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MEMORIA DESCRIPTIVA
que Se presenta para unir a la solicitud

- de
PATENTE DPE INVENCION
formulada el 27 de mayo de 1964, con el nim. 300,308
en
EsPafa
por VEINTE afios

-

a nombre de ROHM & HAAS COMPANY, entided norteamericana
establecida en 222 West Washington Square, Filadelfia,
Pensilvania, Bstados Unidos de América, por:

“UN METODO PARA COMUNICAR ACTIVIDAD ANTICORROSIVA Y
DISPERSANTE DE LODOS A COMBUSTIBLES DESTILADOS"

Esta invencién trata de composiciones combustibles
originales que tienen incorporadas en las mismas nuevas ‘
amidinas clclicas especificas. Mds en particular, la
invenoidn trata de composiciones combustidles de desti-

5 lados hidrocarburados 1fquidos.
| Las amidinas cfclicas empleadas en las composiclo-
nes de la invencién presente pueden‘ representarse por

la férmla
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en la que R, individualmente es alcohilo de 1 a 24 dto-
mos de carbono o fenilo, naftilo, bencilo o fenilo, naf-
tilo 0 beneilo sustitufdos con alcohilo en que los sus-
tituyentes alcohflicos totales contienen hasta 16 4tomos
de carbono, R2 individualmaﬁte es hidrégeno o aleohilo
de 1 a 24 4tomos de carbono; colectivaménte R, 7 R, pue-
den formar un anillo con el 4tomo de nitrégeno al que
estén unidos, a saber, moriolino, tiamorfolino, piperi-
dino y pirrolidinilo; X es etenileno, etileno, trime- -
tileno, aloohilo o etileno sustitufdo con alcohenilo

que tiene un total de hasta 20 4tomos de carbono, un.
1,2~-ciclohexileno o l,2~ciclohexileno sustitufdo con
alcohilo que tiene un total de hasta 16 4tomos de car-
bono, 1,2-ciclohexenilenc 6 1,2-ciclohexenileno susti=-
tufdo con alcohilo que tiene un total de hasta 16 &to-
mos de carbono, 2,3-biciclo-/2.2.1/hept-5-enileno y
2,3=biciclo/2.2.1/heptilenoc; R, es hidrégeno, 2-hidro-
xletilo, 2=-aminocetilo, 2- ¢ 3-hidroxzipropilo, 2= ¢ 3=
aminopropilo, 2- ¢ 3-(2-amincetil)aminopropilo, 2- ¢
3=(2 6 3=aminopropil)aminopropilo ¢ 2-(2-aminoetil)ami-
noetilo, y D es una cadena divalente gaturada de 2 a 3
édtomos de carbono ouyas valenoias disponibles son sa-
tisfechas por 4tomos de hidrdgeno o grupos aloohilo que

tienen un total de 12 étomos de carbono y combinaciones
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de hidrégeno y grupos alcohilo que tienen un iotal de
12 4tomos de carbono 6 1,2-ciclohexilenoc.

Es necesario que en la molécula de amidina cfeli~
ca, R, més R, wés X contenga como minimo 10 Atomos de
carbono, para los fines de este invencidn.

Tipicamente Rl representa metilo, bﬁtilo, octilo,
dodecilo, octaﬂecilo, tetracosilo, fenilo, naftilo,
vencilo, octilfenilo, butilnaftilo, y oetilbencilo.

Realizaciones individuales t{picas de 32 incluyen
hidrégeno, metilo, butilo, octilo, dodecilo, octadecilo,
eicosilo, y fetracosilo.

Realizaciones t{picas de X incluyen etileno, ete-
nileno, trimetileno, dimetiletileno, octiletileno, do=-

deciletileno, dodecilbutiletileno, dodeceniletileno,

. clclohexileno, metiiciclohexenileno, octileciclohexeni-

leno y 3,6~-metano-},2~ciclohexenilenc. .

Reslizaciones tfpices del simbolo D incluyen eti-
leno, dimetiletileno, butiletileno, octiletileno, pro-
pileno, dimetilpropilenco, butilpropileno, octilpropile-
no y 1,2-ciclohexileno.

Una reaelizacién particularmente eficaz de las ami-
dinas cfclicas snteriormente citadas incluye bien R o
Rg, como grupo aldohilonterciario, es decir, un grupo
alcohilo que tiene lsa coufig;racidn

A

1
A~C-A
!
en la que A representa grhpos aleohilo que totalizan de
3 a 23 étomos de carbono, preferiblemente de 11 a 23

dtomos de carbono., Se obtienen resultados particularmen-
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te sorprendentes cusndo esta configuracién espaé él estéd
presente en uno o en ambos, de Rl ° 32. En todos los
respectos con relacién a los grupos R R2, pero en
particular ?uando se considera la estructura alcohflica
terciaria, cade una de las»Rlly Rz puede representar
un 8010 grupo elcohilo o mezclas de grupos aloohilo
dentro del intervalo de contenido de carbonos sefialedo.
Son conocidos compuestos disponibles comercialmente,
que suministran esta parte de la molécula, que contie-
nen mezclas de grupos aslcohilo. Particularmente rele-
vantes en este aspecto son aguellos en los que bien R1
0 R2 representa una mezcla de grupos alcohilo tercia-
rios que contienen de 12 a 15 étomos de carbono, con
una media de 13 4tomos de carbono, o una mezcla de 18

a 24 4tomos de carbono.

Realizaciones especialmente sobresalientes son
agquellas en que Rl o 32 representan grupos alcohilo
terciarios de 12 a 24 4tomos de carbono, X es etileno
o etenileno, R3 es hidr6geho, 2-hidroxietilo, ¢ 2
aminoetilo y D representa etileno.

Las amidinas cfclicas utiligadas en la invencién
presente se preparan haclendo reaccionar un compuesto

que tenga la fdérmula

0 O
“ "
R,-N-C-X-C-0H
'

Ry

con otro que tenga la férmula R3NHDN52 » @& la tempera-
tura de reflujo del sistema de reaccién., Es posible

300348
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realizar la reaccidn sin un disolvente o, si se pré%i%ié“\
un disolvente, como sucede generalmente, se puede em—
plear un oompuesto aromético inerte tel como benceno,
toluenq, xileno, 0 similares., Se prefieren tolueno y
xileno, particularmente con los reactivos de peso mole-

cular superior. La reaccidn se lleva a cabo en el punto

de ebullicidén del sistema de reaccidn y se continva hes-

ta que se separen'dos moles de agua por mol de\écido.

R agua se separa de la mezcla de reaccidén a medida gque

progresa la reaccién, bien por destilacidn o, cuando se
usa un disolvente, por gna'deatilacidn azeotrépica. Los
reactivos se emplean en cantidades equiﬁoleculares Oy
gi se desea, puede emplearse un exceso de la amina, Si
ge emplea amina en exceso con el fin de asegur;r rendi-
mientos mdximos, puéde separarse el exceso por destila-
cién tal como bajo presiém reducida; las pequefias canti-
dades de smins en exceso no necesitan ser separadas,
puesto que no interfieren con el funcionamiento y uti-
lidad del producto amidfmico cfelico. |

Constantemente los rendimientos de las amidinas
ciclicas empleadas en las oomposiciones presentes estén
por encima del 90 % y frecuentemente se acercan a un
resultado cuantitativo.

Realizaciones tipidas de 108 reactivos amfnicos in-

. eluyen etilendiamina, dietilentriamina, trietilenteira-

mina, hidroxietiletilendiamina, propilendiamina, dipro-
pilentriemina, tripropilentetranina, hidroxistilpropi-

lendiemina. Realizaciones tipicas de los reactivos ami-
dodecidos incluyen los dcidos N-butilmaleémico, N-oétil-
maledmico, N-dodecilmaledmico, N-octedecilmaledmico, N-_
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boncilmaleémico, Nkfenilmaleémico, N;naftilmaleaﬁié67‘” hh
N-butilsucoinémico, N,N-dioctilsuccinémico, N-ootil-
succindmico, N-dédeoilsuccinémico. N-octadecilsuccind-
mico, N—fenilsuccinégicp, N-bencilsuccindmico, N-butil-
dodecenilsuccindmico, N-octilcumilsucoindmico, Neoc-
tiloctenilsuccindmico, N-fenildodecenilsuccindmico,
N-t-dodeciltetrahidroftalémico, N-butilteirahidrofta-
lémico, N-octadeciltetirahidroftaldmico, N-dodecil-3,6-
metanotetrahidroftalémico;‘y Neoctiltetrahidroftaldmi-
co. .

" Las emidinas ciclicas definidas anteriormente son
incorporadas a 1los combustibles destilados de acuerdo
con las técnicas habituales, & 108 que comunican acti-
vidad anticongeiante al carburador, detergencia al’
carburador, activided anticorrosiva y dispersidn de
lodos, cuando se emplean en cantidades del 0,001 al
2,0 %, por peso, de las amidinas cfclicas en el com=
bugtible destilado considerado. Bl intervalo preferido
es de alrededor del 0,005 al 1 % por peso.

Ha de entenderse que los combustibles destilados
considerados son los que hierven desde unos 24 a unos
3992 C, con lo que se incluyen gasolinas, combustibles
de reaccién a chorro y diesel y petrdleos para hogares.
Los compuestos presentes son particularmente dtiles en
combustibles que hierven hasta unos 3169 C, es decir,
las gasolineas normales y los combustibies de reaccién
a chorro. La necesidad de un aditivo para impartir las
propiedades antes enumeradas estd ampliamente recono-
cida en la especialidad, puesto que la falta de dicha
actividad y combinaciones de la misma en 1os cqmsﬁiﬁﬁgﬁ

-6 -
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bles destilados trae consigo una disminucidén ma}éaaa
del valor comercial de.dichos combustibles destilados.
Las composiciones de la invencidn presente fueron
sometidas a un ensayo normal de anticongélaéi6n del
carburador, que es un ensayo para averiguar las carac-
terfsticas de parada de un combustible. El ensayo em-
plesba un ﬁotor Bujick de 1957, dotado de un radisdor
de factoria, miltiple, carburador y un eatrangulador
sutomdtico. Las partes del motor estén estabilizadas a
4,44 & 2,22 8C, Bl ensayo se hizo a 4,44 # 2,22 C y
90 % de humedad. El motor se aceleré a 1500 rpm durante
un minuto y iuego se redujo hasta marcha en ralenti
durante 30 segundos. Si el motor se paraba, se regis-
traba esto y e inmediatamente se volvia a arrancar el
motor, se aceleraba a 1500 rpm. durante un minuto y
luego se reducf{a hasta ralenti durante 30 segundos. Si
no habfa parada durante el tiempo de marcha en ralenti
de 30 segundos, la velocidad del motor se aceleraba a
1500 rpm. y se repetfa el ciclo. Bsto se continuaba
hasta que el moior se calentaba completamente y se re-
gistraba el mimero de paradas. En este ensayo, el com-
bustible bédsico originaba 9 paradas. Con tan sélo el
0,02 % por peso de una amidina cfclica definida de la
invencidn presente, el nmimero de paradas era reducido
como minimo en 33-1/3 %. Particularmente destacada en
eéte ensayo es la amidina cf{clica de esta invencidén en
la que R1 repregenta octadecilo terciario, 32 es hidrd-
geno, X es etenileno, D es etileno y R3 es 2-aminoeti-
do.

Las composiciones presentes se cslcularon en un
- mﬁ)
T Y i;u} @ @ 8
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ensayo normal patrén de detergencia del carburad;;, en
el que se empléd un motor Plymouth de 6 cilindros, Mo~
delo 1954. El carburador se equipé de un cuerpo del
acelerador de plédstico transparente. Los gases pasados
a8l cirter desde el motor, fueron retornados a la entra-
da de aire del carburador. Bl motor se hizo funcionar
con un combustible bésico en condiciones cfolicas hasta
que el 40 % del cuerpo del acelerador del carburador

se cubrid 6on depbsitos negros. Luego se incorpord al
mismo combustible bésico una de las amidinas cfclicas
especificas de la invencidn presente con objeto de pro-
pbrcionar une composicién de esta invencidn. El ensayo
ge continué despuds durante 5 horas adicionales. El
cdlculo se basé en los depdsitos negros que guedaban
después de la limpieza. Composiciones disponibles en
el comercio reducen los depésitos negros al 32-36 %.
Las';ompbsiciones de la invencidn presente redujeron
los depdsitos negros al 34 %, incluso cuando se em-
plearon sélo 0,02 gramos de una amidina cfclica de la
invencidn presente por cada 100 ml. de combustible.
Resalté particularmente en este aspecto una coﬁposi-
¢ién de la invencidn presente, que contenia la amidina
cfclica en la que R1 representa octadecilo terciario,
R, es hidrégeno, X es etenileno, D es otileno y R3 es
2-aminoetilo.

Les composiciones de la invencidn presente fueron
sometidas a un ensayo anticorrosivo, ASTYM D-665, Pro-
cedimiento A para agua destilada, modificado para uti-.
lizar isoctano a 23,92 C durante un periodo de 24 ho-

ras. Bl combustible bfsico mismo dié un resultado de

= 0308
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invencidn presente, cuando se usaron en cantidades tan

bajas como 0,01 gramos por 100 ml del combustible bé-
sico, no dieron ningiin 6xido en absoluto, Particular-
iente relevantes en este ensayo fueron las composicio-
nes de la invencién presente que contenfan la amidina
ciclica ;n la que R, es octadecilo terciario, R, es
hidrdgeno, X es etenileno o etileno, D es etileno y
R3 es hidrdgeno, 2-hidroxietilo 4 2-aminoetilo,

Las composiciones de la invencién presente se so-
metieron a un enssyo de dispersién de lodos, segdn se
deseribié por F.L. Nelson, D.P. Osterhout y W.R.
Schwindeman, Ind. Eng. Chem. 48, 1892 (1956). EL ensa-
yo congigte en preparar un litro de fuel o0il gque con-
tiene un aditivo a probar para la dispersién de lodos.
En esta misma cqmposicidn de fuel oil se incorporan
cuatro gramos de lodo sintético. El aceite se hace cir-
cular entonces durante una hora a través de una bomba
de quemadof de petréleo de fase Unica, que obntenia un
filtro de 100 mallas (E.E.U.U,). Se recoge el depésito
de lodo del filtro y se pesa. Bl fuel oil sin ningin
aditivo dié lugar a una acumulacién de lodo de 250 mg.
Bl empleo de dispersantes de lodos aceptables comercial-
mente dié lugar & menos de 100 mg. de acumulacién de
lodos. las composiciones de la invencidén presente gue

tienen incorporada en ellas una amidina ciclica defini-

‘da en cantidades de 0,01 a 0,02 gramos por 100 ml de

aceite comhustible dieron acurmilacicnes de lodos de

menos de 40 mg. hasta 2 mg. Particularmente eficaces

en- este ensayo fueron las wmposioionegcp@ @ng ; ang

-9-
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una amidina ciclica especifica en la que Ry representa

una mezcla de grupos alcohilo terciarios, por una par-

- te, que tienen entre 12 y 15 4tomos de carbono, 13 4to-

mos de carbono por término medio; ¥, por otra parte,
que tienen de 18 a 24 4tomos de carbono y un equivalen-
te neutro de unos 300 a 340. Tambidn se obtienen resul-
tados sorprendentes cuando Rl representaba hexadecilo,
octadecilo o butilo terciario, Realizaciones relevan~-
tes de R, fueron hidrégeno, hexadecilo y octadecilo.
Realizaciones particularmente eficaces de X fueron
etileno, etenileno, ciclohexenileno, y dodeceniletile~

no.’Las realizaciones méds eficaces de D fueron etileno

'y 1,3=propileno. Besultados relevantes se obtuvieron

cuandp 33 representaba hidrégeno, 2-hidroxietilo 6
2-aminoetilo. _

Lo invencidén presente puede ser comprendida més
completamente de los ejemplos siguientes, que se¢ ofre-
cen & vias de ilustracién y no como limitacidén. Bn to-

dos ellos se utiliza partes en peso.

Ejemplo 1
Una solucidén de 4cido N-j~octadecilmaledmico (215

partes) y dietilentriamina (51,5 partes) en 350 partes
de Xileno se calienta a reflujo y el agua producida se
separa por destilacién azeotrépica. Después de 12 horas
de reflujo, se separan 18 partes de agua y 1,5 partes
de amina en exceso. El disolvente se separa entonces
bajo presién reducida y el producto se obtiene como el

residuo. E1l producto contiene el 10,3 % de nitrdgeno

(11,3 % teérico) y se identifica como el compuesto de

w.. 300300
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la invencidn presente en el que R, es una mezcld d
grupos alcohilo terciarios con una medis de 18 4tomos
de carbono, 82 es hidrégeno, X es etenileno, D es eti-
leno y 33 es 2-aminoetilo.

Andlogamente, se prepara un compuesto empleado en
la invencidén presente exactamente igual que antes, sale
vo que 33 representa hidroxietilo. El producto contiene
8,2 % de nitrdéeno (8,4 % tefrico) y tiene un equiva=-
lente neutro de 485 (498 tedrico).

Ejemplo 2

Una solucidén de 4cido N,N-dihexadecilmaledmico
(269 partes) y dietilentriamina (55 partes) en 400 par-
tes de xileno se hierve a reflujo durante 3 horas, Qu=-
rante cuyo tieﬁpo se separan azeotrdpicamente 18 par-
tes de agua, Se separa el xileno, dejando un residuo
de 307 pertes de un producto gque se identifica como
la amidina cfolica de esta inveneidén en la que Ry
Ra son hexadecilo, X es etenileno, D es-etileno v R3
es 2-aminoetilo. El producto contiene 8,6 % de nitré-
geno (9,3 % tedrico).

Anflogamente, se prepara una amidina cfclica de
esta invencién en la que Rl y 32 son octadecilo, X es
etenileno, D es etileno, R, es 2-amincetilo y contiene

3
7,1 % de nitrdégeno (8,0 % tebrico).

Ejemplo 3
Una solucién de doido N-t-octadecilmaledmico
(43,6 partes) y etilendiamina (6,0 partes) en 86 par-

Yes de xileno se calienta a reflujo y el agua se se-

J3003U&

- 11 -

had o LT X 24

e
é



a

s

10

15

20

25

30

inm o AmA AT

para como una mezcla azeotrdpica. Después de dos horas,
se han separado 2,2 partes de capa acuoss y se afiaden
%,0 partes de etilendiamina. El calentamiento & reflu-
Jo se reanuda duranie tres horas, separédndose después
de este tiempo un total de 5,0 partes de cape acuosa
que contenfan 3,0 partes de agua y 2,0 partes de amina.
El xileno se separa entonces por destilacidn al vacfo,
dejando 48 partes de producto como el residuo., El pro-
ducto contiene 9,2 % de nitrégeno (9,1 % tedrico). El
producto es una amidina ciclica en la que R, es octa-
decilo terciario, Rz es hidrégeno, R3 es hidrégeno, D
es etileno y X es etenileno,

Andlogemente, se prepera una amidina cfclica de
esta invencién que tiene la misma estructura que la an-
terior, excepto que Rl repreaenta octilo terciario.

También se preparan de la misma forma las amidinas
ofclicas de la invencidén presente en las que R, repre-

sente dodecilo u octadecilo, B, es hidrdgeno, X es ete-

2
nileno, D es etileno y R3 es hidrdégeno o 2-aminocetilo.

Ejgmglo 4 -

Se mezclan juntas 29,1 partes de 4cido F-t-tride-
cilmaleémico (en el que el tridecilo representa una
mezcle de grupos alcohilos terciarios de 12 a 15 &to-
mos de carbono gue tienen ung media de 13 4dtomos de
carbono) y 10,3 partes de dietilentriamina., La tempe~
ratura aumenta hasta unos 802 C y la mezcla se calien~
ta entonces hasta 155¢ C durante un perfodo de 2-1/2

horas bajo una lenta corriente de nitrdgeno., El agua

se separa por destilacidn y se interrumpe el oalenﬁ 8

-].2..
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miento. Ia mezcla se enfria a unos 1002 C y se separa

el resto de agua. Se recoge un total de 3,8 partes de
destilado que contiene 0,5 partes de amina. El produc~-
Yo se recupera como un residuo que asciende a 35,1

partes y contiene 14,2 % de nitrégeno (15,6 % terdri-

. ¢o). E1 producto tiene un equivalente neutro de 208

(179 teérico). El producto es una amidina cfclica en
la que Rl es tridecilo terciario, 32 es hidrdgeno, 33
es 2-aminoetilo, X es etenileno y D es etileno.
De_forma semejante, se preparan amidinas ciclicas
andlogas de la invencidén presente que tienen la misma

estructura que la anterior, excepto que cuando R, re-

3
presenta hidrdgeno, el producto contiene 12,7 % de
nitrdéeno (13,3 % tedrico) y tiene wn equivalente neu-
tro de 298 (315 tedrico) y, cuando 33 representa 2-

hidroxietilo, el producto contiene 10,6 % de nitrége-

no (11,6 % tedérico).

Ejemplo 5
Una mezcla de dcido N-t-octadeciltetrahidroftaléd-

mico (94,8 partes) y dietilentriamina (20,6 partes) se
hierve a reflujo en 367 partes de xileno dursnte cinco
horas. El agua producids se separa por destilacién
azeotrépica. Después de cinco horas, se afiade 2,8 par-
tes adicionales de dietilentriamina y el reflujo sé
contimia durante 24 horas. El xileno se separa bajo
presién reducida y el producto se recupera como el re-
giduo. El producto es una amidina c{clic; de esta in-

vencidn en la que R, represents un grupo aloohilo que

tiene una estructura alcohflica teroiqﬁg%ﬂy cop@i@YQ
w WL RS
¢ T BN Y S
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no, X es ¢iclohexenilo, D es etileno y R3 es 2-amino-
etilo. El producto contiene el 9 % de nitrdgeno (10,3
% tebrico).

Andlogamente, se preparan las amidinas cieliéas
de la invencidn presente en las gue Rl representa una
mezcls de grupos slcohilo terciarios de 12 a 15 &tomos
de carbono, por término medio 13 4tomos de carbono,

Ra es hidrdgeno, X es ciclohezenilo, D es etileno, y
R3 es hidrdgeno, 2-hidroxietilo 6 2~aminoetilo. Cuando
R3 es 2-aminoetilo, el producto contiene 12,8 % de

nitrégeno (13,5 # teérico). Cuando R, es 2-hidroxieti-

3
1o, el producto contiene 11,9 % de nitrégenc (11,3 %

' teéricO) .

Ejemplo 6
Se hierve a reflujo una solucién de fcido N~t-
octadecilsucindmico (216 partes) e hidroxietilendiamina
(52 partes) en 367 partes de xileno. El agua que se
forma se separa como une mezola azeotrdpica durante 15

horas. La capa acuosa contiene 1,3 partes de amina., El

xileno se separa bajo presién reducida, dejando 260

partes de producto como el residuo. El producto con-
tiene 7;6 % de nitrdgeno (7,6 % tebrico). El mismo con~
tiene un equivalente neutro de 497 (500 teérico).

De forma andloga, se .prepara el producto de esta
invencidn en el que R1 representa grupos alcohilo ter-
ciarios que tienen por término medio 18 4tomos de car-
bono, 32 es hididgeno, X es etileno, D es etileno y

R3 es hidrégeno. Este producto contiene‘g,ﬁuﬁﬁg nitrée
S E R &

eare
-14 -
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geno (9,1 % tedrico).

Andlogamente, se prepara un producto como antes,
en el que R3 representa 2-aminoetilo, y contiene §,1
% de nitrdgeno (9,2 % teérico).

De forma andloge, se preparan las amidinas cfcli-
cas de la invencidn presente en las que Rl representa
una mezcla de grupos alcohilo terciarios que contiene
de 12 & 15 dtomos de carbono, por término medio 13
dtomos de carbono, R, es hidrdgeno, X es etileno, D
es etileno. Cuando 33 es 2-aminoetilo, el producto tie-
ne un equivalente neutro de 189 (180 tedrico). Cuando
33 representsa 2-(2-aminoetil)aminoetilo, el producto
contiene 15,7 % de nitrdgeno (17,3 % tedrico). Cuando
R, es hidrégeno, el producto contiene 12,7 % de nitré-
geno (13,2 % tedrico) y tiene un equivalente neutro de

298 (315 (tedrico)).

Ejemplo

Una solucidn de 4cido N-t-butildodecenilsucindmico
(67,8 pertes) y dietilentriamina (20,6 partes) en 200
partes de xileno se hierve a reflujo durante 8 horas,
en ouyo tiempo el agua se separa como una mezcla azeo~-
trépica. Se intfoducen 2;3 partes adicionales de di~
etilentriamina y el reflujo se contimia durante cinco
horas adicionaleg. Se separa un total de 8,3 partes de
capa acuosa. Se separa la mezcla de reaccidén, dejando
el producto como un residuo de.72 partes. El producto
tiene un equivalente neutro de 205 (203 tedrico). EL
producto es la amidina cfclica de esta invencidén en el

que R, es butilo terciario, R2 es hidrdgeno, es dode-

360308



10

15

20

25

30

ceniletilend, D es etileno, y 33
De forma andloga, se prepara un producto similar
en el que Rl representa una mezela de grupos alcohilo
terciarios que contienen de 12 a 15 dtomos de carbono,
por término medio 13 4tomos de'carbono, R2 es hidrdge-
no, X es dodeceniletileno, D es etileno y 33 es hidré-

geno.

Ejemplo 8
Se calienta y hierve a reflujo durante 2-1/2 horas

una solucién de 4cido N-t-octadecilmaledmico (43,0 par-
tes) y N,N'-bis«“Y—(aminopropil)etilendiamina )20 partes)
en 200 ml, de xileno., Bl agua que se forma se Bepara por
deétilaciég azeotrépica. Despuéds de que se han recogido
3,8 partes Qe agua, se separa el disolvente, dejando un
residuo de 60,3 partes. El producto contiene 11,4 % de
nitrégeno (11,8 % teérico) y se identifica como pﬁ-
(aminopropilaminoetil)—l,4.5,6-tetrahidroPirimidin-z-ii7~
N-t-octadecilacrilemida.

-Un compuesto andlogo puede preparsrse a partir del
deido N-t-tridecilsucinémico (31,1 partes) y N,N'-bis- Y’-
(aminopropil)~etilendiamina (20 partes).

Ejempl
Una disolucién de 4eido N-fenil-_/~dodecenilsucing-
mico (36 partes, 0,1 moles) y dietilentriamina (10,3 par-
tes, 0,1 moles) en xileno (100 partes) se calients a re-
flujo durante un total de 21 horas, mientras que €l agua
se separa azeotrdpicamente. Se recoge un total de 3,7

partes de capa acuosa que contiene 3,1 partes de sgusa.

Es N
250308
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El disolvente xileno se separa a vaclo. Esto separ

;;;;;;

también algo de anilina que se reemplaza durante la

reaccién. El residuo tiene menos del 3 % de 4cido se-
gin se determiné por valofacién con hidrdéxido alcohd-
lico poitdsico. El equivalente de neutralizacién del re-
siduo es 223 (213 tedrico). El producto es una amidina
c:tclioa en la que- Rl es fenilo, R2 es hidrdgeno, R3

es Z-aminoetilo, X es dodeceniletileno y D es etile~
no.

Se prepara un producto andlogo en el que Rl es

$-butilo,

Ejem 10

Una mezcla de 4cido N—_g—octiisucinémico (22,9 par-
tes, 0,1 moles) y dietilentriamina (10,3 partes, 0,1
moles) en 150 partes de xilemo se calienta a reflujo
durante 12 horas. El agua se separa azeotrépicamente.
Le capa acuosa qué 8e recoge en el separadbr de sgua
pesa 3,7 pertes y contiene 3,3 partes de agua. Bl xi-
leno se separa de la mezcla de reaccidén por destilacidn
hasta unos 802 C a 20 mm. de mercurio. El residuwo (27,4
partes) tiene un equivalente de neutralizacién de 147
y contiene 18,1 % de nitrdgeno (tedrico 18,9 %). El
producto es una amidina cf{eclica en la que R, es t=
octilo, Rz es hidrdégeno, 113 es 2-aminoetilo, X es eti-
leno y D es etileno.

_Esta solicitud que corresponde a la presentada en
E.U.A., 6l dfa 29 de mayo de 1963, bajo el ne 284,024,
se acoge a los beneficios del artfculo 51 del vigente
Eetgtuto sobre Propiedad Industrial. - o J 3 @ &
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- NOTA -

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
gentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1.~ Un método para comunicar actividad anticorro-
siva y dispersante de lodos a combustibles destilados
por incorporacién a ellos de aproximadamenté 0,001 a
2,0 % en peso de un agente active caracterizado por el
hecho de que el agente comprende al menos una amidina

¢fclica que tiene la f£érmula

AN

RlnN-0~X~C D
R e
2 .

By

en donde Ry individualmente es alcohilo de 1 a 24 dtomos
de carbono, fenilo, naftilo, bencilo, fenilo naftilo o
bencilo aleohil sustitufdos, en los que los sustituyen-
tes alcohilo totales contienen hasta un mé;%yo de 16

‘étomos de ocarbono; R, individualmente es hidrdgeno o

elcohilo de 1 a 24 4tomos de carbono; o R1 y Rz colec~
tivamente formen con el &tomo de nitrégeno al que estdn
unidos un anillo morfolino, tiamorfolino, piperidino o
pirrolidinilo; 33 es hidrégeno, 2-hidroxietilo, 2-amino

3003 U8
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etilo, 3~-hidroxipropile, 3-aminopropilo, 2-(2-aﬁizibét11)-"‘“
aminopropilo, 3-(2-aminopropil)aminopropilo, 2=(2-amino-
etil)aminoetilo 6 3-(2-aminopropil)aminoetilo; X es
etileno, eteniieno, trimetileno, alcohilo o etileno al-
quenil sustitufdo que tiene un total de hasta 20 &tomos
de carbono como méximo, 1,2-ciclohexileno, 1l,2-ciclohe-
Xenileno, l,2-ciclohexileno alcohil sustituido 6 1,2~
ciclohexenileno que tieme un total de hasta 16 4tomos

de carbono como méximo, 3,6-metano-l,2-ciclohexileno &
3,6-metano-l,2-01clohexenileno; ¥y D es 1,2-ciclohexilenc
0 una cadena saturada divalente de 2 a 3 4tomos de car-
bono cuyas valencias disponibles estén satisfechas por
niembros de la clase que constan de hidrégeno y aleohilo
y éombinaciones de los mismos en las que dichos grupos
alcohilos tienen un total de hasta 12 4tomos de carbono
como méximo yAen las que el ndmero de &tomos de carbono
total en Ry, R, ¥ X es de 10 como min;mo. (

2.~ Un método de acuerdo con el punto 1 caracteriza=
do por el hecho de que Rl representa grupos alcohilos
terciarios de 12 a 24 4tomos de carbono; R, es hidrdgeno;
R3 es hidrdégeno; X es etileno o etenileno y D es etileQ
no.

3 Un método de acuerdo con el punto 1 caracteriza~—
do por el hecho de que Rl representa grupos alcohilos
terciarios de 12 a 24 4tomos de carbono; R2 es hidrégeno}
33 es 2-hidroxietilo 6 2-aminoetilo; X es etileno y D
es etileno.

4.~ Un método de acuerdo con el punto 1 caracteriza=
do por el hecho de gue R1 es alcohilo terciario con un

término medio de 18 4tomos de carbono; R es hidrégeno;

3@@3@b
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33 s hidrégeno ¢ 2-aminoetilo; X es etenileno y D es
etileno,

5.~ Un método de acuerdo con el punto 1 csracteri-
zado por el hecho de que Rl es hexadecilo; Rz es hexa-
decilo; R3 es 2-~aminoetilo; X es etenileno y D es eti-
deno.

A 6.= Un método de acuerdo con el punto 1 caracteri-
zado por el hecho de gue Rl es alcohilo terciario con
un término medio de 13 4tomos de carbono; R, es hidré-
geno; R3 es 2-aminoetilo; i es etenilenv o ciclohexe~
nileno y D es etileno.

T+~ Un método de acuerdo con cﬁalquiera de los
puntos precedentes caracterizado por el hecho de que
dicha amidina cfolica estd presente en cantidades en
peso de aproximadamente 0,001 & 2,0 %.

8.~ Un método de acuerdo con el punto 7 caracteri-
zado poxr el hecho de gue dicha amidina cicliéa esté
presente en cantidades en peso d¢ aproximadamente 0,005
a 1,0 %. |

9.~ Un método pare comunicar actividad anticorro-

siva y dispersante de lodos a combustibles destilados,
Tal y comoc se ha deaerito en la Memoria que ante-

cede y con los fines que se han especificadb.

Esta Memoria consta de veinte y una hojas escritas

306308
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