente
en el medio real.

Esta caracteristica de las particulas de la dispersion contribuye a la estabilidad de la misma.

Por otro lado, las particulas de la dispersion de la invencion presentan una granulometria fina. En efecto, poseen un
dso comprendido entre 1 nm y 5 nm, mas en particular entre 3 nmy 4 nm.

La granulometria se determina mediante microscopia electronica de transmisiéon (MET), de manera convencional,
sobre una muestra secada previamente sobre una membrana de carbono soportada sobre una rejilla de cobre.

Esta técnica de preparacion de la muestra es la preferente ya que permite una mejor precision de la medicién del
tamafo de las particulas. Las zonas seleccionadas para las mediciones son aquellas que presentan un estado de
dispersién similar al observado mediante crio-MET.

Las particulas de la dispersién de la invencion pueden ser de morfologia isétropa, en particular pueden presentar
una relacioén L (dimension mayor) / | (dimensién menor) de al menos 2.

La dispersion coloidal organica de acuerdo con la invencién comprende con la fase organica al menos un agente
anfifilico.

Este agente anfifilico puede ser un acido carboxilico que tiene generalmente de 10 a 50 atomos de carbono,
preferentemente de 15 a 25 atomos de carbono.

Este acido puede ser lineal o ramificado. Se puede seleccionar de entre los acidos arilicos, alifaticos o arilalifaticos,
pudiendo llevar opcionalmente otras funciones con la condiciéon de que estas funciones sean estables en el medio
donde se desea usar las dispersiones de acuerdo con la presente invencion. Asi pues, se pueden usar, por ejemplo,
acidos carboxilicos alifaticos, acidos sulfénicos alifaticos, acidos fosfénicos alifaticos, acidos alcoilarilsulfénicos y
acidos alcoilarilfosfénicos, ya sean naturales o sintéticos. Por supuesto, es posible usar mezclas de acidos.

A modo de ejemplo, se pueden citar los acidos grasos de aceite de bogol, de aceite de soja, de aceite de sebo, de
aceite de linaza, el acido oleico, el acido linoleico, el acido esteérico y sus isémeros, el acido pelargdnico, el acido
céaprico, el acido ladrico, el acido miristico, el acido dodecilbencensulfénico, el acido etil-2-hexanoico, el acido
nafténico, el acido hexoico, el acido tolueno sulfénico, el acido tolueno fosfénico, el acido lauril sulfénico, el acido
lauril fosfonico, el acido palmitil sulfonico y el acido palmitil fosfénico.

En el contexto de la presente invencion, el agente anfifilico se puede seleccionar también entre los fosfatos de alquil
éteres polioxietilenados. Esto significa fosfatos de formula:

R1-0-(CH2-CH2-0)r-P(OM)2

I

o)

o también fosfatos de dialcoilo polioxietilenados de formula:
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R2-0-(CH2-CH2-0)n

R3-0-~(CH2-CH2-0)n-P(OM)

O
férmulas en las que:

R1, R2, R3, idénticos o diferentes, representan un radical alquilo, lineal o ramificado, en particular con de 2 a 20
atomos de carbono; un radical fenilo; un radical alquilarilo, mas en particular un radical alquilfenilo, particularmente
con una cadena alquilo de 8 a 12 atomos de carbono; un radical arilalquilo, mas en particular un radical fenilarilo;

n representa el nimero de unidades de 6xido de etileno que puede variar de 0 a 12, por ejemplo;

M representa un atomo de hidrégeno, de sodio o de potasio.

El radical R* puede ser en particular un radical hexilo, octilo, decilo, dodecilo, oleilo, o nonilfenilo.

Se pueden citar como ejemplo de este tipo de compuestos anfifilicos los comercializados con las marcas
Lubrophos® y Rhodafac® vendidos por Rhodia y, en particular, los productos que siguen a continuacion:

- los fosfatos de polioxietilen alquil(C8-C10) éteres Rhodafac® RA 600,
- el fosfato de polioxietilen tridecil éter Rhodafac® RS 710 o RS 410

- el fosfato de polioxietilen oleocetil éter Rhodafac® PA 35

- el fosfato de polioxietilen nonilfenil éter Rhodafac® PA 17

- el fosfato de polioxietilen nonil (ramificado) éter Rhodafac® RE 610.

Finalmente, se pueden mencionar también como agentes anfifilicos los carboxilatos de alquil éter polioxietilenados
de férmula: R“-(O(32H4)n-O-R5 en la que R* es un radical alquilo, lineal o ramificado, que puede comprender en
particular de 4 a 20 atomos de carbono, n es un nimero entero que puede ser, por ejemplo, hasta 12 y R’ es un
resto acido carboxilico como, por ejemplo, -CH,COOH. A modo de ejemplo, se pueden mencionar para este tipo de
compuestos anfifilicos los comercializados con la marca AKIPO® por Kao Chemicals.

Las dispersiones de acuerdo con la invencién presentan una concentracion de compuesto de hierro que puede ser
de al menos un 8 %, mas en particular de al menos un 15 % e, incluso mas en particular, de al menos un 30 %,
estando expresada esta concentracion en peso equivalente de 6xido de hierro Il con relacion al peso total de la
dispersién. Esta concentracién puede ser de hasta un 40 %.

Las dispersiones de la invencion presentan una estabilidad excelente. No se observa decantacién alguna al cabo de
varios meses.

Tal y como se ha indicado anteriormente, la invencién también se refiere, de acuerdo con una segunda realizacion, a
una dispersion que comprende particulas de un compuesto de hierro en forma amorfa y particulas de un compuesto
de una tierra rara, mezcladas en una fase organica, comprendiendo la dispersion, ademas, un agente anfifilico.

Todo lo que se ha descrito anteriormente para la primera realizacion de la invencion y que se refiere en particular a
la naturaleza de la fase orgéanica y del agente anfifilico, se aplica también en esta realizacion.

Por otro lado, la tierra rara del compuesto de tierras raras se puede seleccionar entre el cerio, el lantano, el itrio, el
neodimio, el gadolinio y el praseodimio. Se puede seleccionar en particular el cerio.

Las particulas del compuesto de tierras raras pueden presentar, opcionalmente, las mismas caracteristicas que las
mencionadas anteriormente para el compuesto de hierro, en particular para las dimensiones o la morfologia. Asi,
pueden poseer un dso del mismo valor que el dado anteriormente y ser también particulas primarias, tal y como se ha
indicado previamente.

Las proporciones entre el compuesto de hierro y el de las tierras raras pueden estar comprendidas dentro de un
amplio intervalo. Sin embargo, la relacién molar compuesto de hierro/compuesto de tierras raras estd comprendida
por lo general entre 0,5y 1,5, y puede ser en particular igual a 1.

El compuesto de tierras raras puede ser un oxido y/o un hidréxido y/o un oxihidroxido de tierras raras. Este
compuesto puede ser también un compuesto organometalico.

El procedimiento para la preparacion de las dispersiones de la invencién de acuerdo con la primera realizacion de la
invencion se describira a continuacion.
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La primera etapa del procedimiento consiste en hacer reaccionar con una base, bien una sal de hierro en presencia
de un complejante de hierro o bien un complejo de hierro. Esta reaccién se llevar a cabo en medio acuoso.

Como base se puede usar en particular los productos de tipo hidroxido. Se pueden citar los hidroxidos de metales
alcalinos o alcalino-térreos y el amoniaco. También se pueden usar las aminas primarias, secundarias, terciarias o
cuaternarias. Sin embargo, las aminas y el amoniaco pueden ser los preferentes en la medida en que disminuyen
los riesgos de contaminacién por los cationes alcalinos o alcalino-térreos. Se puede mencionar también la urea.

Como sal de hierro se puede usar cualquier sal soluble en agua. Se puede mencionar mas en particular el nitrato
férrico.

De acuerdo con una caracteristica especifica del procedimiento de la invencion, la reaccién de la sal de hierro con la
base se efectlia en presencia de un complejante de hierro.

Los complejantes del hierro se seleccionan entre los acidos carboxilicos hidrosolubles que presentan una constante
de complejacion K tal que el pK sea de al menos 3. Para la reaccion:

Fe® +xL = Fel, ™

en la que L designa el complejante, se define la constante K de la siguiente manera:

k = FeL,>* [ Fe*"LILT

y pK=log(1/k)

Como acidos que responden a las caracteristicas anteriores se pueden mencionar los acidos carboxilicos alifaticos
como el acido férmico y el acido acético. También son adecuados los acidos-alcoholes o los poliacidos-alcoholes.
Como ejemplo de acido-alcohol se puede citar el acido glicélico o el acido lactico. Como poliacido-alcohol se puede
mencionar el acido malico, el acido tartarico y el acido citrico.

Como otros acidos que también son adecuados se pueden citar los aminoacidos como la lisina, la alanina, la serina,
el glicocol, el acido aspartico o la arginina. Se pueden mencionar también el acido etilen-diamino-tetraacetico o el
acido nitrilo-triacético o incluso el acido glutamico N,N-diacético de formula (HCOO")CH,CH,-CH(COOH)N(CH,COO"
H). o su sal de sodio (NaCOO’)CH,CH,-CH(COONa)N(CH,COO Na)..

Como otros complejantes adecuados, se pueden usar los acidos poliacrilicos y sales de los mismos como el
poliacrilato sddico y, mas en particular, aquellos con peso molecular promedio en peso comprendido entre 2000 y
5000.

Finalmente, se debe sefialar que se pueden usar conjuntamente varios complejantes.

Tal y como se ha indicado previamente, la reaccion con la base se puede llevar a cabo también con un complejo de
hierro. En ese caso, el complejo de hierro usado es un producto resultante de la complejacién del hierro con un
complejante del tipo descrito anteriormente. Este producto se puede obtener mediante reaccion de una sal de hierro
con dicho complejante.

La cantidad usada de complejante expresada en relacion molar complejante/hierro estd comprendida
preferentemente entre 0,5 y 4, mas en patrticular entre 0,5y 1,5 e, incluso, mas en particular entre 0,8 y 1,2.

La reaccion entre la sal de hierro y la base se lleva a cabo en condiciones tales que el pH de la mezcla de reaccion
que se forma sea de a lo sumo 8. Este pH puede ser en particular de a lo sumo 7,5 y puede estar comprendido
particularmente entre 6,5y 7,5.

La mezcla acuosa y el medio basico se pueden poner en contacto mediante la introduccion de una solucién de la sal
de hierro en una solucion que contiene la base. Se pueden poner en contacto en continuo, habiendo satisfecho la
condicion del pH, mediante el ajuste de los respectivos caudales de la solucién de la sal de hierro y de la solucién
que contiene la base.

De acuerdo con una realizacion preferida de la invencion, es posible trabajar en condiciones tales que, durante la
reaccion entre la sal de hierro y la base, se mantenga constante el pH del medio de reaccién asi formado. Por
"mantener constante el pH" se entiende una variacion del pH de + 0,2 unidades de pH con relacion al valor fijo.
Tales condiciones se pueden obtener afiadiendo durante la reaccion entre la sal de hierro y la base, por ejemplo

6
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durante la introduccién de la solucion de la sal de hierro en la solucién de la base, una cantidad complementaria de
base a la mezcla de reaccion formada.

La reaccion se lleva a cabo normalmente a temperatura ambiente. Esta reaccion se puede llevar a cabo de modo
ventajoso en atmésfera de aire o de nitrogeno o en una mezcla de nitrégeno-aire.

Al final de la reaccion se puede obtener un precipitado. Opcionalmente, es posible someter el precipitado a una
digestion manteniéndolo durante un determinado tiempo, por ejemplo unas horas, en el medio de reaccion.

El precipitado se puede separar del medio de reaccion por cualquier medio conocido. El precipitado se puede lavar.

Preferentemente, el precipitado no se somete a una etapa de secado o de liofilizaciéon o de cualquier operacion de
este tipo.

Opcionalmente, el precipitado se puede volver a poner en suspensién acuosa.

Se ha de sefialar, sin embargo, que es completamente posible no separar el precipitado del medio de reaccién en el
que se ha obtenido.

Para obtener una dispersion coloidal en fase organica, se pone en contacto con la fase organica en la que se desea
obtener la dispersién coloidal, bien el precipitado separado, bien la suspensién acuosa obtenida anteriormente tras
la separacion del precipitado del medio de reaccion, o bien el precipitado en suspension en su medio de reaccion.
Esta fase organica es del tipo de la que se ha descrito previamente.

Esta puesta en contacto se efectia en presencia del agente anfifilico citado anteriormente. La cantidad de este
agente anfifilico que se va a incorporar se puede definir por la relacién molar r:

r= namero de moles de agente anfifilico

numero de moles de elementos de hierro

Esta relacién molar puede estar comprendida entre 0,2 y 1, preferentemente entre 0,4y 0,8.

La cantidad de fase organica que se va a incorporar se ajusta de modo que se obtenga una concentraciéon de 6xido
tal como la mencionada anteriormente.

En esta etapa, puede ser ventajoso afiadir a la fase organica un agente promotor cuya funcién es acelerar la
transferencia de particulas de compuesto de hierro de la fase acuosa a la fase organica, si se opera a partir de una
suspension del precipitado, y mejorar la estabilidad de las dispersiones coloidales organicas obtenidas.

Como agente promotor se pueden usar los compuestos con una funcién alcohol y, mas en particular, los alcoholes
alifaticos, lineales o ramificados, que tienen de 6 a 12 atomos de carbono. Como ejemplos especificos, se pueden
citar el etil-2-hexanol, el decanol, el dodecanol o mezclas de los mismos.

La proporcion de dicho agente no es critica y puede variar dentro de amplios limites. Sin embargo, una proporcion
comprendida entre el 2 y el 15 % en peso con relacidn al total de la dispersidn, es generalmente adecuada.

El orden de introduccion de los diferentes elementos de la dispersion es indiferente. Se puede efectuar la mezcla
simultanea de la suspension acuosa, del agente anfifilico, de la fase organica y, opcionalmente, del agente promotor.
Asimismo, se puede efectuar primero la mezcla previa del agente anfifilico, de la fase organica y, opcionalmente, del
agente promotor.

El contacto entre la suspensién acuosa o el precipitado y la fase organica se puede llevar a cabo en un reactor que
esta en atmosfera de aire, de nitrdgeno, o de una mezcla de aire-nitrégeno.

Aunque la fase organica y la suspension acuosa se pueden poner en contacto a temperatura ambiente, a
aproximadamente 20 °C, es preferente operar a una temperatura seleccionada en un intervalo que varia de 60 °C a
150 °C, de modo ventajoso entre 80 °C y 140 °C.

En ciertos casos, debido a la volatilidad de la fase organica, hace falta condensar sus vapores mediante enfriamiento
a una temperatura inferior a su punto de ebullicion.
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La mezcla de reaccion resultante (mezcla de suspensidn acuosa, agente anfifilico, fase organica y, opcionalmente,
agente promotor) se mantiene en agitacion durante toda la duracion del calentamiento, duracién que puede ser
variable.

Cuando se finaliza el calentamiento, se observa la presencia de dos fases: una fase organica que contiene la
dispersion coloidal, y una fase acuosa residual.

A continuacidon se separan la fase organica y la fase acuosa usando técnicas convencionales de separacion:
decantacion, centrifugacion.

De acuerdo con la presente invencion, se obtienen de este modo dispersiones coloidales organicas que presentan
las caracteristicas previamente mencionadas.

Las dispersiones de acuerdo con la segunda realizacion de la invencién se pueden obtener mediante la mezcla de
una primera dispersion coloidal de particulas de un compuesto de una tierra rara en una fase organica con una
segunda dispersion coloidal de particulas de un compuesto de hierro, siendo esta segunda dispersion del tipo de
acuerdo con la primera realizacion de la invencién.

Se puede usar como primera dispersion de tierra rara las descritas en el documento EP-A-206907, el documento
EP-A-671205 o el documento WO 00/49098, por ejemplo.

Preferentemente, se mezclan dispersiones cuyas fases organicas son idénticas.

Las dispersiones coloidales organicas que se acaban de describir se pueden emplear como aditivo de gaséleo para
motores de combustidn interna, mas en particular como aditivo de gaséleos para motores diésel.

Asimismo, se pueden usar como aditivo de combustion en carburantes o combustibles liquidos de generadores de
energia tales como motores de combustion interna (motores de explosion), quemadores de fueldleo domésticos, o
propulsores a reaccion.

Finalmente, la invencion se refiere a un combustible para motores de combustién interna que contiene una
dispersién coloidal del tipo de la que se ha descrito anteriormente o que se ha obtenido mediante el procedimiento
descrito anteriormente. Este combustible se obtiene mediante la mezcla de éste con la dispersion de la invencion.

A continuacién se dan ejemplos.
Ejemplo 1
En primer lugar se prepara una solucion de acetato de hierro.

Se introducen 412,2 g de Fe(NOs)s, 5 h,0 al 98 % en un vaso de precipitados y se afiade agua desmineralizada
hasta un volumen de 2 litros. La solucién tiene una concentracion de 0,5 M de Fe. Se afiaden gota a gota, con
agitacion y a temperatura ambiente, 650 ml de amoniaco al 10 % para llegar a un pH de 7.

Se centrifuga durante 10 min a 4500 rpm. Se eliminan las aguas madre. Se vuelve a suspender en agua a un
volumen total de 2650 cm®. Se agita durante 10 min Se centrifuga durante 10 min a 4500 rpm. Se vuelve a
suspender en agua desmineralizada a un volumen de 2650 cm’. Se deja 30 min en agitacion. Se afiaden después
206 ml de acido acético concentrado. Se deja durante la noche en agitacion. La solucién es clara.

A continuacién se efectla la precipitacion de un sélido en un montaje en continuo que comprende:

- un reactor de un litro equipado con un agitador de palas con una reserva inicial constituida por 500 cm® de agua
desmineralizada. Este volumen de reacciéon se mantendra constante mediante rebosamiento;

- dos matraces de alimentacién que contienen, por un lado, la solucién de acetato de hierro anteriormente descrita y,
por otro, una solucién de amoniaco 10 M.

Se afiaden la solucién de acetato de hierro y la solucién de amoniaco 10 M. Los caudales de las dos soluciones se
fijan de tal modo que el pH se mantenga constante e igual a 8.

El precipitado obtenido se separa de las aguas madre mediante centrifugacion a 4500 rpm durante 10 min. Se
vuelven a dispersar los 95,5 g del hidrato asi recogido con un 21,5 % de extracto seco (es decir, 20,0 g equivalentes
de Fe;03 0 0,25 moles de Fe) en una solucion que contiene 42,7 g de &cido isoestearico y 141,8 g de Isopar L. La
suspension se introduce en un reactor de doble camisa equipado con un bafio termostatizado y provisto de un
agitador. El conjunto de reaccion se lleva a 90 °C durante 5 h30.
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Tras el enfriamiento, se transfiere a una probeta. Se observa una separaciéon de la mezcla y se recoge una fase
acuosa de 50 cm®y una fase organica 220 cm®.

Mediante crio-microscopia electronica de transmisién se observa en la fase organica particulas de un diametro
aproximado de 3 nm completamente discretas.

El andlisis de rayos X efectuado sobre la dispersion muestra que las particulas son amorfas.

La dispersion se somete a un tratamiento térmico que comprende fases constantes de temperatura de -20 °C y
+80 °C en 6 ciclos por dia. Al cabo de 6 meses no se observa decantacion alguna.

Ejemplo 2
Este ejemplo se refiere a una prueba de banco del motor usando la dispersion del ejemplo anterior.

Se usa un motor turbo diésel Volkswagen de 1,9 | de cilindrada, con una caja de cambios manual que se coloca
sobre un banco dinamomeétrico. El tubo de escape esta equipado con un filtro de particulas de carburo de silicio
(IBIDEN 31 celdas/cm? (200 cpsi) 5,66 x 6,00) de 2,5 litros. La temperatura de los gases de escape se mide a la
entrada del filtro de particulas mediante termopares. La presion diferencial entre la entrada y la salida del filtro de
particulas se mide también.

La dispersion organica obtenida en el ejemplo anterior se afiade al combustible de modo que se efectie una
dosificacion de 7 ppm de metal con relacion al combustible complementado con el aditivo.

El filtro de particulas se carga de particulas en las condiciones siguientes:

- velocidad de rotacion del motor: 2000 rpm

- torque 60 N/m

- temperatura de entrada de los gases en el filtro: 250 °C
- duracién de la carga: 8 horas

La combustion del hollin atrapado en el filtro de particulas se efectia en las condiciones siguientes con una
velocidad de rotacién del motor de 2000 rpm respetando el ciclo que comprende las 8 fases de 15 minutos cada una
descritas anteriormente:

Fases | Temperatura a la entrada del filtro (°C) | Torque (Nm)
1 275 89
2 300 105
3 325 121
4 350 149
5 375 231
6 400 244
7 425 254
8 450 263

La pérdida de carga creada por el filtro de particulas aumenta en un primer momento debido al aumento de la
temperatura, y después alcanza un maximo antes de volver a disminuir debido a la combustidon de los materiales
carbonados acumulados en el filtro de particulas. El punto (marcado por su temperatura) a partir del cual ya no
aumenta la pérdida de carga se considera como el representativo del punto de regeneracion del filtro de particulas
por el aditivo.

Cuando pasa de la fase 6 a la fase 7, se observa una disminucién de la pérdida de carga que se corresponde con la
combustion del hollin en el filtro. La temperatura de inicio de la combustion esta comprendida entre 400 °C y 425 °C
y es mas precisamente de 405 °C. La combustion del hollin implica una pérdida de carga a 425 °C de 0,65 kPa/min.

Estos resultados demuestran una temperatura de regeneracion que es baja para una dosificacion de aditivo en el
combustible que es baja.
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REIVINDICACIONES
1. Dispersion coloidal caracterizada por que comprende:

- una fase organica;

- particulas de un compuesto de hierro en forma amorfa, que consiste esencialmente en un éxido, un hidréxido o un
oxihidroxido de hierro, 0 una mezcla de los mismos, y que presentan un dso comprendido entre 1 nmy 5 nm;

- al menos un agente anfifilico.

2. Dispersion coloidal de acuerdo con la reivindicacion 1, caracteriza por que comprende:

- una fase organica;

- particulas de un compuesto de hierro en forma amorfa, que consiste esencialmente en un éxido, un hidréxido o un
oxihidréxido de hierro, o una mezcla de los mismos, y que presentan un dso comprendido entre 1 nm y 5 nm;

- particulas de un compuesto de una tierra rara;

- al menos un agente anfifilico.

3. Dispersion de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, caracterizada por que al menos un 85 % de las particulas del
compuesto de hierro son particulas primarias.

4. Dispersion de acuerdo con la reivindicacién 1 o 2, caracterizada por que al menos un 90 % de las particulas del
compuesto de hierro son particulas primarias.

5. Dispersion de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2, caracterizada por que al menos un 95 % de las particulas del
compuesto de hierro son particulas primarias.

6. Dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada por que las particulas presentan
un dso comprendido entre 3 nmy 4 nm.

7. Dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada por que la fase organica se basa
en un hidrocarburo apolar.

8. Dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizada por que el agente anfifilico es un
acido carboxilico que tiene de 10 a 50 atomos de carbono, méas en particular de 15 a 25 atomos de carbono.

9. Dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones 2 a 8, caracterizada por que la tierra rara se selecciona
entre el cerio, el lantano, el itrio, el neodimio, el gadolinio y el praseodimio.

10. Dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizada por que el hierro esta en estado de
oxidacion 3.

11. Procedimiento para la preparacion de una dispersion de acuerdo con una de las reivindicaciones 1y 3 a 10,
caracterizado por que comprende las etapas siguientes:

- a) hacer reaccionar con una base, bien una sal de hierro en presencia de un complejante de hierro o bien un
complejo de hierro, manteniendo el pH del medio de reaccién a un valor de a lo sumo 8 para obtener un precipitado,
seleccionandose el complejante del hierro entre los acidos carboxilicos hidrosolubles que presentan una constante
de complejacion K tal que el pK sea de al menos 3, y seleccionandose el complejo de hierro entre los productos de
la reaccion de las sales de hierro con dichos &cidos;

- b) poner en contacto con una fase organica en presencia de un agente anfifilico

- bien el precipitado obtenido directamente al final de la reaccion de la etapa a) y separado del medio de reaccion,

- bien el precipitado en suspensién en su medio de reaccién,

- bien el precipitado obtenido directamente al final de la reaccién de la etapa a), separado del medio de reaccion y
vuelto a poner en suspension acuosa, para obtener la dispersion en fase organica.

12. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 11, caracterizado por que el acido carboxilico citado
anteriormente se selecciona entre los acidos carboxilicos alifaticos, los acidos-alcoholes o los poliacidos-alcoholes,
los aminoacidos y los acidos poliacrilicos.

13. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 12, caracterizado por que el acido carboxilico alifatico es el acido
férmico o el acido acético y el poliacido-alcohol es el acido tartarico o el acido citrico.

14. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 11 a 13, caracterizado por que mantiene el pH del
medio de reaccién a un valor de a lo sumo 7,5, mas en particular comprendido entre 6,5y 7,5.

15. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 11 a 14, caracterizado por que se mantiene y se
digiere el precipitado en el medio de reaccién al final de la etapa a).
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16. Uso de una dispersion coloidal de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 10 como aditivo de combustible
para motores de combustion interna.

17. Combustible para motores de combustion interna, caracterizado por que contiene una dispersion coloidal de
acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 10.
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